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第 1 章 序論 

1.1 本研究の背景 

 新型コロナウイルス感染症(COVID-19)は、2019 年 12 月に、中国の武漢市で第

1 例目の感染者が確認されてから、わずか数ヶ月ほどの間にパンデミックを起こ

し、世界的に大流行の感染症となった。我が国日本においては、それから 1 ヵ月

後の 2020 年 1 月に最初の感染者が確認されて以来、その後数ヶ月の間に、1 万

人を超える非常に多くの感染者が発生した[1]。日本を含む世界各国で COVID-

19 の感染が拡大する中、世界各国で開催予定であった数多のイベントが中止を

余儀なくされ、2020 年に開催が予定されていた東京オリンピック・パラリンピ

ックまでも、オリンピック史上初の延期が、国際オリンピック委員会より決定さ

れた。このように、COVID-19 が我々人類にもたらした影響は非常に大きい。一

方、我々研究者の生活に関しては、政府・大学より自宅待機を推奨され、また、

各地で開催予定であった国内学会・国際会議のほとんどは中止となった。それ以

降、数年間は国内学会・国際会議は、オンライン(リモート)で開催されるように

なった。したがって、旅客機等の輸送機器は需要が低下し、2020 年の旅客数は

2019 年比で約 3 分の 1 となった[2]。今日の日本における COVID-19 の感染状況

は、2023 年 5 月に 5 類感染症へと移行されたほど、パンデミック当初の猛威は

収まっており、最近では、ほとんどの国内学会・国際会議・研究会が再び対面に

て開催されている。これに伴い旅客機は、コロナ禍前と比較して 9 割近くの利

用率が確認[3]されており、国内線を中心に航空機の需要は回復しつつある。し

かし、2022 年 10 月に対面・オンラインのハイブリッド方式で開催された国際民

間航空機関(International Civil Aviation Organization, ICAO)総会において、2050 年

までのカーボンニュートラルを目指す長期目標を採択すると共に、世界のエア

ラインに対し、2024 年以降の二酸化炭素排出量を 2019 年の 85%に抑えるように

求める決議がなされた[4]。図 1-1 に、2022 年の ICAO 総会において採択された

目標設定概略図[5]を示す。今、再び航空機の需要が高まりつつある中で、航空産

業は環境問題という避けては通れない課題に直面している。この課題に対し、一



－2－ 

 

般財団法人日本航空機開発協会は、航空機材更新、すなわち航空機の軽量化によ

る燃費改善等を検討している[4]。 

 実用金属の中で最も密度が小さいマグネシウムを主成分とするマグネシウム

合金は、その優れた比強度に加えて、マグネシウムが海水中に多く含まれており、

国内においても十分自給可能である点から輸送機器の新たな構造材料として期

待されている。しかし、発火温度が低い上に消火が困難である点や機械的性質の

問題[6]から航空機の材料構成比の大部分を占めるのはアルミニウム合金である

[7]。そのような中、Kawamura らによって、2001 年に 610 MPa の引張降伏強度

と 5%の伸びを併せ持つ高強度高耐熱マグネシウム合金が開発された[8]。開発さ

れたマグネシウム合金は、アメリカ連邦航空局が策定したマグネシウム合金の

燃焼試験法を容易に合格した[6,9]ため、航空産業では、アルミニウムに代わる新

たな軽量構造材料として、Kawamura らのマグネシウム合金が広く普及すること

が予想される[6,8-11]。このマグネシウム合金は特異な微細構造を持ち、また、

新たな材料強化機構により合金の強化がなされたとして大きな注目を集めてい

るが、これらについては次節以降で述べる。 

 

図 1-1 ICAO 総会において採択された目標概要[5]. 
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1.2 長周期積層構造型マグネシウム合金の特徴 

1.2.1 組織と構造 

 Kawamura らによって開発されたマグネシウム合金は、稠密六方(Hexagonal 

Close-Packed, HCP)構造の Mg 母相中に、Mg-M(遷移金属元素: Zn、Co、Cu、Ni、

Al 等)-RE(希土類金属元素: Y、Gd、Tb、Dy、Ho、Er、Tm 等)系の長周期積層(Long-

Period Stacking Ordered, LPSO)構造を有した相が分散した二相合金である[6,9]。

また、LPSO 相を有していることから、LPSO 型マグネシウム合金と呼ばれてい

る。図 1-2 に、LPSO 型 Mg97Zn1Y2合金鋳造材の走査電子顕微鏡(Scanning Electron 

Microscope, SEM)観察結果を示す[12]。上記のとおり、黒色で示される HCP-Mg

母相の中に、白色で示される LPSO 相が分散した微細組織をもつことがわかる

(図 1-2)。 

 一般的なマグネシウム合金では、原子最密面が 2 層周期で積層した HCP 構造

をとる。これに対し、LPSO 型マグネシウム合金は、周期的な積層構造変調と添

加元素の濃度変調が同期したシンクロ型 LPSO 構造[13-15]を有しており、長い

積層周期構造をとる。これまでに、LPSO 構造には多形が存在することが確認さ

れている。図 1-3 に、LPSO 構造多形の高角散乱環状暗視野走査透過電子顕微鏡

(High-Angle Annular Dark-Field-Scanning Transmission Electron Microscope, HAADF-

図 1-2  LPSO 型 Mg/Mg-2Y-1Zn 合金鋳造材の SEM 観察結果[12]. 
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STEM)観察結果と結晶構造モデルを示す[16]。ここでは、LPSO 構造は Mg-Zn-Y

系である。HAADF-STEM 観察法は原子番号に依存した像強度が得られる手法

[17]であり、図 1-3 中の HAADF-STEM 像では、Mg より原子番号の大きい Zn や

Y が明るく観察され、それらが周期的に濃化していることがわかる。一方、暗い

図 1-3 LPSO 構造多形の HAADF-STEM 原子像(上)と結晶構造モデル(下)[16]. 
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原子層(結晶構造モデルの青色部分)は HCP-Mg とみなすことができる。このよう

に、LPSO 相は Zn と Y が濃化した硬質層と HCP-Mg の軟質層が交互に積層し

た、いわゆるミルフィーユ構造を有している。なお、図 1-3 で紹介した Mg-Zn-

Y 系の LPSO 構造(10H、18R、14H、24R)以外に、Mg-Co-Y 系では異なる構造多

形が確認されている[18]。また、Al-Cu 系合金を溶体化処理後に放置しておくこ

とで生じる Guinier Preston(G.P.)ゾーンも、添加元素である Cu が局所的に濃化し

ているが、これは Cu が Al 母相の FCC(Face-Centered Cubic)格子点上に偏析して

いるため、LPSO 相のように回折ピークを示さない。したがって、LPSO 相と G.P.

ゾーンは似て非なるものである[16]。 

 ところで、LPSO 型マグネシウム合金は、LPSO 相の生成過程の違いにより、

2 種類に分類されることが報告されている[10]。タイプⅠに分類されるものは、凝

固中に LPSO 相が形成されるのに対し、タイプⅡに分類されるものはソーキング

処理(均質化処理、均熱処理、拡散焼なましともいわれる)を行うことで LPSO 相

が析出する。LPSO 型マグネシウム合金の研究は、Mg-Zn-Y 系合金がベースとな

ることが多いものの、遷移金属元素が Zn 以外(例えば、Co[18]や Ni[19])の合金

等(いずれも希土類金属元素は Y である。)も開発されている。Kawamura と

Yamasaki[10]は、14 種類もの希土類金属元素(RE= Y、La、Ce、Pr、Nd、Sm、Eu、

Gd、Tb、Dy、Ho、Er、Tm、Yb)を用いて、種々の Mg97Zn1RE2 合金を作製し、

LPSO 相の生成過程を系統的に調査した。その結果、LPSO 相を形成した元素は、

Y、Gd、Dy、Ho、Er、Tb および Tm であり、そのうち、Y、Dy、Er、Ho および

Tm はタイプⅠに分類され、Gd と Tb はタイプⅡに分類されることを報告している

[10]。このようにして作製されたいずれのタイプのLPSO型マグネシウム合金も、

次項で述べるような優れた機械的性質を示すため、新しい軽量構造材料として

期待されている[10]。 

 

1.2.2 機械的性質 

 表 1-1 に、先行研究[20]で報告された室温における種々のマグネシウム合金の
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機械的性質をまとめたものを示す。表 1-1 では、汎用マグネシウム合金(Mg-Al 

系)を黒字で、耐熱性向上のために Ca 添加した合金を青字で、同じく耐熱性向上

のために希土類金属元素であるCeを添加したものを赤字で記している。表より、

Kawamura らの開発した 610 MPa の降伏強度と 5%の伸びを併せ持つ高強度高耐

熱マグネシウム合金(LPSO型マグネシウム合金)[8]が既存の耐熱マグネシウム合

金をはるかに凌駕する機械的性質を有していることが明瞭にわかるが、以下で

はさらに詳細に LPSO 型マグネシウム合金の優れた機械的性質を説明する。 

 LPSO 型マグネシウム合金が開発された当初は、溶融金属に高圧ガスを吹き付

けて溶融金属を飛散させて作製(高圧ガスアトマイズ法)した急速凝固粉末を、押

出し固化成形することで合金が作製されていた[8]。その後、鋳造材であっても

LPSO 相が形成されることや、鋳造材に押出し加工を施すことで優れた機械的性

質が得られることが明らかとなった[12,21-23]。ただし、LPSO 型マグネシウム合

金の機械的性質は製造方法に依存する。図 1-4 に、LPSO 型マグネシウム合金の

室温における比降伏強さを製造方法ごとに示す。同図には比較として、既存の高

強度マグネシウム合金と高強度アルミニウム合金の比降伏強さを示す。図 1-4 よ

り、LPSO 型マグネシウム合金は超々ジュラルミンを含む既存の高強度軽金属合

金よりも比降伏強さが優れていることがわかる。また、LPSO 型マグネシウム合

表 1-1 耐熱(難燃性)マグネシウム合金の機械的性質[20]. 
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金の製造方法に着目すると、鋳造後に塑性加工を施した合金よりも切削チップ

を固化成形して作製した合金のほうが優れた比降伏強さが得られ、さらに急速

凝固粉末を固化成形して得られた合金が最も優れていることがわかる。なお、図

1-5 に示すように、最も優れているとされる急速凝固粉末冶金法で作製した

Mg97Zn1Y2 合金(図中□)であっても、強度と延性にはトレードオフの関係がある

ため、延性を強く要求すると強度が低下してしまう[8]が、添加元素を変えた

Mg93.5Ni3Y3.5 合金では、510 MPa 以上の降伏強度を持ちつつ 8%以上の伸びを示

すことが報告されている[12]。 

 LPSO 型マグネシウム合金の注目すべき特性は室温強度だけではない。図 1-6

に、LPSO 型マグネシウム合金の 473 K における比降伏強さを示す。図 1-6 より、

LPSO 型マグネシウム合金は既存の耐熱マグネシウム合金や耐熱アルミニウム

合金よりも高温強度が優れていることがわかる。また、573 K までは熱的に安定

である[12]。急速凝固粉末冶金法で作製した LPSO 型 Mg96.7Zn0.85Y2Al0.45合金[12]

では、533 MPa の引張降伏強度と 10.6%の伸びを併せ持つ。さらに、表 1-2 に示

すように、超々ジュラルミンと比較しても比重、降伏強度、疲労強度、腐食速度

の点で優れており、伸びに関してもほぼ同じレベルであるため、LPSO 型マグネ

図 1-4  LPSO 型 Mg/Mg-2Y-1Zn 合金の室温における比降伏強さ[12]. 
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シウム合金が実社会で普及することがより一層期待される。 

 

 

 

図 1-5  LPSO 型 Mg/Mg-2Y-1Zn 合金の引張降伏強度と伸び[8]. 

図 1-6  LPSO 型 Mg/Mg-2Y-1Zn 合金の 473 K における比降伏強さ[12]. 
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1.3 金属材料の強化法 

 本節では、金属材料の強化機構について、いくつかの参考書を用いて概説する

[24-29]。ここで述べる「強化」とは、金属材料が塑性変形する、言い換えれば、

材料内の転位が運動するのに必要な応力が上昇することを指す。すなわち、金属

材料を強化するためには、材料内に転位の運動を妨げる障害物を適切に配置す

れば良いのである。以下の項では、その様々な障害物に着目されたい。 

 

1.3.1 固溶強化 

 純金属(溶媒金属)に他の元素(固溶元素あるいは溶質元素)を添加させると、固

溶元素が純金属中に固溶して固溶体を形成する。この固溶元素には、置換型固溶

原子と侵入型固溶原子の 2 種類がある。前者は、溶媒金属原子と固溶原子との

原子半径の差や電子構造の差等によって格子にひずみを生じさせ、応力場を形

成する。この応力場が運動している転位の応力場と相互作用を起こし、転位の運

動を妨げることになる。後者は、炭素(C)や窒素(N)が代表的な元素で、これらの

原子が刃状転位の引張側に集まり、刃状転位を固着する(これをコットレル雰囲

気と呼ぶ。)。このようにして、刃状転位の移動が妨げられ、金属材料が強化さ

れる。これらの転位運動の阻害が金属材料の降伏強度を向上させる固溶強化で

ある。侵入型固溶元素の濃度が置換型固溶元素の 100 分の 1 程度であっても、

表 1-2 LPSO 型マグネシウム合金と超々ジュラルミンの各種性質[12].  
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両者の固溶強化による強度の上昇は同程度であるが、侵入型固溶元素の固溶限

は低いため、固溶強化に限界がある。この固溶強化を利用した代表例に低炭素鋼

[30,31]、銅合金[32,33]、オーステナイト系ステンレス鋼[34,35]およびハイエント

ロピー合金[36,37]等が挙げられる。 

 

1.3.2 析出強化 

 Al-Cu 合金のような金属の状態図において、図 1-7 に示す A 点で長時間保持す

ると、合金粒子が十分に固溶された単相状態(α 相)になる。そこから温度を下げ

ていくと、冷却速度によって得られる組織が変化する。徐冷した場合、α 相から

β 相が析出して粗大な二相共存(α＋β)組織となる。一方、急冷した場合には α 相

と β 相の二相に分かれず、α 相が合金元素をそのまま過飽和に固溶した過飽和状

態となる。この状態を過飽和固溶体と呼び、この処理のことを溶体化処理という。

この過飽和固溶体を室温あるいはそれ以上の高い温度で再加熱すると、微細な

第二相が固溶体から析出する。過飽和固溶体を室温で長時間放置することを自

然時効といい、温度を加えて時効させることを人工時効という。この析出粒子が

転位の移動を妨げることによって合金の強度が向上することを析出強化という。 

なお、代表的な時効硬化合金である Al-Cu 合金では、溶体化処理後の時効処理

図 1-7 析出硬化型合金の状態図. 
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によって強度が変化することが知られている。この強度変化は、過飽和に固溶し

た溶質原子が析出物を形成する過程で生じ、時効時間によって母相から析出す

る第二相粒子の状態が異なることによる。Al-Cu 合金では、以下のような時効析

出挙動を示すことが知られている。 

 

過飽和固溶体→G.P.(I)ゾーン→G.P.(II)ゾーン→中間相 θ’→安定相 θ 

 

G.P.(I)ゾーンでは、Al の{200}面上に整合に Cu 原子層が長さ 100 Å、厚さ 2、3

原子距離に析出し、母相の Al にかなりの範囲にひずみ場を生じさせる。G.P.(II)

ゾーンは、正方晶系の結晶構造を持った円盤状の析出物(CuAl2と同じ成分比)で、

数も多く Al 母相に大きなひずみ場を形成する。その後、半整合の中間相 θ’が形

成される。微細な θ’の析出までは硬化するが, θ’の粗大化, 非整合な θ の析出に

よって軟化する。θ 相は正方晶系の CuAl2で安定な析出相である。十分に時効し

て θ 相の分散した状態を作ると Al よりわずかに硬くなる。析出強化を利用した

代表例には、航空機の構造用材料として広く用いられている Al-Cu-Mg 合金(超

ジュラルミン)[38-40]や Al-Zn-Mg 合金(超々ジュラルミン)[40-42]が挙げられる。 

 変形の最中、すなわち転位がその運動中に析出物に出会うと、図 1-8 に示すよ

うに、転位は析出粒子をせん断して通過することができない。この粒子による障

害のため、転位線は粒子間を円弧状に張り出した後、粒子の周りに転位ループを

残して通過する。転位が粒子を通過するのに必要なせん断応力は次式(1.1)で表さ

れる。 

𝜏 =
𝐺𝑏

𝜆
                                            (1.1) 

ここで、G はせん断弾性係数、b はバーガースベクトルの大きさ、λ は粒子間距

離である。式(1.1)より、λ が小さいほど τ が大きくなる。すなわち、硬い粒子を

密に析出させることによって材料は高い降伏強度を示すことになる。 
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 なお、析出強化された合金を高温で長時間保持すると析出粒子は母相に溶け

込み、析出強化は消滅する。したがって、高温においてもクリープ等の高温強度

を改善する方法が必要になる。高温において安定な酸化物や窒化物の粒子を母

相に分散させることによって高い強度を得る強化法が分散強化である。この強

化機構は、基本的には析出強化と図 1-8 に示した強化プロセスで説明できる。し

かし、分散粒子が転位の発生源にもなるので、結晶の母相にひずみ硬化が生じる

ことを考慮する必要がある。また、分散粒子は材料の回復や再結晶のような軟化

過程を抑制するため、融点近くの高温に至るまでその材料の強度を維持させる

ようにふるまう。分散強化を利用した代表的な耐熱鋼として、酸化物分散強化型

フェライト鋼が挙げられる[43]。 

 

1.3.3 結晶粒微細化強化 

 多結晶金属は、結晶粒が小さくなるほど強度が上昇する。これは、結晶粒界が

転位の移動に対して大きな障害となるためである。ある結晶粒で発生した転位

図 1-8 析出強化材の転位の移動機構. 
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のすべりは、隣接する結晶粒に向かって伝ぱするが、結晶粒界に達すると止まっ

てしまう。このとき、結晶粒界に到達したすべり先端では、転位のパイルアップ

が生じており、すべり先端では、パイルアップした転位の数に依存して応力集中

が生じる。塑性変形がさらに進行するためには、隣接した結晶粒を降伏させなけ

ればならない。その応力は、負荷応力とすべり帯の長さに依存する。外部からの

マクロな負荷応力が同じ条件下では、すべり帯の長さが長い、すなわち結晶粒径

が大きいほど、すべり先端部の応力集中は大きくなり、容易に隣接した結晶粒に

塑性変形を引き起こす。要するに、結晶粒が大きいほどすべりは結晶粒界の障壁

を乗り越え易く、結果として結晶の降伏強度が低くなる。 

 降伏強度 σyと結晶粒径 d との間には、次式(1.2)が成立し、これを Hall-Petch の

式と呼ぶ。 

𝜎y = 𝜎0 + 𝑘HP𝑑−
1

2                                  (1.2) 

ここで、σ0は転位が結晶中を移動するときの摩擦応力、あるいはその材料の単結

晶の降伏応力であり、kHPは結晶粒径に依存しない定数(Hall-Petch 係数)で、その

材料の結晶粒界の抵抗力として考えられている[44]。式(1.2)からわかるように、

結晶粒径が小さいほど降伏強度は上昇する。また、この Hall-Petch の式は降伏強

度だけではなく、ある程度の塑性ひずみが与えられた状態においても、拡張して

成り立つことが知られており、以下のように表すこともできる[45]。 

𝜎(𝜀) = 𝜎0(𝜀) + 𝑘HP(𝜀) ∙ 𝑑−
1

2                          (1.3) 

ただし、粒界すべりが生じる高温変形の場合には、例外的に、結晶粒径の微細化

により強度は低下する。また、結晶粒径が超微細な場合には、逆 Hall-Petch の関

係として知られている強度の低下がみられる場合がある。 

 一般に、材料が強化されると延性または靭性が損なわれる。しかし、結晶粒微

細化強化では、強化と同時に強靱化が図られる。この点は、他の既存の強化方法

とは異なる。したがって、金属材料のみならず、例えば、セラミックスを強化す

る場合[46,47]にも採用される重要な強化機構である。加工と熱処理を適度に組み
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合わせることで、再結晶、析出および相変態がうまく複合化されて、結晶粒が微

細化される。このようにして、結晶粒の微細化が図られた材料は、UFG(UltraFine-

Grained)あるいは NC(NanoCrystalline)材料と呼ばれ、様々な材料で多くの研究が

行われている[48-57]。 

 

1.3.4 転位強化 

 転位が結晶中を移動するとき、転位はその周囲に応力場を有するため、他の転

位との間に相互作用が生じる。この相互作用は転位の移動を妨げ、後続の転位運

動に対する抵抗力を増大させることになる。結果として、結晶の強度が大きくな

り、この現象を加工硬化という。なお、加工硬化は強化機構を意味する言葉では

なく[58]、このような強化機構を転位強化という。塑性変形の素過程は転位が担

っているため、塑性加工によって金属材料を塑性変形させると、材料内の転位密

度は増加する。この転位密度による強度の増加量を σdとすると、 

𝜎d = 𝛼𝐺𝑏√𝜌                                       (1.4) 

が成立する。ここで、α は 0.2~1.0 の定数であり、ρ は転位密度である。式(1.4)

は、転位が出会って互いに通り抜けるのに必要な応力が G と b に比例し、転位

間の距離 l(ρ は 1/l2に比例)に反比例することを示している。すなわち、転位密度

が増加すると転位間の距離は短くなるので、塑性変形に必要な応力は増加する

ことになる。式(1.4)で表される関係を Bailey-Hirsch の関係という。 

 

1.3.5 複合強化、繊維強化 

 技術の進歩が著しくなるにつれ、材料にも高強度化、高級化、多様化が望まれ

る傾向が強くなっている。しかし、従来の単一材料ではその需要を達成すること

が困難になっている。そこで、性質の異なる材料の組み合わせにより、それぞれ

の弱点を克服し、両材料の特徴ある性質を最大限に活かしながら、新しい機能を

発現する材料が複合材料である。複合材料の特徴は、軽くて強いことである。重

力に逆らって重いものを打ち上げる宇宙や航空分野では、軽いことが第一に要
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求されるため、複合材料が活躍する分野である。 

 通常、複合材料は強化材と母材から成り、前者に炭素繊維、ガラス繊維、金属

粒子あるいはセラミックス粒子等が、後者にプラスチック、金属およびセラミッ

クス等が用いられている。なかでも、プラスチック母材は、歴史的に最も古く、

その使用量も圧倒的である。複合強化(繊維強化)の基本的な強化原理は、高い強

度を有する繊維が荷重を受け持ち、延性の大きい母材が、繊維に荷重を伝達し、

また、繊維を保護し、さらに繊維中に発生したき裂の成長を阻止するといったも

のである。複合強化が利用された代表的なものは炭素繊維強化プラスチック、通

称 CFRP(Carbon Fiber Reinforced Plastic)であろう(例えば、[59-61])。 

 

1.3.6 キンク変形を利用した新しい材料強化法「キンク強化」 

 一般に、多結晶金属材料の塑性変形を担うのはすべり変形である。従来のマグ

ネシウム合金では、臨界分解せん断応力(Critical Resolved Shear Stresses, CRSS)が

1 MPa 未満の底面すべり[62]が主な変形機構である。多結晶材料が任意の形状へ

と変形するためには von-Mises の条件を満たす、すなわち、5 つの独立なすべり

系の活動の必要があるが、底面すべりのみではこの条件を満たすことはできな

い[63]。von-Mises の条件を満たすためには非底面すべりの活動が必要になるが、

純マグネシウムおよびマグネシウム合金の室温における非底面すべりの CRSS

は底面すべりのそれと比較すると 10 倍以上高い[64-70]。そのため、von-Mises の

条件を満たすために、つまり塑性変形を担うために、従来のマグネシウム合金で

は引張変形双晶(室温での CRSS≒3 MPa)[62]が発生することが知られている。 

 ところで、LPSO 型マグネシウム合金に塑性加工を施すと、強化相である LPSO

相にはその高い積層欠陥エネルギーの大きさに起因して変形双晶は生じず[71]、

キンクと呼ばれる特徴的な変形組織、表面起伏が瞬間的に形成される。図 1-9 に、

LPSO 単相合金に生じたキンクの SEM-二次電子(Secondary Electron, SE)像を示す。

くさび状の表面起伏がキンクであり、圧縮方向に対してほとんど直交するよう

に形成している。これまでに LPSO 相では、c 軸に垂直な圧縮応力が作用した場
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合に、底面が大きく屈曲したキンクが形成することがわかっている[72]。なお、

キンクの形成自体は塑性異方性の強い材料で古くから観察されている変形機構

であり、1940 年代に Orowan[73]ならびに Hess と Barrett[74]によって報告されて

以来、層状構造を有する様々な材料でキンクが観察されている[75-79]。参考とし

て、著者が観察した岩石のキンクバンドを、図 1-10 中の白枠に示す。また、室

温における LPSO 相の塑性変形モードは、底面すべりとキンク変形とされてい

る[72]。金属におけるキンク変形モデルは、Hess と Barrett[74]により提案されて

いる。彼らは、Zn 単結晶を用いて圧縮試験を行い、キンクの形成には Zn の容易

すべり系、すなわち、底面すべりを抑制する方向から圧縮荷重を負荷すると、底

面に折れ曲がりが生じ、その折れ曲がりに転位が集積することでキンクが形成

するというモデルを提案している[74](図 1-11)。しかし、そのモデルに示される

ような多量の転位の発生源は実証されていない。 

ここで非常に興味深い実験事実として、LPSO 型マグネシウム合金の力学特性

は、鋳造ままでは一般的なマグネシウム合金と同等であるが、鋳造材に塑性加工

を行うことで、その延性を保持しつつ、従来の材料強化理論では説明できないほ

図 1-9 LPSO 単相 Mg-9Y-6Zn 合金に形成されたキンク. 

 (圧縮方向: 紙面左右方向). 
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ど降伏強度が著しく向上することが挙げられる[12,21-23]。図 1-12 に、鋳造まま

ならびに鋳造後に押出し加工を行った LPSO 型マグネシウム合金の応力-ひずみ

図 1-10 岩石に形成されたキンクバンド. 

(埼玉県秩父郡長瀞町). 

図 1-11 Hess と Barrett により提案されたキンク変形モデル[74]. 
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曲線を示す。この力学特性の著しい向上は、押出し加工により LPSO 相中にキン

クが形成されたことに加え[80,81]、キンク形成による変形の影響を HCP-Mg 母

相が受け、HCP-Mg 母相/LPSO 相界面に大量の転位が蓄積し、そこに集中したひ

ずみを駆動力として動的再結晶が生じることで、結晶粒が微細化されたためだ

と考えられている[23]。前者はすなわち LPSO 型マグネシウム合金で初めて確認

されたキンクによる材料強化現象であり、近年新しい材料強化方法として大き

な注目を集めている。LPSO 型マグネシウム合金において、キンク形成・強化の

基本学理を構築することができれば、LPSO 型マグネシウム合金のみに留まらず、

アルミニウム合金やチタン合金、鉄鋼等の金属材料はもちろん、セラミックスや

ポリマーといったあらゆる材料へも適用可能な革新的な材料強化指針が見出さ

れるのではないかと期待されている[82]。最近では実際に、ミルフィーユ構造を

巨視的に模擬した材料での検討が行われている。寺田ら[83]は、軟質層の Al 固

溶体中に硬質層である Ag2Al を冷間圧延により層状に配列させた Al-Ag 合金に

おいて、圧縮変形によりキンクが形成することを報告している。Hagihara ら[84-

87]は、共晶組成の Mg 合金を用いてラメラ組織形成によるマクロなミルフィー

ユ組織制御によって、キンクの形成が可能であることを報告している。このよう

図 1-12 LPSO 型 Mg/Mg-2Y-1Zn 合金の応力ひずみ曲線[12]. 
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なマクロな組織制御によってミルフィーユ構造材料にキンクが形成された報告

は、Mg 合金以外にも、Cu-Nb 合金[88]、パーライト鋼[89]および Ti 合金[90]等に

おいてもなされている。さらに、Hagihara らは Al-Cu 共晶合金において、キンク

形成ならびにキンクによる降伏強度の上昇、すなわち、キンク強化の発現を報告

している[91,92]。このようなミルフィーユ構造材料において、キンクの形成とそ

れによる強化が発現する条件を明確にすることにも力が注がれている。 

 

1.4 研究目的 

 以上述べたように、LPSO 型マグネシウム合金の実用化に向けて、既存の構造

材料に対し、LPSO 型マグネシウム合金が有する利点や、LPSO 型マグネシウム

合金の組織、構造および変形特性に関する研究、また、キンク強化を利用した新

たな構造材料を作製する研究と、非常に多岐に渡る多くの努力が行われてきた。

しかし、キンク変形という現象に対し、最も基礎的な「キンクの形成過程」や「形

成したキンクの三次元形態」および「キンクによる強化機構」に焦点を当てた研

究例は少ないのが現状である。キンク強化を利用した構造材料の実用化に向け

ては、これらの課題は解決すべきものである。そこで本研究では、ここで挙げた

3 つの課題の学理構築を研究目的とし、LPSO 単相マグネシウム合金を用いて、

電子顕微鏡による精緻な観察を行った。 

 

1.5 本論文の構成 

 本論文は、以下の 6 章で構成される。 

 

第 1 章 序論 

第 2 章 実験方法 

第 3 章 LPSO 単相 Mg-Y-Zn 合金におけるキンク形成 

第 4 章 LPSO 単相 Mg-Y-Zn 合金に形成されるキンクの三次元形態 

第 5 章 LPSO 単相 Mg-Y-Zn 合金に発現するキンク強化機構 
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第 6 章 総括 

 

 第 1 章では、本研究で扱う LPSO 型マグネシウム合金の基本的な特徴と既存

の材料強化方法およびキンク変形ならびにキンク強化が生じる材料の報告例を

紹介し、本研究の目的と本論文の構成を述べた。 

 第 2 章では、本研究で扱う観察試料や具体的な評価方法等の実験方法につい

て説明する。 

 第 3 章では、SEM 内その場圧縮試験を行い、キンクの形成挙動について議論

する。 

 第 4 章では、第 3 章で観察されたキンク形成の前駆段階であるプレキンクと

成熟したキンクに対し、シリアルセクショニング観察を行い、キンクの三次元形

態について調査する。また、第 3 章の結果を踏まえて、新しいキンク形成モデル

を提案する。 

 第 5 章では、第 3 章、第 4 章の結論に基づいて、キンク強化機構ならびにキ

ンク変形について議論する。また、キンクの導入による強化量と延性について調

査する。 

 第 6 章では、本論文の総括を述べる。 
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第 2 章 実験方法 

2.1 試料 

 本研究では、18R シンクロ型 LPSO 単相 Mg-9 at.%Y-6 at.%Zn 合金[93]の一方

向凝固(Directional Solidified, DS)材を供試材とした。本供試材は、大阪大学また

は名古屋工業大学にて、ブリッジマン法で作製されたものである。

ICP(Inductively Coupled Plasma)分析による供試材の詳細な化学組成は、

Mg:Y:Zn=84.38:6.39:9.26 である。供試材は DS の際、成長速度 10 mm/h で、φ11 

mm×90 mm の円柱状に作製された。本供試材では、DS 時の結晶成長方向に対し

て、LPSO相の c軸方向が垂直かつ〈112̅0〉のうちの 1つが平行の関係にある[94]。

円柱状のインゴットは、上部と下部で結晶の配向性が異なっており、上部では下

部に比べて結晶配向が整っている。この配向性の違いに基づいて、第 3 章では

インゴット下部約 13 mm の領域から、第 4 章と第 5 章ではインゴット上部約 13 

mm の領域から、研磨後に約 3×4×1 mm3(幅×長さ×厚さ)となるように板状試験片

を切り出した。これは、インゴット下部から切り出した試験片では、圧縮試験の

際、キンクが形成する領域を予測しやすいと考えたためである。一方、インゴッ

ト上部から切り出した試験片では、圧縮試験の結果として、比較的大きく単一の

キンクが形成されることが経験的にわかっているためである。ここで、板状試験

片の長手方向は DS 時の結晶成長方向と平行である。板状試験片を黄銅製の研磨

治具に市販の瞬間接着剤で固定した後、エメリー紙(#400~#3000)を使用して湿式

研磨を行った。その後、固定方法を市販の両面テープ(ナイスタック 04)に変更

し、粒径 3 μm、1 μm および 1/4 μm のダイヤモンド懸濁液(Struers 社)を使用した

バフ研磨を行い、試料観察面を鏡面にした。第 3 章では、鏡面研磨後に、過塩素

酸(60%):エタノール＝12:500(体積比)を使用した電解研磨を約-50℃、電流値 200 

mA で数秒間の条件で行った。しかし、電解研磨は再現性が悪く、試行錯誤の末、

第 4 章と第 5 章では、上述したバフ研磨に加えて、さらに粒径の小さなダイヤ

モンド懸濁液(粒径は 0.1 μm と 50 nm)を使用して仕上げ研磨を施し、観察試料を

作製した。 
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2.2 圧縮試験 

 観察試料にキンクを導入するために、圧縮試験を実施した。圧縮方向は、観察

試料の長さ方向と同じ方向、すなわち底面と平行である。底面と平行に圧縮する

ことで、底面すべりを抑制し、キンクの導入を促すことができる[72]。第 3 章か

ら第 5 章では、異なる圧縮試験機を用いて、観察試料にキンクを導入したため、

以下の項ではそれぞれについて説明する。 

 

2.2.1 走査電子顕微鏡内その場圧縮試験 

 本項では、第 3 章と第 4 章での圧縮試験法を説明する。図 2-1 に、SEM 内そ

の場引張ステージと圧縮治具を示す。この引張ステージは、図 2-1(右)に示す圧

縮治具を組み合わせることで、引張荷重を負荷すると、観察試料には圧縮荷重を

負荷できる仕組みとなっている。第 3 章では、キンクの形成挙動を調査するた

めに、SEM/EBSD(Electron BackScatter Diffraction)その場圧縮試験を実施した。

EBSD 測定を実施するために、圧縮治具を 20°プリチルトした状態で設置した。

圧縮試験は、一定の変位速度(引張制御ソフトウェア TSL solutions Tensile 5.1 に

おける speed 5)で行った。 

 

2.2.2 光学顕微鏡その場圧縮試験 

 本項では、第 5 章での圧縮試験法を説明する。第 5 章では、光学顕微鏡(Optical 

Microscope, OM)の下で圧縮試験を行うために、手動でネジを締めることで圧縮

図 2-1 SEM 内その場引張ステージ(左)と圧縮治具(右). 
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試験を行うことのできる OM その場圧縮試験機を自作した。図 2-2 に、手動圧縮

試験機を示す。OM には、Dino-Lite(オプトサイエンス社)を使用し、動画撮影を

行いながら観察試料を圧縮した。観察試料にキンクの導入を確認した後、除荷し

た。 

 

2.2.3 油圧式試験機を用いた圧縮試験 

 第 5 章で用いる微小引張試験片を作製するにあたり、観察試料に所定のひず

みを与えるために、油圧式万能試験機サーボパルサ(島津製作所社)を使用した。

圧縮試験時には前項で記載した OM を使用し、動画撮影を行いながら観察試料

を圧縮した。初期ひずみ速度は 10-3 s-1とし、ひずみ 5%まで圧縮した。 

 

2.3 二回変形試験 

 二回変形試験は、第 5 章において実施した。二回変形試験は、Hagihara ら[92]

がキンク強化量を定量評価するために考案した「二重圧縮試験」を模擬した試験

法であり、一回目の変形では、キンクを導入するために圧縮試験を行い、続く二

回目の変形では、一回目の圧縮試験から荷重軸を 45°傾け、曲げによる引張また

図 2-2 手動圧縮試験機の外観. 
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は圧縮荷重を負荷する。なお、二回変形試験における二回目の変形を行うにあた

って、キンクの導入後、試験片の角をワイヤーソーで切断し、キンクによる表面

起伏を 2.1 節で記載した仕上げ研磨により除去した。二回目の変形を行った後、

観察試料はそのままの状態で組織観察に供した。二回目の変形は、一回目の変形

と同様に、図 2-2 の手動圧縮試験機を用いた場合には、除荷した後に組織観察を

行った。図 2-3 に示す自作の荷重負荷が可能なスタブ(オーステナイト系ステン

レス鋼製)を用いた場合には、荷重を負荷した状態で組織観察を行い、2.6 節で述

べるデジタル画像相関(Digital Image Correlation, DIC)法にてひずみの発達を評価

した。 

 

2.4 微小試験片を用いた引張試験 

 第 5 章では、キンクの導入による強化量と延性を定量的に評価するために、

試験片サイズがキンクと同等程度の微小試験片を作製し、引張試験を実施した。

図 2-4 に、自作の微小引張試験機を示す。本試験機は、SEM 内での使用を目的

にオーステナイト系ステンレス鋼で構成されている。なお、微小試験片のつかみ

部は超硬合金でできており、試験の度に、その試験片のつかみ部と同じ形状のく

ぼみをプラズマ集束イオンビーム(Plasma Focused Ion Beam, PFIB、イオン源: Xe+)

図 2-3 荷重負荷が可能なスタブ(矢印は荷重負荷方向を示す). 
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で作製し、試験片をはめ込んで固定している。微小試験片と超硬合金つかみ部の

作製は、PFIB が付随した SEM Helios Hydra(FEI 社)を使用した。また、試験片の

取り出し位置を決定する、すなわち、キンクの形成領域を調査するため、5%程

度まで圧縮した板状試験片全面での EBSD 測定を実施した。観察試料の EBSD

測定に 1 日、また、1 つの微小引張試験片＋つかみ部の作製に 1 日をそれぞれ要

した。微小引張試験片の全長は 300 μm 程度で、試験部は 50×100×50 μm3(幅×長

さ×厚さ)程度である。初期ひずみ速度は 10-3 s-1 とし、引張方向は凝固成長方向

とはおよそ 45°とした。なお、引張試験中に生じる組織変化は、OM(キーエンス

社)を使用して注意深く観察した。試験後、破断した微小試験片については、可

能な場合に限り SEM 観察に供した。 

 

2.5 微細組織観察 

 本節では、本研究で使用した微細組織観察のためのツールをそれぞれ説明す

る。複数の章で統一的な条件でない場合に限り、詳細な実験条件については、第

3 章から第 5 章までの実験方法にて述べる。 

 

図 2-4 微小引張試験機. 
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2.5.1 光学顕微鏡 

 本研究では、仕上げ研磨後の表面観察と微小引張試験の際にはキーエンス社

の OM を使用して、圧縮試験の際にはオプトサイエンス社の Dino-Lite を使用し

た。 

 

2.5.2 レーザー走査顕微鏡 

 第 4 章では、キンクの三次元形態を調査するため、LM(Laser scanning 

Microscope) VK-X1050S(キーエンス社)を使用した。LMの構成は、基本的にはOM

と同様であり、OM に加えて、表面性状を評価するためのレーザー光が付随して

いる。観察倍率は 1000 倍(接眼 20 倍×対物 50 倍)とし、4 枚の画像を連結して高

さデータを取得した。データの解析には、マルチファイル解析アプリケーション

を使用して、キンクが発生していない領域を基準面とし、高さプロファイルを作

製した。 

 

2.5.3 走査電子顕微鏡 

 第 3 章から第 5 章では、主に SEM を使用して、観察試料を詳細に観察した。

観察目的に応じて、SE 検出器と反射電子(BackScatter Electron, BSE)検出器を使用

した。SE は、入射電子の試料内での非弾性散乱によって、試料を構成する原子

から励起された電子のことである。SE のエネルギーは小さく、試料内で散乱さ

れるため、試料の表面に到達できるのは、試料の浅い部分で励起されたものだけ

である。SE が試料表面から飛び出せる深さである脱出深さは、5~10 nm である。

したがって、SEM-SE 像は電子線の入射角に依存して脱出量が変化するため、表

面の形状に依存してコントラストがつく。一方、BSE は入射電子の試料内での

弾性散乱の過程で後方散乱したものである。BSE 像では、原子番号に依存して

試料の組成の違いを反映したコントラストがつく。また、組成が均一な結晶性試

料では、結晶方位の違いが BSE の放出に影響し、電子チャンネリングコントラ

ストと呼ばれるコントラストが現れる。本研究では、ULTRA55(Carl Zeiss 社)、
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Versa 3D(FEI 社)、Scios(FEI 社)および Helios Hydra を使用して、組織観察を実施

した。 

 キンクの結晶方位情報を調べるために、EBSD測定を実施した。EBSD測定は、

観察試料を水平面に対して大きく傾斜(70°)させ、観察試料に電子線を照射し、試

料中の様々な原子面で回折された後に、試料表面から再度放出されることで発

生した電子回折パターン(EBSD パターン)を、試料に対向する位置に設置したス

クリーンに投影し、投影されたパターンを CCD カメラまたは CMOS カメラで

PC に取り込み、結晶データベースに基づいて結晶方位を測定する手法である。

本研究では、第 3 章と第 4 章では、ULTRA55 に付属した EBSD 検出機(TSL ソ

リューションズ社)を使用し、第 4 章と第 5 章では、Scios ならびに Helios Hydra

に付属した EBSD 検出機(Symmetry(オックスフォード・インストゥルメンツ社))

を使用した。電子線や X 線等の量子ビームによる回折現象を利用すると、格子

面間隔の変化から試料中の弾性応力(残留応力)を測定することができる。そこで、

第 5 章では、EBSD 測定から得られる EBSD パターンを詳細に解析することで、

結晶粒内の局所的かつ相対的な弾性ひずみ場を測定するWilkinson法[95,96]と呼

ばれる手法を用いて、キンク近傍の弾性応力場を測定した。 

 

2.5.4 透過電子顕微鏡、走査透過電子顕微鏡 

 透過電子顕微鏡(Transmission Electron Microscope, TEM)における観察原理[97]

を簡潔に説明する。TEM では、SEM の数十倍程度の加速した電子線を用いて、

真空雰囲気内で薄膜試料に電子線を照射し、透過した電子を多数の電磁レンズ

群で順次拡大していき、微細組織を取得する。TEM における分解能は電子線の

波長に依存する。電子線の波長は加速電圧により変化するものの、TEM 観察で

用いられる数百 kV の電子線の波長は、10-3 nm 程度であり、原子オーダーでの

観察が可能である。TEM は薄膜試料全体に同時に電子線を照射するのに対し、

STEM は細く絞った電子線を薄膜試料上で走査させ、試料の一点一点から出て

くる透過波または散乱・回折波を基に結像する。TEM/STEM 観察用の薄膜試料
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作製方法は、SEM に付随した FIB を用いる手法や、イオンミリングによる手法、

また電解研磨により作製する手法等がある。FIB を用いる手法では、SEM 観察

で得られた微細組織から、任意の領域のみを取り出して、TEM/STEM 用試料と

して作製できるという利点があるものの、観察範囲は数十 μm2 程度と他の 2 種

類の手法で得られるものよりはるかに小さいことに注意が必要である。イオン

ミリングによる手法では、イオンビームを試料表面に対し斜めに入射させ、試料

を回転させ続け、穴が空いた時点で、穴の周囲を TEM 観察範囲とする。比較的

広範囲の視野を確保できるものの、イオンビームによるダメージが格子欠陥と

して観察試料内に導入されることがある。電解研磨による作製法では、電解研磨

の条件出しに時間を要する場合があるものの、試料作製に成功した場合には、広

範囲をクリアに観察することが可能となる。本研究では、TEM/STEM 観察用の

試料は、FIB-SEM(第 3 章では Scios、第 5 章では Versa 3D、Scios および Helios 

Hydra)を使用して、サンプリングと薄膜加工を行った。なお、薄膜試料は、

TEM/STEM 観察方向が SEM 観察方向と一致するプランビュー法にて作製した。

TEM 観察(第 3 章)と STEM 観察(第 5 章)は、収差補正 TEM Titan G2 cubed(FEI 社)

を使用して、加速電圧 300 kV で実施した。 

 

2.6 デジタル画像相関法 

 第 5 章では、二回変形試験の際のキンク周囲のひずみの発達を可視化するた

めに DIC 法を用いた。DIC 法とは、変形前後のデジタル画像から塑性ひずみを

定量的に解析する方法で、多数の画素で構成されるグレーレベル(輝度)の特徴的

なパターンを追跡することで変位を測定し、測定された変位を基にひずみを算

出している[98-101]。DIC法は、使用するスペックルパターンを変更することで、

ミクロからマクロまで様々な材料の変形に対し有効である。本研究では、市販の

マグネシウムリボンを燃焼させて、燃焼ガスにより観察試料表面にパターンを

塗布した。パターンの塗布感は、観察試料の金属光沢がなくなり、全体が薄い白

色になるまで実施したところ、SEM スケールでの DIC 解析を行うことに成功し
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た。二回変形試験における二回目の変形をいくつかの段階に分けて、荷重を保持

した状態でキンク周囲の SEM-SE 像を撮影した。SEM 像の解像度は 6144×4096 

pixels である。DIC 解析には、VIC-2D(Correlated Solutions 社)を使用した。DIC 解

析条件は、サブセットサイズとステップサイズをそれぞれ 37 pixels と 9 pixels と

した。ここで、1 pixel は約 0.207 μm にあたる。 
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第 3 章 LPSO 単相 Mg-Y-Zn 合金におけるキンク形成 

3.1 緒言 

 第 1 章でも述べたとおり、Kawamura らによって開発された Mg-Y-Zn 合金[8]

は、LPSO 相[13-15]を有しており、塑性加工によって LPSO 相にキンク変形が生

じることが本合金の機械的性質の向上に貢献していると理解されている[80,102-

104]。特に、キンク変形による強化(キンク強化)は結晶性材料の新たな強化方法

として期待されている[23,81]。キンク変形は、LPSO 相だけでなく、カドミウム

[73]や亜鉛[74]等の塑性異方性の強い結晶性材料を変形させた際にも発生するこ

とが報告されている[75-79]。純マグネシウムもその例外ではない[62,64]。LPSO

単相マグネシウム合金を圧縮変形させると、図 1-9 に示したような表面起伏とし

てのキンクが瞬間的に発生する。このような特徴的な形態の表面起伏を呈する

キンクは、ridge shape[105]、wedge shape[106-108]、beak-like[108]等と呼ばれるが、

本研究ではこれ以降「リッジキンク」と呼ぶ。LPSO 型マグネシウム合金のキン

ク変形に伴う微細組織形成に関しては多くの報告[72,93,108-113]があるが、キン

クがどのように発生し、成長するのかといったキンク形成機構を完全に説明す

ることはできていない。 

動的な変形組織の形成過程を解明するには、変形中に生じる微細組織変化の

その場観察が有効である。Muto ら[114]は、LPSO 単相 Mg-9Y-6Zn 合金の多結晶

一方向凝固材を用いて、圧縮変形中のその場アコースティックエミッション測

定を行い、リッジキンクの生成は 1 μs 未満の極めて短時間で生じ、その成長は

数 μs にわたって発生することを明らかにした。Hagihara ら[115]は、同じく LPSO

単相 Mg-9Y-6Zn 合金を用いて、高速度カメラを組み合わせた光学顕微鏡その場

観察を実施し、リッジキンク形成時の界面の移動速度を測定した。その結果、リ

ッジキンク界面の移動挙動には、数 m/s の高速タイプと数 μm/s の低速タイプの

2 種類が存在することを明らかにした。彼らはこの結果から、キンク形成には 2

つの異なるメカニズムが存在すると考えている。これらの研究は、リッジキンク

の瞬間的な生成・成長挙動を明らかにしたものであるが、リッジキンク形成とい
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う瞬間的かつ大規模なイベントが生じるきっかけに着目した研究はほとんど行

われていない。そこで本研究では、LPSO 単相マグネシウム合金を用いて、リッ

ジキンク形成前の微細組織変化に着目した圧縮変形中のその場観察と結晶方位

測定を行い、その結果に基づいてキンク形成過程について議論した。 

 

3.2 実験方法 

 実験方法は第 2 章に記載したとおりであるが、本節では、第 2 章に記載でき

なかった詳細な条件を書き加えるとともに、本節を読むだけで本章では何を行

ったのかを理解できるように概説する。これは、第 4 章と第 5 章でも同様であ

る。 

試料には、LPSO 単相 Mg-9Y-6Zn 合金の DS 材を用いた。観察試料は、DS 材

下部約 13 mm の領域から板状(3×4×1 mm3、幅×長さ×厚さ)に切り出した。観察試

料の長手方向は DS 時の結晶成長方向と平行である。その後、エメリー紙を使用

した湿式研磨とダイヤモンド懸濁液を使用したバフ研磨を行い、電解研磨に供

した。 

 観察試料を SEM(ULTRA55)内圧縮ステージ(図 2-1)に設置し、SE 像観察、BSE

像観察、EBSD 測定(OIM Data Collection ver. 5)および in-situ 圧縮試験を行った。

SEM 観察条件(SE、BSE)は、加速電圧 5(SE)、30 kV(BSE)、作動距離 5 mm であ

る。EBSD 測定条件は、加速電圧 30 kV、作動距離 17 mm である。SEM 内その

場圧縮試験は、圧縮方向が観察試料の長手方向と平行になるようにして、一定の

変位速度で行った。in-situ EBSD 測定を行うために、圧縮治具を 20°プリチルト

した状態で設置し、ステージをさらに 50°傾斜することで、観察試料が 70°傾斜

した状態とした。圧縮試験は任意の 4 段階に分けて実施し、各段階の圧縮終了

時にクロスヘッドを停止させ、応力を負荷した状態のまま、SEM 観察と EBSD

測定を行った。EBSD 測定のステップサイズは 1 μm とした。EBSD データの解

析には、OIM Analysis ver. 7 を使用し、結晶方位データベースとして 18R-LPSO

構造のデータベースを使用した。 
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 TEM 観察用の薄膜試料は、SEM 外にて圧縮した試料に対し EBSD 測定を行っ

た結果、方位変化が観察された領域から、FIB-SEM(Scios)を使用して、プランビ

ュー法にて作製した。イオン源は Ga+であり、最終的な薄膜加工の条件は 30 kV、

30 pA とした。TEM(Titan G2 cubed)観察条件は、加速電圧 300 kV である。 

 

3.3 結果 

3.3.1 キンク形成のその場観察 

 図 3-1 は、圧縮試験片の全体の SEM-BSE 像であり、水平方向が圧縮方向と一

致している。本章ではこれ以降、すべてのイメージにおいて水平方向と圧縮方向

が一致している。図 3-2 に、図 3-1 中の黄枠部におけるそれぞれ(a)A3 方向と

(b)A2 方向から指数付けした結晶方位分布図、(c)粒界マップおよび(d)A2 方向か

らの圧縮に対する底面⟨a⟩転位すべりのシュミット因子マップを示す。図 3-2(a)

中には着目している結晶粒(grain 1 と grain 2)の単位胞も示している。図中に示し

図 3-1 in-situ 圧縮試験片全体の SEM-BSE 像. 
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たように、A1、A2 および A3 方向はそれぞれ試料座標系における垂直方向、水

平方向および紙面奥行き方向に対応している。A3 方向に対しては結晶方位はラ

ンダムであるが、A2 方向(//圧縮方向)から指数付けするとすべての結晶粒が圧縮

方向に対して、c 軸がおおよそ垂直となる方位であることが確認できる。図 3-

2(c)より、grain 1 と grain 2 は互いに c 軸周りに 60°回転した方位関係を有してお

り、双晶のような結晶学的関係にある。なお、このような特殊な方位関係にある

結晶粒は、“grown-in variants”と呼ばれる[94]。図 3-2(d)では、観察対象とする結

晶粒のシュミット因子は約 0.1 であり、底面⟨a⟩転位すべりは発生しにくいこと

がわかる。 

図 3-3 に、(a)SEM 内その場圧縮試験により得られた荷重－変位曲線と(b)中断

時点前後の拡大像を示す。図 3-3(b)中に矢印で示した点で圧縮試験を中断し、荷

重を付加した状態で EBSD 測定を実施した。EBSD 測定には約 1 時間を要して

おり、その間にわずかな応力緩和(塑性緩和)が生じた。EBSD 測定前後で観察試

料表面に新たなリッジキンクの形成は認められなかったため、この応力緩和は

わずかな転位運動が生じたことによるものだと考えられる。なお、図中の黒ドッ

トの部分においても一時的にクロスヘッドを停止したが、EBSD 測定は行ってい

図 3-2 圧縮変形前の EBSD 測定結果. それぞれ(a)A3 方向と(b)A2 方向から

指数付けした結晶方位分布図, (c)粒界マップおよび(d)A2 方向からの

圧縮に対する底面⟨a⟩転位すべりのシュミット因子マップ. 
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ない。矢印部とドット部以外の部分での荷重の変動は瞬間的なキンク発生によ

るものである。図 3-4 に、SEM 内その場圧縮試験中の(a)SEM-SE 像、(b)A3 方向

から指数付けした結晶方位分布図、 (c)GROD(Grain Reference Orientation 

Deviation)マップおよび(d)KAM(Kernel Average Misorientation)マップを示す。SEM

像は 70°傾斜した状態で取得したものであり、SEM 像中の白枠部が EBSD 測定

領域に対応する。SEM 像では、3rd の段階までは EBSD 測定領域中に明瞭な表面

起伏は認められないが、4th の段階において表面起伏が観察されリッジキンクが

形成した。圧縮中の SEM 像の約 2.5 fps での動画観察より、リッジキンクは 1 フ

レームの間(0.4 秒間)で瞬間的に形成していた。SEM 像では変化が認められない

にもかかわらず、EBSD マップでは、1st の段階ですでにいくつかの位置で結晶

方位が局所的に変化した領域が観察される。特に、GROD マップでは母相から

の方位差が 2°から 5°程度の方位回転領域が半楕円状に存在することがわかる。

KAM マップでは GROD マップの方位回転領域と母相の間に方位回転が集中し

た線状の領域が存在しており、この部分で急峻な方位変化が生じている。圧縮変

形が進むと方位回転領域の面積と方位変化量が増大した。また、変形初期には半

楕円状であった方位回転領域が変形とともにくちばし状に変化した。3rd の段階

では、GROD マップ上で約 8°の方位変化が生じているが、依然として SEM 像に

図 3-3 (a)SEM 内圧縮試験により得られた荷重－変位曲線と(b)(a)内の四角

形領域の拡大図. 
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リッジキンクは認められない。4th の段階になると、SEM 像に明瞭なリッジキン

クが出現し、その位置は 3rd の段階までの方位回転領域の位置と一致していた。

したがって、方位回転領域の形成は明瞭な表面起伏として認識されるリッジキ

ンクが発生する前駆段階として生じていることは明らかである。また、このこと

は、リッジキンクの瞬間的な形成は、方位回転領域に蓄積されたひずみの解放過

程であることを示唆している。方位回転領域の位置や形態、方位回転の方向はリ

ッジキンクのそれと対応していることから、本研究では、この表面起伏が小さい

方位回転領域も本質的にはキンクと同質の微細構造と考え、以降これをプレキ

ンクと呼び、通常のリッジキンクと区別する。 

図 3-5 に、各中断時点における(a)112̅0と(b)11̅00の極点図を示す。図では変形

前、1st、2nd、3rd および 4th をそれぞれ灰色、青、緑、黄色および赤で示してい

る。変形前における〈112̅0〉のうちの 1 つは A2 方向とほぼ平行となっており、こ

図 3-4 SEM 内その場圧縮試験中の組織変化. (a)70°傾斜した SEM-SE 像, 

(b)A3 方向から指数付けした結晶方位分布図, (c)GROD マップおよび

(d) KAM マップ. (a)中の白枠領域が EBSD 測定範囲である. 
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のような結晶配向は LPSO 単相マグネシウム合金 DS 材の結晶学的特徴の 1 つ

である[93,94]。変形後期ほど方位の分散が大きくなっており、方位回転の規模は

11̅00極点図よりも112̅0極点図の方が著しい。図3-5(a)中に描かれた円弧は〈11̅00〉

の法線方向を表している。変形に伴う〈112̅0〉の方位分散はこの円弧上に広がっ

ていることから、〈11̅00〉を回転軸として 2 方向へ方位回転が生じていることが

わかる。ここで、〈11̅00〉は底面⟨a⟩転位すべりの Taylor 軸であり、この方位回転

は底面⟨a⟩転位すべりの結果として理解することができる。一方、図 3-5(b)中の円

弧は〈112̅0〉の法線方向を表している。〈112̅0〉の場合と同様に、〈11̅00〉も初期方位

を基準として 2 方向へ方位分散が生じている。その回転方向は明らかに〈112̅0〉

の法線方向と一致しており、〈112̅0〉軸回りに結晶回転が生じている。〈112̅0〉は単

一のすべりの Taylor 軸では表現できないが、2 つの底面⟨a⟩転位すべりが同じ規

模で活動したと考えれば理解することができる[116]。 

これらの方位回転が生じていた位置を EBSD マップ上に示すために、図 3-6(a)

と(b)にそれぞれ示すように、極点図上のプロットを色でハイライトした。極点

図上の色は、初期方位を白として、それぞれの回転軸に対して方位回転量が増え

るほどに時計回りに白-赤-黒、反時計回りに白-青-黒として表している。ここで、

このカラースケールは112̅0極点図では基準方位から±20°、11̅00極点図では基準

図 3-5 各中断時点における(a)112̅0と(b)11̅00の極点図. 
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方位から±6.5°としている。図 3-6(c,d)に、図 3-6(a,b)の色に対応した方位回転マ

ップをそれぞれ示す。図 3-6(c)に示す112̅0極点図に基づいて描かれたマップで

は、図 3-4(c)に示した GROD マップと同様に、1 つのプレキンクは左右一対の 2

つの領域に区別される。それぞれの領域では互いに反対方向へ方位回転が生じ

ていた。また、個別の方位回転ペアに着目すると、紙面右側の領域において方位

回転が先んじて生じており、その回転方向は図 3-6(a)の極点図における時計回り

方向であった。変形が進むと、左側の領域で反時計回り方向への方位回転が生じ

た。図 3-6(d)は、11̅00極点図に基づいた方位回転マップである。興味深いことに、

このマップにおいても図 3-6(c)と同じ位置にプレキンクが認められるが、プレキ

ンクが紙面上下の 2 領域に区別され、互いに反対方向に回転していた。加えて、

これらの領域は、112̅0極点図に基づいたマップ(図 3-6(c))とは異なり、上下の両

領域とも同時に形成・発達していた。 

 

3.3.2 キンク界面の形成と移動 

図 3-7 に、図 3-4(d)(KAM マップ)中の矢印部分におけるキンク界面の位置変

化と方位回転を示す。図 3-7(a)は、KAM マップ上にグレースケールの IQ(Image 

Quality)マップを重ねた図である。KAM マップから、1st におけるプレキンクは、

2 つの KAM 値の大きな界面 A と B で区別されるが、十分に発達したプレキン

クは 3 つの界面 A、B および C から構成されていることがわかる。図 3-7(b)は、

図 3-7(a)のキンク境界の位置変化を示す模式図である。IQ マップ上の特徴点を

基準として、高い KAM 値で表されるプレキンクの界面の位置を決定した。1st

の段階では界面 A と界面 B の 2 本のみが観察される。これらの界面は界面長手

方向に向かって徐々に消失していた。2nd になると、左側に新たに界面 C が発生

し、3 本の界面によってプレキンクが構成される。1st の時点で存在した 2 本の

界面のうち、界面 A はその位置をほとんど変化させていない。一方、界面 B は

5 μm 程度左側にシフトした。どちらの界面も長手方向にも伸長したが、それら

の端部は徐々に消失する特徴がある。3rd の段階になると、界面 A と界面 B の 
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図 3-6 未変形母相を基準として方位回転を方向ごとに区別して描画したマ

ップ. (a)112̅0極点図, (b)11̅00極点図, (c)(a)に基づいて色付けした

〈11̅00〉を回転軸とした〈112̅0〉の方位回転マップおよび(d)(b)に基づい

て色付けした〈112̅0〉を回転軸とした〈11̅00〉の方位回転マップ. 
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位置はほぼ変化していないが、界面 C はわずかに左側にシフトした。方位回転

領域はこのような界面の移動を伴いながらくちばし状に成長していた。つまり、

3rd の段階でのプレキンクのくちばし状の形態は、最終的なリッジキンクの形態

と類似しているが、くちばし状への発達は左右対称ではなく、右側から順に形

成・発達していた。図 3-7(c)は、図 3-7(a,b)中の矢印上での隣接測定点間の方位

差である。図 3-7(c)における各界面の方位差は、変形が進むにつれて大きくなる

傾向がある。また、1st から 3rd までの間、プレキンク界面の方位回転量は、界

面 A、B、C の順に大きいことがわかる。特に、界面 A は 1st では約 4°の方位差

を有しているが 2nd 以降では 8°以上に発達している。したがって、これらの界

面は亜粒界であると考えられる。図 3-7 に示されたような界面と同様の方位差

を有する境界は、クリープ試験後の Ti3SiC2において、キンク変形した結晶粒内

で観察されている[117]。ただし、図 3-7 で評価している方位差は、1 μm の EBSD

測定ステップ間での方位差であり、1 μm の間に複数の界面が存在する場合には、

図 3-7 圧縮変形に伴うキンク界面の形成と移動. (a)KAM マップ, (b)KAM マ

ップに基づいて描いたプレキンク界面の位置変化の模式図および

(c)(a,b)中の矢印方向への隣接測定点間の方位回転プロファイル. 
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これらの合計の方位差であることに注意が必要である。 

 

3.3.3 プレキンク界面の TEM 観察 

 プレキンク界面の微細組織の詳細を明らかにするために、図 3-8 に示す位置の

プレキンクから、FIB マイクロサンプリングにより TEM 薄膜を採取し、TEM 観

察を行った。図 3-8(b)の GROD マップより、観察部位はプレキンクの界面下部

先端付近である。図 3-9 に、系統反射条件で撮影した TEM 明視野(Bright Field, 

BF)像を示す。〈0001〉に並んだ転位列が観察され、その転位間隔はおよそ 20 nm

であった。図 3-9(b,c)は、それぞれ観察視野全体から得た電子回折図形と図 3-9(b)

中の白破線部の拡大像である。図 3-9(c)に示した電子回折図形には約 1°の方位差

が存在する。方位差𝜃が十分に小さい場合、𝜃と刃状転位列の間隔 D の間には次

式(3.1)が成り立つ[25]。 

tan 𝜃 ≈ 𝜃 =
𝒃

𝐷
                                                   (3.1) 

ここで、b はバーガースベクトルの大きさ(0.32 nm[108])である。𝜃 = 1°のとき、

18.3 nm 間隔で配置した刃状転位列による方位回転に相当する。これは、TEM 観

察で得られた値である 20 nm と良く一致しており、この亜粒界で隔てられたサ

図 3-8 TEM 観察用薄膜試料のサンプリング位置. (a)FIB マイクロサンプリ

ング途中の SEM 像, サンプリング位置の(b)結晶方位分布図および

(c)GROD マップ. 
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ブグレイン間の方位差は、転位列による方位回転のみで説明できる。図 3-10 に、

亜粒界の分布に着目した TEM-BF 像を示す。視野内には多数の亜粒界が認めら

れ、複数の亜粒界が並んだ部分も存在する。また、いずれの亜粒界も粒内もしく

は水平方向のバンドとして観察される底面上の亜粒界でターミネートしていた。

亜粒界のこれらの特徴は、熱間押出しされた LPSO 型マグネシウム合金複相材

中のキンク[110,113]や LPSO 単相マグネシウム合金のリッジキンク[108]で報告

されているものと一致する。これらの結果から、プレキンク界面は、通常のキン

クと同様に、複数の亜粒界で構成されていると考えられる。ただし、TEM 試料

の薄膜化によって、外部からの拘束が緩和されることが予想されるため、観察さ

れた微細組織は、バルクのそれとは異なる可能性があることに注意が必要であ

る。 

 

3.4 考察 

 図 3-4 に示すように、プレキンクの発達後、リッジキンクが形成された。また、

プレキンク内部では、11̅00と112̅0の特定の回転軸を中心に方位回転が生じ、底

面転位列からなる亜粒界の配置によって方位変化が生じた。これらの結果は、キ

ンクの発達と形成が転位の運動に由来することを明確に示している。これまで

図 3-9 系統反射条件で撮影したプレキンク界面近傍の TEM 観察結果. 

(a)TEM-BF 像, (b)(a)中の観察視野全体の電子回折図形および(c)(b)中

の白破線部の拡大図.  
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の報告[118,119]では、LPSO 相に生じる変形帯がキンクではなく双晶ではないか

という指摘がいくつかあった。これに対し、本研究では初めて、LPSO 相に生じ

る変形帯が結晶方位回転量が限定されないキンクであることを明らかにした。 

 Barsoum らは、Ti3SiC2[77,120]や Ti2AlC[121, 122]、グラファイト[78,120]などで

観測された顕著な擬弾性変形を kinking nonlinear elastic と分類し、その要因とし

て負荷による可逆的な incipient kink の形成と除荷によるそれの消失を提案して

いる。彼らは、regular kink を負荷に対して不可逆なものとして、incipient kink を

可逆的なものとして区別し、incipient kink が発達することで regular kink に遷移

すると考えているが、incipient kink の存在形態について微細組織観察による実験

的な確認は行われておらず、彼らの考えに否定的な報告もいくつかある[123,124]。

図 3-10 集積したターミネートサブバウンダリーの TEM-BF 像. 
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Barsoum らの提案したモデルは本研究で確認されたプレキンクからリッジキン

クへの遷移に対応している可能性がある。そこで、Barsoumらが提唱した incipient 

kink と本研究で観察されたプレキンクの類似性について確認するために、圧縮

試験によりプレキンクとリッジキンクを発生させた後に、圧縮荷重を除荷した

際のこれらの微細組織の変化を観察した。図 3-11(a-d)に、450 N での圧縮状態と

40 N まで除荷した状態の SEM 像と GROD マップを示す。視野中には 3 つのキ

ンクが確認でき、左側に表面起伏および方位回転量の小さいプレキンクが、中央

と右側にリッジキンクが存在する。2 つのリッジキンクに着目すると、リッジ キ

ンクBが 3つの明瞭な界面から構成されているのに対し、リッジキンクAでは、

中央の界面がキンクの先端からおよそ 20 μm までで止まっている。除荷しても

これらのキンクは消失しておらず、プレキンクとリッジキンクのいずれも完全

に可逆的な現象ではない。しかし、除荷した際に部分的な界面移動が認められた。

図 3-11(e)に、除荷した際のプレキンクとリッジキンクの界面の位置変化を示す。

除荷したことにより、キンクの幅がわずかに小さくなったことがわかる。これは、

キンク界面が可逆的に移動したと理解することができる。また、界面の移動量は

リッジキンクよりもプレキンクのほうが顕著にみられた。また、リッジキンクに

関しては、リッジキンク A の中央に明瞭な界面が存在しない部分でのみ界面移

動が認められ、中央に明確な界面が存在するリッジキンク B では、界面移動が

観察されなかった。図 3-12 に、圧縮状態から除荷した際のプレキンクとリッジ

キンクの方位回転量の変化を示す。図 3-12(b,c,e,f)は、図 3-12(a,d)に示す結晶方

位分布図上のプレキンクとリッジキンクに対して、上中下の 3 ヶ所に引いた矢

印上での隣接測定点間の方位差プロファイルである。圧縮状態のプレキンクで

は、Top部とMid部に 2°から 5°程度の方位差のピークが存在することがわかる。

リッジキンク A の方位差のピークは、10°から 25°程度とプレキンクよりも大き

い。図 3-12(e,f)より、除荷するとリッジキンク A では界面での方位回転量はわ

ずかに減少するものの、依然として負荷時と同様の位置にピークが存在する。こ

れとは対照的に、プレキンクでは除荷によって明瞭な方位差のピークが消滅し
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た。図 3-10 の TEM 像で示した様に、プレキンク界面は複数の亜粒界から構成さ

れていると考えられる。圧縮状態時に存在した方位差ピークが除荷すると消失

したという結果は、圧縮状態では同様の方位回転成分を有する複数の亜粒界が

局所に集合することで亜粒界群全体としての方位差が大きくなるが、除荷する

と互いに反発することで亜粒界同士の間隔が広がったためだと考えられる。プ

レキンクは、このような可逆的な亜粒界移動が生じることが可能な段階だと理

図 3-11 圧縮状態から除荷した際のプレキンクとリッジキンクの変化. 圧縮

状態の(a)20°傾斜した SEM-SE 像と(b)GROD マップ. 無負荷状態の

(c)20°傾斜した SEM-SE 像と(d)GROD マップおよび(e)除荷した際の

キンク界面の位置変化の模式図. 



－45－ 

 

解され、完全な可逆性は認められないものの、Barsoum らが提唱した incipient 

kink の概念に類似した特徴を有していることが確認された。 

 本研究結果は、プレキンクの形成過程を以下のように示唆するものである。プ

レキンク境界は、図 3-9 と図 3-10 で示したように、ターミネート転位列と本質

的に同じである。このターミネート転位列は、小さな回位と考えることができる

[125]。回位は回転成分を持った格子欠陥である。図 3-12 から、圧縮状態でのプ

レキンク境界の 5°程度の方位回転は、除荷するとほとんど消失することがわか

った。したがって、プレキンク界面は、図 3-10 に示したように、負荷時には局

在し、無負荷時には分散するという可動性を持っていると考えられる。したがっ

て、外力を加えてプレキンクを成長させるためには、回転成分を有する格子欠陥

図 3-12 圧縮状態から除荷した際の隣接測定点間の方位差プロファイル. 圧

縮状態の(a)結晶方位分布図, (b)プレキンクの方位差および(c)リッジ

キンク A の方位差. 無負荷状態の(d)結晶方位分布図, (e)プレキンク

の方位差および(f)リッジキンク A の方位差. 



－46－ 

 

が蓄積されることによって、プレキンク境界の方位回転量を増大させることが

必要である。プレキンクの成長過程のより詳細なメカニズムについては、第 4 章

で議論する。 

 

3.5 小括 

 LPSO 単相マグネシウム合金を用いて、リッジキンク形成前の微細組織変化に

着目した圧縮変形中のその場観察と結晶方位測定を行い、以下の結論を得た。 

 

1. リッジキンクが瞬間的に形成される前駆段階として、方位回転は生じている

が、表面起伏の小さいプレキンクが発達した。 

2. 最終的にくちばし状に発達するプレキンクは、先に片方の方位回転領域にお

いて方位回転量と面積が発達し、続いてもう片方の領域が形成され、発達す

る。方位回転は、プレキンクの左右、あるいは上下で反対方向に生じる。こ

のとき、方位回転量は上下方向より左右方向のほうが大きくなる傾向にある。 

3. 先に形成する方位回転領域の 1 つの界面は位置が固定されているのに対し、

他の 2 つの界面は、変形とともに移動しながらプレキンクが発達した。 

4. プレキンクの界面は刃状転位列からなる亜粒界であり、その両端は母相中で

ターミネートしている。これらの特徴は、LPSO 型マグネシウム合金複相材

の熱間押出材中のキンクや、LPSO 単相マグネシウム合金の表面起伏として

のキンクで報告されている特徴と一致する。 

5. プレキンクは完全な可逆性を有さないものの、その界面は弾性的に移動可能

であり、Barsoum らが提唱した incipient kink の概念に類似した特徴を有して

いる。 
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第 4 章 LPSO 単相 Mg-Y-Zn 合金に形成されるキンクの 

三次元形態 

4.1 緒言 

 第 1 章でも述べたとおり、LPSO 相[13,15,72,109,114-116,126]のように、強い塑

性異方性を有する結晶性材料が圧縮変形を受けると、キンクが発生することは

古くから知られている[64,73,74]。近年開発された LPSO 型マグネシウム合金

[8,10,21,127,128]において、キンクによる材料強化現象が報告されており

[23,80,81]、同合金は多くの研究者の研究の種となっている。同合金におけるキ

ンク形成挙動やキンク境界の微細組織については、第 3 章で述べたとおりであ

るが、キンクの三次元的な形態や結晶学的特徴に関する報告は非常に少ない。仮

に、試料表面に数十～数百 μm 程度の大きさで観察されるキンクによって材料が

強化されるのであれば、キンクの三次元的な特徴を調査することは重要であろ

う。キンクのような数十～数百 μm 程度の微細組織を三次元的に観察する手法の

1 つに、FIB-SEM を用いたシリアルセクショニング法が挙げられる[129-132]。従

来の FIB ではイオン源は Ga+である。この Ga+を用いた FIB 加工を行うと、加工

後の試料表面にはダメージが生じ[133]、結晶方位解析に必要な EBSD パターン

が得られない可能性がある。本研究で使用する LPSO 単相マグネシウム合金で

は、このダメージの影響が非常に大きく、Ga+FIB を照射すると EBSD パターン

が取得できなくなった。予備実験として、Ga+FIB 加工した観察試料表面を Ar+

イオンミリングを用いてクリーニングを行ったところ、明瞭な EBSD パターン

を得ることに成功した。しかし、LPSO 単相マグネシウム合金に形成されるキン

クを、Ga+FIB によってシリアルセクショニング観察を実施することは、スライ

スに必要な時間が膨大となるため、現実的ではない。最近、イオン源が Xe+の

PFIB(Plasma FIB)-SEM が開発された[134]。PFIB は従来の Ga+FIB に比べて試料

表面に与えるダメージが少なく、広範囲の高速切削加工が可能であるため、今後、

本事例のような三次元観察で広く使用されることが想定される。 

 Hagihara ら[135]は、LPSO 単相マグネシウム合金 DS 材の直方体試験片を圧縮
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変形させ、試験片の各面((11̅00)、(0001)および(1̅1̅20)面)に対し、形成したキン

クの EBSD 測定を行い、キンクの三次元形態を推測している。Somekawa ら

[136,137]は、LPSO 型マグネシウム合金複相材を圧延加工し、導入されたキンク

の三次元形態を、FIB を用いたシリアルセクショニング観察により明らかにして

いる。また、Ueji ら[89]も同様の手法を用いて、圧縮変形されたパーライト鋼に

形成したキンクの三次元形態を明らかにしている。彼らが FIB を用いたシリア

ルセクショニング観察によって、キンクの三次元形態を調査することができた

理由は、観察範囲が局所的で狭い範囲であり、かつ EBSD 測定による結晶方位

解析を実施していないためだと考えられる。一方、LPSO 型マグネシウム合金に

形成された同一のキンクをシリアルセクショニング観察により、三次元的な形

態、特に結晶学的特徴を議論した報告例はない。以上より本研究では、LPSO 単

相マグネシウム合金に形成されたリッジキンクとプレキンクの領域に対し、広

範囲をスライス可能でかつ観察試料表面にダメージレスなスライス方法を検討

し、キンクの三次元的な特徴を調査した。さらに、得られた結果からキンクの形

成過程について議論した。 

 

4.2 実験方法 

 試料には、LPSO 単相 Mg-9Y-6Zn 合金の DS 材を用いた。観察試料は、DS 材

上部約 13 mm の領域から板状(3×4×1 mm3、幅×長さ×厚さ)に切り出した。観察試

料の長手方向は DS 時の結晶成長方向と平行である。その後、エメリー紙を使用

した湿式研磨とダイヤモンド懸濁液を使用した仕上げ研磨を行った。 

 観察試料の 1 つは、第 3 章の考察にて観察した試料(図 3-11 と図 3-12 参照)と

同じである。初めに、観察試料を SEM 内圧縮ステージから取り外し、LM(レー

ザー顕微鏡)を使用して、3 つのキンクの表面性状を評価した。試料内部のキン

クの特徴を調査するためのスライス方法は、ダイヤモンド懸濁液(粒径: 1/4、0.1 

μm)を使用した手研磨(それぞれ 10~30 分間)とした。得られた清浄な表面におい

て、SEM/EBSD 測定(OIM Data Collection ver. 5)を実施し、キンクの連続断層像を
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取得した。EBSD 測定条件は、加速電圧 30 kV、作動距離 15 mm、ステップサイ

ズは 2 μm とした。EBSD データの解析には、OIM Analysis ver. 7 を使用し、結晶

方位データベースとして 18R-LPSO 構造のデータベースを使用した。なお、スラ

イス前には FIB-SEM(Versa 3D)を使用して、観察面に対して垂直の穴と 45°の穴

を観察視野近傍に設けた。図 4-1 に、FIB 切削痕の(a)概略図(断面図)と(b)SEM-

SE 像を示す。これは、スライス後であっても同一領域の観察を可能にするとと

もに、スライス間隔を正確に見積もるためである。 

 

4.3 結果 

4.3.1 キンクの表面性状 

 図 4-2 に、初期表面におけるキンクの(a)SEM-SE 像、(b)レーザートポグラフィ

ー像および(c)図 4-2(b)中に描いた赤線部の断面、すなわち Y 方向からの観察結

果を示す。図 4-2(b)より、明瞭な起伏として観察されるリッジキンク A とリッ

ジキンク B だけでなく、プレキンクにおいてもわずかではあるが表面起伏が生

じていることがわかる。図 4-2(c)より、表面起伏の高さはリッジキンク A とリッ

ジキンク B で、それぞれおよそ 2.0、2.5 µm であることがわかる。また、表面起

伏は非常に平坦な面同士で接続されている。リッジキンクの一部は、三角形状の

テラス面を有していた(図 4-2(b))。一方、プレキンクの表面起伏の高さは、およ

図 4-1 FIB 切削痕の(a)概略図(断面図)と(b)SEM-SE 像. 
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そ 0.5 µm とわずかに隆起していたものの、リッジキンクとは対照的に、全体が

なだらかに湾曲していることがわかった。なお、図 4-2(b)中の白枠領域において、

SEM/EBSD 測定によるシリアルセクショニング観察を実施した。この結果は次

項で述べる。 

 

4.3.2 キンクの深さ方向の結晶学的特徴 

 図 4-3 に、シリアルセクショニング観察によって得られた結晶方位分布図を示

す。すべての EBSD データの平均 CI(Confidence Index)値は 0.45 程度であったた

め、結晶方位の同定は十分に高い精度で行われている。本研究では、初期表面か

ら深さ 200 µm までスライスを行い、その間隔は 9~23 µm であった。図 4-3 では、

方位差が 15°以上の大角粒界を黒線で示している。またそれぞれのマップ上部に

は、初期表面からの深さを表記している。観察対象のキンクは、Z 軸方向から指

数付けした場合に紫および黄緑色で示される結晶粒に形成していた。これらの

方位をもつそれぞれの結晶粒は“grown-in variants”である[94]。キンクは、マップ

図 4-2 初期表面におけるキンクの(a)SEM-SE 像, (b)レーザートポグラフィー

像および(c)表面性状. 
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上部のランダム粒界から下部のランダム粒界に向かってくちばし状を呈してお

り、キンクの成長に“grown-in variants”間の粒界は抵抗となっていないことがわ

かる。そのため、図 4-5(b)では、これらの“grown-in variants”を一体の結晶粒とし

て取り扱う。図 4-4 に、初期表面における(a)112̅0と(b)11̅00極点図を示す。図 4-

4(a,b)をそれぞれ比較すると、キンクの形成によって方位回転が生じているにも

かかわらず、11̅00極点図ではプロットが一部に集合している部分が存在してお

図 4-3 キンクの連続断層結晶方位分布図. 
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り、〈11̅00〉軸のうちの 1 つは方位回転の影響を受けていないことがわかる。した

がって、観察されたプレキンクとリッジキンク A は、〈11̅00〉を回転軸として 2

方向へ方位回転が生じているキンクであることがわかった(図 4-5(a))。図 4-5(b)

に、シリアルセクショニング観察によって得られた[11̅00]軸周りの方位回転量を

グラデーションで表すとともに、方位回転の方向を区別して描いた連続断層マ

ップを示す。図 4-5(b)は、白色で示される未変形母相の結晶方位を基準として、

マップ中の方位変化を図中右下部に示す極点図中のカラーコンターと対応させ

て示している。また、図 4-3 と同様に、それぞれのマップ上部には初期表面から

の深さを表記している。Inamura[138]によれば、幾何学解析の観点から、図 4-5(b)

中の青、赤および白色領域の境界三重点に回位が存在する必要があると考えら

れている。図 4-5(b)より、キンクは〈11̅00〉を回転軸として互いに反対方向に回転

した領域のペアで構成されていることがわかる。また、図 4-2(c)においてテラス

として観察された領域は、未変形母相からの方位変化がほとんど生じていない。

スライスを進めると、リッジキンク A ではテラス領域が拡大していることがわ

かる。一方、プレキンクは、0 µm においてくちばし状の方位回転領域として観

察されるが、その先端部は不明瞭である。これはプレキンクの特徴であろう。ま

た、プレキンクの方位回転量は小さいが、Z 方向に深くなるほど同一キンク内で

方位回転量が増加していた。初期表面付近の方が方位回転量が小さいという特

徴は、リッジキンク A についても同様であった。ここで注目すべきは、初期表 

図 4-4 初期表面における(a)112̅0と(b)11̅00極点図. 



－53－ 

 

 

 

 

図 4-5 未変形母相を基準として方位回転を方向ごとに区別して描画したマ

ップ. (a)初期表面における112̅0極点図と(b)(a)および各深さにおける

112̅0極点図に基づいて色付けした〈11̅00〉を回転軸とした〈112̅0〉の連

続断層方位回転マップ. 
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面近傍では、プレキンクとリッジキンク A の形態と方位回転は明らかに異なり、

それぞれの特徴を呈しているのに対し、深い部分では両者の特徴は類似したも

の(リッジキンクのそれ)に変化したことである。これは、キンクの形成が最表面

より内部で先んじて生じていたことを示唆する結果である。つまり、プレキンク

は、リッジキンク形成の前駆段階であり、第 3 章で得られた観察結果を支持す

るものである。 

 

4.4 考察 

4.4.1 回位の移動によるキンク形成モデル 

 回位[139]は、結晶中に存在する線欠陥の 1 つであり、転位が並進的な変位を

生じさせる格子欠陥であるのに対し、回位は回転型の変位を生じさせる格子欠

陥である。転位のもつ並進的な変位の大きさをバーガースベクトル b で定義す

るのに対し、回位がもつ回転型の変位の大きさはフランクベクトル ω によって

定義されている[140]。ところで、キンクの形成機構は Hess と Barrett によって、

大量の底面転位の集積によるものであると報告されている[74]が、そのような大

量の転位の発生源はこれまでのところ明らかにされていない。 

 Inamura[138]は、表面起伏を伴うリッジキンクの形態が回位を用いた rank-1 接

続によって首尾よく説明できることを報告している。ここで、本研究で得られた

観察結果(図 4-5(b))は、Inamura の回位モデル[138]と非常に類似した様相を呈し

ていることがわかる。また、比較的深い部分においては、上下対称にくちばし状

リッジキンクが交互に配列しているように観察される。そこで本研究では、

Inamura の回位モデルを踏まえて、プレキンクからリッジキンクへの成長機構を

三次元的な回位線を用いて説明する。図 4-6 に、Inamura の回位モデルに基づい

た深さ(a)165 µm と(b)0 µm(プレキンクを含む)におけるキンク周囲の回位の配置

を示す。回位は三角形で示されており、キンクの先端とそのテラス領域先端にそ

れぞれ配置されている。中実三角と中空三角は符号の異なる回位を表しており、

符号の定義は Inamura[138]のそれに従う。図 4-7 に、回位の概略図を示す。さら
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に、図 4-8 に、各スライス(0~165 µm)における境界三重点に回位の位置をプロッ

トすることで得られた回位線の三次元的な配置を示す。深さ 165 µm では、プレ

キンクとリッジキンク A はともに成熟したリッジキンクの結晶学的特徴を呈し

ていたため、図 4-6(a)に示すような位置に互いに反対符号の回位のペアが配置さ

れるだろう。なお、反対符号の回位のペアの間には大角粒界が形成されている。

一方、0 µm において、明瞭なテラス領域が確認されないプレキンクの部分にお

いても、リッジキンクと同様に、反対符号の回位のペアを用いて表現するならば、

それらは互いに近接して存在していると考えられる(図 4-6(b))。回位は、その芯

からの距離に依存して回転型のひずみ成分が増加する格子欠陥であり、反対符

号の回位のペアが近距離に存在することで、互いの回転成分を緩和したと考え

れば、初期表面近傍において、プレキンクの方位回転領域の先端部が不明瞭であ

ったという実験事実とも符合する。図 4-8 中に緑色で示した回位のペアの配置を

考慮すると、プレキンクの発達過程においては、この回位のペアは互いに近距離

を維持したままマップ下部のランダム粒界に向かって移動するものの、プレキ

図 4-6 Inamura の回位モデルに基づいた深さ(a)165 µm と(b)0 µm(プレキンク

を含む)におけるキンク周囲の回位の配置. 
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ンクから成熟したリッジキンクに発達する際に、-ω の回位は、ランダム粒界近

傍にピニングされた+ωの回位から離れるように移動すると考えられる。つまり、

ランダム粒界近傍において+ωの回位は安定化すると同時に何らかの構造変化を

生じ、もはやもう一方の-ω の回位にとって安定なペアではなくなったことが示

唆される。 

図 4-7 Inamura による符号の異なる回位の概略図[138]. 

図 4-8 各スライスにおける境界三重点に回位の位置をプロットすることで

得られた回位線の三次元的な配置. 
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4.4.2 SEM/EBSD 解析によるリッジキンク周囲の回位の存在証明 

 前項において、回位のペアが移動することでキンクが形成されるという新た

なキンク形成モデルを提案した。そこで本項では、リッジキンク周囲に存在する

であろう回位の存在証明を試みたので、以下にその詳細を記載する。 

キンクの形成は結晶方位回転を伴い、LPSO 型マグネシウム合金のそれについ

ては、その回転型(回転軸、すべり系)は EBSD 解析によって報告されている

[108,116,141]。すべり系が 1 つに限定された条件下において、キンクが形成され

る際、母相/キンク界面での変位の連続性を保つには、界面に回位の導入が必要

になることが結晶幾何学の観点から明らかにされている[138,142]。回位はこれま

でに金属材料中で観察されたことはほとんどなく、それに関する報告は理論や

シミュレーションが主であった。仮に、キンクの形成過程が回位の運動によって

説明されるのであれば、キンク周囲の回位の存在を実験的に証明する必要があ

る。また、その回位のもつエネルギー、すなわちフランクベクトル ω の大きさ

を定量的に評価する手法を開発する必要がある。そこで本項では、リッジキンク

周囲に存在するであろう回位のフランクベクトルの大きさを実験により定量化

するとともに、結晶幾何学に基づく計算から見積もった値と比較することで、定

量値の妥当性を検証した。 

 第 2 章で述べた手動圧縮試験機を使用して、キンクを形成させた観察試料の

表面起伏を、ダイヤモンド懸濁液を使用した仕上げ研磨により除去した。これは、

キンクの表面起伏によって、EBSD 測定時の結晶方位同定精度が低下することを

防ぐためである。リッジキンク周囲に存在するであろう回位の存在証明のため

に、SEM(Scios)に備え付けられた CMOSセンサー搭載の EBSD検出器(Symmetry)

を使用して、高角度分解能の EBSD 測定(AZtec ver. 5.1)を実施し、フランクベク

トル ωの大きさを推定した。図 4-9 に、典型的なリッジキンクの(a)SEM-SE 像、

(b)回位の概略図および(c)実際のリッジキンクと測定されるフランクベクトル

ωobsの概略図を示す。EBSD 解析の結果から、このリッジキンクは互いに反対方

向に方位回転したバンドと方位回転のないテラス領域から構成されており、ま
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た〈11̅00〉回転型キンクであることがわかっている。すなわち、底面⟨a⟩転位すべ

りによって形成されている[108,116,141]。図 4-9(b)に示すように、キンクと回位

は同じものではない。キンクの形成によって幾何学的に埋まらない隙間が回位

である。しかし、実際のリッジキンクでは、図 4-9(a)で示されるように、そのよ

うな隙間は観察されないため、図 4-9(c)に示すように、その隙間は弾性変形、塑

性変形もしくはそれらの混合によって埋め合わされていることが容易に理解さ

れる。形成されたリッジキンクにおいて、このような隙間の埋め合わせが弾性的

であるか塑性的であるかに依存せず、隙間の角度 ω に等しい方位差がキンクを

挟んだ両側の母相に発生するはずである。したがって、本研究では便宜上、この

キンクを挟んだ母相間の方位差をリッジキンク周辺の回位のもつフランクベク

トル ωobsと定義する。ωobsは、リッジキンク先端に存在しうる回位強度の幾何学

的に許される最大値である。回位周囲の応力場は極めて高く[140]、降伏応力に

達していると考えられるので、実際には隙間 ω の補間に塑性変形が混入し、存

在する回位強度は ωobs よりも小さいと考えられる。しかし、降伏応力以下の領

域では弾性ひずみは残存するので、回位強度がゼロになることはあり得ない。文

図 4-9 圧縮変形により LPSO 単相 Mg-9Y-6Zn 合金 DS 材に形成された典型

的なリッジキンクの(a)SEM-SE 像, (b)フランクベクトル ωの回位の

概略図および(c)実際のリッジキンクと測定される回位のフランクベ

クトル ω
obs

. (c)内の三角形は回位を示す. 
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献によれば、室温における LPSO 単相 Mg-9Y-6Zn 合金 DS 材のキンク変形が生

じる降伏応力は約 150 MPa[115,143]、LPSO 単相 Mg-9Y-6Zn 合金 DS 材のせん断

弾性係数は 21.8 GPa であることが報告されている[94]。フックの法則より、LPSO

単相 Mg-9Y-6Zn 合金 DS 材のせん断変形によって生じる弾性的な方位回転は大

きく見積もっても 0.4°程度となる。したがって、それ以上の方位回転が測定され

た場合には、その回転成分はキンク形成に伴って塑性的に導入された格子欠陥

によるものであるといえる。EBSD 測定条件は、加速電圧 30 kV、電流値 13 nA、

作動距離約 19 mm、ステップサイズは 0.1 µm である。結晶方位の同定は高角度

分解能を得るために、ソフトウェア上で“Refined Accuracy”モードに設定した。角

度分解能は、0.05°またはそれを上回る[144]。EBSD 解析(AZtecCrystal ver. 3.0)は、

〈11̅00〉回転型キンクと〈11̅00〉軸を回転軸とした方位回転に着目して行った。 

 図 4-10(a,b)に、リッジキンクの結晶方位分布図と領域と境界の名称を記した

模式図を示す。リッジキンクは 2 つの方位回転領域(KLと KR)と 3 つの境界(B1、

B2 および B3)から構成されていた。上述したように、結晶方位回転の回転軸は、

粒内・境界問わず、おおよそ底面に平行な〈11̅00〉軸である。したがって、結晶方

位回転は底面⟨a⟩転位すべりのみによって引き起こされていると考えてよい

[108,116,141]。図 4-10(c)は、図 4-10(a)内の白矢印に沿って、矢印の左側を基準点

として、point-to-point(隣接する測定点間の方位差)と cumulative(基準点と各測定

点の相対的な方位差)プロファイルである。リッジキンクの B1、B2 および B3 に

おける回転角はそれぞれ 25.1°、43.1°および 22.4°である。KLと KRの回転は互い

に反対方向である。ここで注目すべきは、cumulative プロファイルから、母相の

左側 MLと右側 MRの結晶方位に 4.1°もの不一致が生じていたことである。これ

は、キンク導入時の圧縮変形に起因して母相自体にわずかに底面すべりが生じ

た結果であると考えられる。底面すべりによる結晶方位回転量は、結晶方位分布

図内のリッジキンクから十分に離れた領域で、結晶粒界、すなわち底面トレース

と平行に線を描いて計測した結果、母相には〈11̅00〉軸を回転軸として、0.3° / µm

の結晶方位回転が生じていた。図 4-10(a)内の白線部分における B1-B3 間の幅は
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約 5 µm であったので、MLと MRとの間には底面すべりによって約 1.5°の結晶方

位回転が生じていてもよい。しかし、このリッジキンクを挟んだ MLと MRとの

間には、4.1°もの結晶方位回転が生じていた。このことは、このリッジキンクの

図 4-10 (a)結晶方位分布図, (b)(a)における各領域の名称と模式図および

(c)(a)内に描かれた矢印上の測定点における方位回転プロファイル. 

(b)内の灰色の破線は底面トレースに対応する. 
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形成によって、母相(またはキンク周辺に)に観測された実際の方位回転量 4.1°か

ら、底面すべりによって生じ得る 1.5°の方位回転を差し引いた、2.6°の回転型の

格子欠陥が導入されたことを意味している。この 2.6°という結晶方位差は、キン

ク形成によって導入された回位強度の幾何学的に許される最大値として結論付

けられる。さらに、他のリッジキンクでも同様に、リッジキンクを挟んだ MLと

MR間にはこのような有意な結晶方位差が生じていた。複数のリッジキンクで測

定された ωobs を比較すると、それぞれのキンクにおける境界の回転角が大きい

ほど、ωobs は高い値を示した。このような傾向は、Inamura[138]が示す結晶幾何

学的な解析結果と同様である。一般に、転位観察では、転位芯周辺に存在する原

子配列のみだれを、回折コントラストを利用して可視化する。そのため、TEM を

利用すれば一本ずつの転位を可視化することが可能である。その一方、回位は回

転型の変位を生じさせる欠陥であり、おそらくそのコアに変位が集中するよう

な構造を金属材料は許さないだろう。そこで本研究では、μm オーダーの広範囲

に渡る母相間の結晶方位差を利用して、回位強度に相当するような値を見積も

った。この方法は、回位のコアを位置的に特定できるものではない。一方、回転

型の欠陥である回位の強度を結晶方位差を利用して見積もることは回位の観察

方法として妥当であると考えられる。 

 Inamura[138]によれば、結晶幾何学の観点から、1 つのすべり系によるリッジ

キンク形成の際に導入される回位のもつフランクベクトルは、左右それぞれの

方位回転領域の境界回転角 θ から計算できることが報告されている。そこで本

研究では、実験的に求められたリッジキンクのフランクベクトル ωobs と rank-1

接続に基づいた幾何学解析[138]によって計算で求められるフランクベクトル

ωcal の相関性を調べた。図 4-11 に示すようなリッジキンクを構成する左右の方

位回転領域を形成するために、働いた 2つのせん断量をそれぞれ s1 > 0 // 〈112̅0〉、

s2 < 0 // 〈112̅0〉とすると、それらのせん断によって生じるキンク境界の回転角 θ1

と θ2はそれぞれ次式(4.1)で示される。 

  θ1 = cos−1 [
4 − 𝑠1

2

4 + 𝑠1
2], θ2 = −cos−1 [

4 − 𝑠2
2

4 + 𝑠2
2].                               (4.1) 



－62－ 

 

式(4.1)を変形すると、得られる回転角に相当するせん断量 s1と s2を逆算するこ

とができる。 

  s1 = 
2√1 − cos [𝜃1]

√1 + cos [𝜃1]
 and s2 = −

2√1 − cos [𝜃2]

√1 + cos [𝜃2]
.                             (4.2) 

式(4.2)の θ1と θ2にそれぞれ、EBSD によって測定した回転角を代入し、s1と s2

を算出すれば、次式(4.3)で、rank-1 接続条件に基づく理論的なフランクベクトル

ωcalを求めることができる[138]。 

  ωcal = cos−1[
4(𝑠1

2 + 𝑠2
2 − 𝑠1𝑠2 + 4)2 − 𝑠1

2𝑠2
2(𝑠2 − 𝑠1)2

(4 + 𝑠1
2)(4 + 𝑠2

2)(4 + (−𝑠1 + 𝑠2)2)
].                        (4.3) 

図 4-12 に、式(4.3)を用いて計算した ωcalと EBSD によって得られた ωobsの関

係を示す。ωcal と ωobsのフランクベクトルの大きさは概ね一致する結果となり、

本研究では、キンク形成に伴って回位が導入されることが、実験的にも幾何学的

にも証明された。特に、本研究で用いた角度分解能の高い EBSD の適用により、

フランクベクトルの小さな(1°未満)回位の存在をも検知できたといえる。将来的

には、EBSD 測定の角度分解能がさらに向上させることで、回位を有するキンク

のフランクベクトルを、母相だけでなく、キンクバンド内部においても検出でき

図 4-11 せん断変形によって形成されるリッジキンクの模式図. 
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るようになるだろう。回位の存在は、キンク強化機構において重要な役割を果た

していることが予想されるが、詳細は第 5 章で述べる。 

 

4.5 小括 

 本研究では、LPSO 単相マグネシウム合金に形成されたリッジキンクとプレキ

ンクの三次元的な形態ならびに結晶学的特徴を調査した。得られた結果からキ

ンクの形成過程について議論し、さらにはキンク周囲に存在するであろう回位

の存在を実証することを試みた。得られた結論を以下のとおりである。 

 

1. リッジキンクの表面起伏は非常に平坦な面とテラス領域の接続で構成され

ているのに対し、プレキンクのそれは全体がなだらかに湾曲していた。また、

図 4-12 計算と実験によって求められるリッジキンク周囲の回位のフランク

ベクトル ω
cal
と ω

obs
の関係. 
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表面起伏の高さは、リッジキンクとプレキンクでそれぞれおよそ 2、0.5 μm

であった。 

2. リッジキンクとプレキンクでは、初期表面における形態ならびに結晶方位は

明らかに異なる特徴を呈していたのに対し、試料内部では両者の特徴はリッ

ジキンクのそれと同様のものに変化した。 

3. リッジキンクとプレキンクの回位の配置から、反対符号の回位のペアの移動

によってキンクが形成するという新たなキンク形成モデルが提案された。 

4. 〈11̅00〉軸を回転軸として、リッジキンクを挟む母相間には方位差が生じてい

た。この方位差は幾何学計算から得られる値とよく一致した。この方位差は、

リッジキンク先端で発生しうる回位強度の最大値に対応していた。つまり、

キンクの形成に伴い、回位が導入されることを実験的に証明したのである。

本研究で観察された回位強度は、0 < ωobs ≤ 2.6°であった。 
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第 5 章 LPSO 単相 Mg-Y-Zn 合金に発現する 

キンク強化機構 

5.1 緒言 

第 1 章でも述べたとおり、Kawamura ら[8]によって開発された Mg-Zn-Y 合金

は LPSO 相[13-15]を含み、非常に優れた機械的性質、特に高い降伏応力を示す。

このような優れた機械的性質は、LPSO 型マグネシウム合金を、熱間押出しのよ

うな塑性加工を施すことで、発現するようになる[21-23]。押出し加工した LPSO

型マグネシウム合金の TEM 観察を実施したところ、LPSO 相内にキンクが観察

された[80,145]。したがって、LPSO 型マグネシウム合金の驚異的な強度の主要

因子は、LPSO 相の塑性変形モードの 1 つであるキンク変形によって形成された

キンクと理解されており[80,102-104]、「キンク強化」は新しい材料強化方法とし

て大きな注目を集めている[21-23,72,80,81,92,136,145-163]。しかし、キンク強化

の詳細なメカニズムは未解明のままである。キンク変形を生じさせる塑性変形

プロセスは、押出し、圧縮、圧延、鍛造と様々である。Hagihara らは、ブリッジ

マン法によって作製した LPSO 単相マグネシウム合金 DS 材の塑性変形挙動を

圧縮試験によって調べた[72,148]。結果として、LPSO 相は高い塑性異方性を持

つことが明らかになった。凝固成長方向に対し 45°方向(以降、この方向を 45°方

向と呼ぶ)から圧縮変形させると、LPSO 相の主な変形モードである底面すべり

が生じたのに対し、凝固成長方向と平行方向(以降、この方向を 0°方向と呼ぶ)に

圧縮変形させると底面すべりは抑制され、キンク変形が生じた[72]。さらに、彼

らはキンクによる強化量を定量評価するために、0°方向圧縮の後に 45°方向圧縮

を行う二重圧縮試験を考案した[148]。2 度(2 方向から)の圧縮変形の狙いは、そ

れぞれキンクの導入と底面すべりの促進である。そのため、45°方向からの圧縮

試験から得られた降伏強度をキンク変形後に行った結果とキンクを導入せずに

行った結果を比較することで、キンク強化量を評価することができる。彼らの報

告によれば、二重圧縮試験から得られた LPSO 単相マグネシウム合金 DS 材のキ

ンク強化量はおよそ 50～100 MPa である[148]。この強化量は、45°方向からの圧
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縮試験のみによって得られた降伏強度を 2 倍以上上昇させることに相当する。

試験片に DS 材を用いているとはいえ、二重圧縮試験で用いられる試験片サイズ

の制約から、試験は多結晶体を用いて行われる。そのため、キンクによる強化以

外に結晶粒界での強化分も同時に評価することになる。加えて、1 度目の試験中

に生じた加工硬化(転位強化)もまた、2 度目の変形挙動に影響を与えるだろう。

さらには、圧縮試験では試料の延性を評価することは困難である。 

第 3 章では、表面起伏としてのリッジキンク形成の前駆段階として、表面起

伏の小さな方位回転領域としてのプレキンクが存在することを明らかにした。

続く第 4 章では、キンクの三次元的な特徴を調査し、プレキンクからリッジキ

ンクへの発達は回位の移動によるものであると考察した。また、回位を有するキ

ンクが圧縮した試料表面のみではなく、試料内部においても形成されているこ

とを明らかにした。さらに、高角度分解能を有する EBSD 解析により、キンクの

形成に伴い、回位が導入されることを実証した。回位は転位と比べて広範かつ大

きな弾性応力場を形成する[140]。そのような回位の弾性応力場の下では、転位

の運動は顕著に抑制されることが容易に想定される。したがって、キンク強化の

メカニズムは、キンクの形成に伴い、材料中に導入された回位の弾性応力場によ

って説明される可能性がある。ところで、キンク形成に伴う回位の導入は、すべ

り系が 1 つに限定された条件下において成立するものである。そのため、⟨c⟩成

分を含むすべり系の活動が生じうる場合、すなわち、十分なすべり系が存在する

場合、回位の存在は必ずしも必要ではない。言い換えれば、回位の存在がなくな

るため、回位の弾性応力場がキンク強化のメカニズムとはなり得ない。先行研究

[112]では、LPSO 型マグネシウム合金複相材を加工熱処理により組織制御し、室

温において、キンク変形と底面すべりを抑制する方向から引張荷重を加えたと

ころ、非底面すべりが活性化されたことが報告されている。また、キンクの形成

によって材料が強化された結果として、底面すべりの活動が抑制される場合、非

底面すべりが生じる可能性が想定される。 

以上を踏まえ本研究では、LPSO 単相マグネシウム合金を用いて、非底面すべ
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りが生じる条件について調査した。さらに、二回変形試験を実施し、得られた多

くの結果に基づいて、キンク強化機構について議論した。また、微小試験片を用

いた引張試験により、キンクの導入による強化量と延性を定量的に評価するこ

とを試みた。 

 

5.2 実験方法 

 試料には、LPSO 単相 Mg-9Y-6Zn 合金の DS 材を用いた。観察試料は、DS 材

上部約 13 mm の領域から板状(3×4×1 mm3、幅×長さ×厚さ)に切り出した。なお、

本章では、観察試料の長手方向(//1 回目の圧縮方向)は、DS 時の結晶成長方向に

対し、平行(0°方向)、45°方向および 90°方向の 3 種類である。45°方向と 90°方向

の試験片は、非底面すべりを調査するために追加で作製した。その後、エメリー

紙を使用した湿式研磨とダイヤモンド懸濁液を使用した仕上げ研磨を行った。 

 0°方向圧縮後に 45°方向から荷重を負荷する二回変形試験を実施し、キンク周

辺の微細組織やフランクベクトル ωobs の変化を観察した。二回変形試験はいず

れの変形も手動(図 2-2と図 2-3)で行い、その荷重軸は文献[72,148]と同様である。

二回変形試験では、0°方向圧縮後、試料の角を切断し、表面起伏を仕上げ研磨に

より平坦にして EBSD 測定(AZtec ver. 5.1)を実施した後、45°方向から荷重を負荷

した。45°方向負荷では、単純な圧縮荷重(二重圧縮試験)または曲げを利用した引

張荷重を負荷した。45°方向負荷後は除荷し、試料表面は研磨せず、SEM 観察

(Scios)と EBSD 測定に供した。SEM-SE 像と SEM-BSE 像の撮影は、それぞれ、

加速電圧 5 kV と 30 kV、電流値 0.8 nA と 6.4 nA、作動距離約 3 mm と約 6 mm

で行った。SEM 像の解像度は、6144 × 4096 pixels である。また、EBSD 測定条件

は、加速電圧 30 kV、電流値 13 nA、作動距離約 19 mm、ステップサイズは 1 μm

である。 

二回変形試験において、一部の試料では、EBSD 測定を利用した Wilkinson 法

を行い、キンク周囲の弾性応力場を調査した。Wilkinson 法は、使用する SEM を

Helios Hydra とし、明瞭な EBSD パターンを得るために、加速電圧 15 kV、電流
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値 51 nA、作動距離約 16 mm とした。また、測定ソフトウェア上で、自動バック

グラウンド処理に加えて静的バックグラウンド処理を実施した。Wilkinson 解析

には、CrossCourt4(BLGVantage 社)を使用し、解析後に remapping 処理[164]を行

った。弾性応力場の算出の際に必要な弾性定数は、文献値[94]を参考にした。 ま

た、一部の試料では、45°方向負荷の変形プロセスをいくつかの段階に分けて、

荷重を保持した状態でリッジキンク周囲の SEM-SE 像を撮影した。これらの

SEM-SE 像は、ひずみ量定量化のための DIC 解析(VIC-2D)に使用された。DIC 解

析条件は、サブセットサイズとステップサイズをそれぞれ 37 pixels と 9 pixels と

した。ここで、1 pixel は約 0.207 µm にあたる。DIC 解析のためのスペックルパ

ターンは、マグネシウムリボンの燃焼ガスによって、試料表面に塗布した。 

キンクの導入による強化量と延性を定量的に評価するために、微小試験片を

用いた引張試験(図 2-4)を実施した。バルク試験片にキンクを導入するために、

油圧式試験機を使用して圧縮ひずみ約 5%まで 0°方向に圧縮した。その後、試験

片を平坦にして試験片全体の EBSD 測定を実施し、キンクの形成領域を特定し

た。微小試験片の加工には、PFIB-SEM(Helios Hydra)を使用した。微小試験片は

ドッグボーン形状とし、その大きさはキンクと同等程度である。平行部は 1 つ

のリッジキンクを含むもの(キンク有り)と含まないもの(キンク無し)を作製した。

引張試験と圧縮試験はともに初期ひずみ速度を 10-3 s-1 とした。試験中に生じる

組織変化は光学顕微鏡を用いて注意深く観察した。引張試験後、可能である場合

には、破断した微小試験片の SEM 観察を行った。 

 

5.3 結果 

5.3.1 非底面すべりの観察 

 図 5-1(a-c)に、0°方向から 1.3%圧縮した観察試料の SEM-SE 像を示す。観察試

料には多数のリッジキンクの形成が認められる。しかし、観察試料を注意深く観

察すると、圧縮ひずみが 1.3%と小さいにもかかわらず、試料内の複数の領域(図

5-1(a)内の白枠領域)で非底面すべりの活動が認められた。他の 0°方向から圧縮
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した試料においても同様の傾向がみられた。45°方向、90°方向から圧縮した試料

においてもそれぞれ非底面すべりの活動がみられた。なお、これらの試料におい

てもわずかではあるが、キンクの形成が生じていた。このように、本研究で用い

た LPSO 単相マグネシウム合金では、塑性変形モードとして、底面すべりとキン

図 5-1(a-c) 0°方向から圧縮ひずみ 1.3%まで変形させた試料の SEM-SE 像. 

(b,c)は(a)内の白破線領域の拡大像である. 
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ク変形以外に、非底面すべりの活動も容易に生じるようである。図 5-2 に、別の

試料を 0°方向から 13.5%圧縮した試料に生じた底面(紙面左右方向)と非底面(紙

面上下方向)のトレースが交差した領域の SEM-SE 像を示す。図 5-2 より、非底

面すべりが生じても、水平方向の底面トレースには、縦方向への変位はみられな

いことがわかる。つまり、本研究で観察された非底面すべりは、⟨c⟩成分を含まな

い非底面⟨a⟩転位すべりであることが予想される。 

 

5.3.2 二回圧縮試験によって生じた微細組織変化 

図 5-3 に、二重圧縮試験における(a) 0°方向から圧縮後に表面研磨と切断を行

った試料と(b)(a)を 45°方向から圧縮した試料の SEM-SE 像をそれぞれ示す。な

お、図 5-3(a)に示すように、45°圧縮の前にマイクロビッカース硬さ試験機を使

用して、SEM 像内の白破線で示されるような四角形の圧痕模様を導入した。図

5-3(b)では、45°方向からの圧縮によってその圧痕模様にゆがみが生じていること

がわかる。すなわち、ビッカース圧痕の変位から、キンクが比較的多く観察され

る領域(図中青矢印)では、塑性変形が顕著に生じていることがわかる。図 5-3(b)

図 5-2 底面と非底面のトレースが交差した領域の SEM-SE 像. 
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に示すように、平坦にされた試料表面には、45°方向からの圧縮によって生じた、

いくつかの表面起伏やすべり線が観察される。 

図 5-4 に、プレキンクの SEM-SE 像を示す。このキンクは、図 5-3(b)中の赤破

線枠内に発生していたものである。また、試料表面において、0°圧縮後にはくち

ばし形状として形成されておらず、45°圧縮を行ったところ、キンクの先端領域

が形成されたことを確認している。図 5-4 には、底面すべりの痕跡が明確に認め

図 5-3 二重圧縮試験前後の SEM-SE 像. (a)一回目の圧縮後と(b)二回目の圧

縮後. 白破線はビッカース圧痕を示しておりマクロな変形の様子を

観察するために導入した. 



－72－ 

 

られる。このすべり線は、45°方向から圧縮する前に試料表面を鏡面研磨してい

るため、二回目の 45°方向からの圧縮変形によって発生したものである。特筆す

べきは、このすべり線が図 5-4 内の白破線で示すキンク境界近傍で、消失してい

ることである。これは、キンクが後続の変形を妨げる障害物としてふるまうこと、

すなわち、キンク強化現象を示す決定的な実験的証拠である。興味深いことに、

ここで観察されたキンクの境界では、わずか数度程度の結晶方位回転しか生じ

ていなかった。そのため、このキンクの形成によって、キンク内部と母相の底面

⟨a⟩転位すべりに対するシュミット因子は 4.8%しか変化しない。また、このキン

ク境界を挟んですべり面はわずかな傾き(方位差)で連続しているため、既存の粒

界強化理論の観点から、境界は転位運動に対する有効な障害とはならないと考

えられる。このことから、キンクのシュミット因子の変化に伴う分解せん断応力

図 5-4 二回目の 45°方向からの圧縮後のプレキンク近傍の SEM-SE 像. 
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(Resolved Shear Stress, RSS)の減少やキンク境界による転位運動抑制以外の要因

が変形の障害物となっていることが推察される。なお、図 5-4 の下部に示される

キンクの先端領域では、すべり線がキンクを挟む母相間で連続しており、すべり

がキンクによって止められていない。これは、0°方向からの圧縮時ではキンク先

端部は、試料内部に隠れるように形成されていたと考えられ、試料表面において

は、キンクの発達に先んじて底面すべりが生じたためだと考えられる。 

図 5-5 に、図 5-4 に示したプレキンクの 45°方向からの圧縮前後の(a,b)結晶方

位分布図、(c,d)KAM マップおよび(e, f)(c, d)内の 2 か所に引いた白線によって測

定された cumulative(基準点と各測定点の相対的な方位差)プロファイルによるみ

かけのフランクベクトル ωobs'の変化を示す。ここで、ωobs'は母相の底面すべりの

影響による結晶方位回転を考慮していないものである。図 5-5(c,d)に示される

KAM マップより、図 5-4 に示したプレキンクの境界は、上述したように、45°方

向からの圧縮前には先端領域には存在しておらず、45°方向からの圧縮により先

端領域に境界が形成されたことが確認された。しかし、プレキンク境界は 45°方

向からの圧縮により増加しているもののいずれも小角であり、その回転角は最

大で 2.1°であった。図 5-5(e,f)から明らかなように、プレキンクに 45°方向からの

圧縮によってせん断変形を引き起こすと、みかけのフランクベクトル ωobs'は増

加する傾向がみられた。つまり、キンクにせん断変形を引き起こすと、キンク境

界の回転角の増加、すなわちキンクの成長と、それに伴う回位強度の増加が生じ

ることがわかった。 

表 5-1 に、図 5-4 と図 5-5 に示したプレキンク(kink A)と、同一試料内の他の 2

つのキンク束(表中では kink B、kink C と表記している)において測定された二重

圧縮試験を行った際のフランクベクトル ωobs の変化を示す。ここで、キンク束

とは、複数(2 つ以上)のキンクバンドが接続して 1 つのくちばし状キンクの形状

を呈しているものを指す。キンク B とキンク C においてもキンク A と同様に、

EBSD 測定から得られたマップ内に 2 本の線を描くことでキンクのフランクベ

クトル ωobsを算出している。なお、ωobsは、底面すべりによって生じうる方位回 
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図 5-5 図 5-4 に示したプレキンクの EBSD 測定結果. 二回目の 45°方向から

の圧縮前後の(a,b)結晶方位分布図, (c,d)KAM マップおよび(e,f)(c,d)内

の白矢印に沿った cumulative プロファイル. 
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転量を cumulative プロファイルから得られるみかけのフランクベクトル ωobs'か

ら差し引いたものである。表 5-1 より、キンクのフランクベクトル ωobsがせん断

変形によって増加する傾向が確認された。ここで注目すべきは、あるひとつのキ

ンクにおいて、フランクベクトル ωobs の値に位置依存性があることである。こ

の ωobsの位置依存性について、EBSDの分解能や測定線間の距離(およそ 25.2 μm)

を考慮すると、観察された値がすべて実験誤差であるとは考えがたく、有意な材

料学的な意味をもっているだろう。考えられる可能性の 1 つとして、底面すべ

りが不均一に生じていることが原因であろう。あるいは、１つのキンクが、微小

な回位を介して結合した異なるキンクバンドの列によって形成されていること

に起因するかもしれない。このようなキンクバンドの列は Inamura によって、オ

ルソキンクによる結合だと説明されている[138]。 

 図 5-6 に、二重圧縮試験(1 回目と 2 回目の圧縮ひずみはそれぞれ 1.3%と 1.9%

である。)の際に得られた EBSD 測定結果を示す。観察領域内には、比較的小角

なリッジキンク(左)とプレキンク(右)の形成が認められる。45°圧縮後には、

GROD マップより、プレキンクの左側バンドがわずかに発達している様子がわ

かる。同様に、KAM マップからもプレキンクの左側に小角ではあるが、境界が

形成されていることがわかる。また、これらのキンクにおいても、上述したよう

にフランクベクトル ωobs が増加していた。これらのキンクの弾性応力場を

Wilkinson 解析によって調査した。回転角の小さなキンクを選定した理由を以下

に述べる。Wilkinson 解析では、無ひずみであろう任意の参照点の EBSD パター

ンと各測定点の EBSDパターンとを比較することで、弾性ひずみを算出するが、

キンクのような結晶方位回転領域では、EBSD パターンも回転する。例えば、無

ひずみの単結晶を Wilkinson 解析した際には、当然マップにはひずみは表現され

表 5-1 二重圧縮試験の際のフランクベクトル ω
obs
の変化. 
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ないが、全く同じ条件の単結晶で Wilkinson 解析の際の参照点の EBSD パターン

を回転させると、算出されるマップにはひずみが過大に存在するようになる。す

なわち、キンクのような結晶方位回転領域の弾性応力場の評価が正確に行うこ

とができない。この問題に対し、本研究で使用した解析ソフトウェア CrossCourt4

では、その回転の影響を除去することができる remapping 機能[164]が備えられ

図 5-6 二重圧縮試験時の EBSD 測定結果. (a,d)結晶方位分布図, (b,e)GROD

マップおよび(c,f)KAM マップ. (a-c)と(d-f)はそれぞれ 45°方向からの

圧縮試験前後のデータである. 
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ている。ただし、この remapping 機能には限界があり、およそ 12°以上の方位回

転が生じている領域に対しては適用できない[164]。したがって、本研究では、方

位回転量が比較的小さなキンクに対し、Wilkinson 解析を実施することとした。

図 5-7 に、二重圧縮試験の際に得られた Wilkinson 解析結果を示す。図 5-7(a,b)

は、それぞれ 2 回目の圧縮試験前後の弾性応力場である。参照点は、マップ左上

端とした。2 つのキンク内には、数 GPa 程度の非常に大きな弾性応力場が引張、

圧縮と複雑に生じていることがわかる。材料はジルコニウムであるが、同様の

Wilk inson 測定で双晶周囲の弾性応力場を調査した報告例がある[165]。その場合、

双晶周囲に生じた弾性応力場は最大でも 500 MPa 程度[165]であり、本研究で測

定されたキンクの応力場に比べれば双晶の引き起こす応力場は小さいものであ

った。このように、キンクと双晶で生じた弾性応力場の差こそ、キンク周囲の回

位の存在を支持するものであると考えられる。ここで生じた弾性応力場は、その

後の 45°方向からの圧縮試験によるせん断変形によって緩和されることはなく、

残存し続けることで、強化に寄与しているものと推察される。 
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図 5-7(a) 二重圧縮試験時のキンク周囲の Wilkinson 解析結果. (a)と(b)はそれ

ぞれ 45°方向からの圧縮試験前後のデータである. 
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図 5-7(b) 二重圧縮試験時のキンク周囲の Wilkinson 解析結果. (a)と(b)はそ

れぞれ 45°方向からの圧縮試験前後のデータである. 
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5.3.3 45°方向からの荷重負荷条件下において生じるひずみの発達 

 5.3.2 項で述べたように、キンクが底面転位すべりの抵抗となっている要因は、

キンク境界が小角であったことから、底面すべりに対する RSS の変化によるも

のではなく、キンクそのものが材料強化に寄与していると考えられる。したがっ

て、キンクの周囲(比較的広い領域)では不均一なひずみの発達が生じると予想さ

れる。本研究では、リッジキンク周辺の比較的広い領域のせん断変形下の状態を

観察するために、DIC 解析を実施した。図 5-8 に、観察対象のリッジキンクの 

(a)SEM-BSE 像、(b)結晶方位分布図および(c)模式図を示す。リッジキンクは、方

位回転のない広いテラス領域と平均幅が約 6.7 μmと 8.5 μmの左右の方位回転バ

ンドから構成されていた。リッジキンクは、図 5-8(b)の結晶方位分布図上で青と

緑色で示される結晶粒に形成されており、これらの結晶粒は c 軸周りに 60°回転

した鏡面関係を有する“grown-in variants”[94]である。第 4章より、grown-in variants

粒界はキンクの形成を阻害するような結晶粒界ではないと考えられる。キンク

境界は、10～20°程度の回転角を有していた。 

リッジキンクの周囲で、45°方向からの二回目の引張荷重負荷によって生じる

微細組織変化を調べるために、任意の 5 段階で中断した際の組織写真を撮影し

ながら二回変形試験を実施した。図 5-9 に、引張荷重を保持した状態の各段階に

おける(a)SEM-SE像と(b)DIC解析によって得られたせん断ひずみマップを示す。

図 5-3 の SEM-SE 像とは、SEM 像内での 45°方向が異なることに注意が必要で

図 5-8 DIC 解析対象のリッジキンクの(a)SEM-BSE 像, (b)結晶方位分布図お

よび(c)grown-in variant を除いた境界の模式図. 



－81－ 

 

ある。図 5-9(a)に示される SEM-SE 像内の試料表面の白の微細粒子は、マグネシ

ウムリボンの燃焼によって散布された MgO 粒子である。図 5-9(b)より、1st の段

階でキンク先端部が接している粒界近傍に塑性変形の集中によるひずみの発達

（濃い青の部分）が生じていることがわかる。2nd では、このひずみ発達領域は

リッジキンクが形成している結晶粒と隣接している下の結晶粒まで拡大してい

る。一方、キンクが形成している結晶粒には顕著なひずみの発達はみられない。

3rd では、左側のキンクバンドにせん断ひずみが集中しており、この段階では右

側のキンクバンドにはひずみはほとんど生じていない。しかし、4th になると右

側のキンクバンドにもせん断ひずみが集中する(赤色部分)ようになる。これらの

段階での左側のバンドへの優先的なせん断ひずみの発達が、右側のバンドにも

ひずみを誘発するような挙動は注目に値する。加えて、それぞれのせん断ひずみ

は反対符号であり、左側のキンクバンドではひずみは負(青色)、右側のそれにお

いては正(赤色)であった。興味深いことに、図 5-8 と図 5-9 に示したような(くち

ばしは下方向の)リッジキンクを形成する際には、底面の折れ曲がり方向から、

左側のバンドでは正のせん断ひずみが発達し、右側では負のせん断ひずみが発

達する。しかし、本研究において、45°方向から引張変形されたリッジキンクに

おけるせん断ひずみの発達の様子は、上記の様子とは一致しない。つまり、この

リッジキンクにおいては、45°方向からの引張変形によって、キンクの成長に必

要なせん断ひずみとは逆方向のひずみの発達が観察された。一方、リッジキンク

の右側のバンドに発達したせん断ひずみ(赤色で示される)は、その結晶粒内のマ

クロなせん断ひずみ(青色で示される)とは逆方向、すなわち、通常発生し得ない

方向のせん断ひずみが生じている。これらは、リッジキンクにおいて、隣り合う

キンクバンド対は同一方向のせん断変形を生じないこと、さらには、片方のキン

クバンドに生じた変形に対し、もう一方がその変形に支配されてマクロなせん

断変形に逆らうような連携的な変形をせざるを得ない幾何学的拘束を受けてい

ることを示唆している。一方、図 5-10 に示すように、45°方向からの変形が圧縮

である場合には、左右のキンクバンドに逆方向のひずみが優先的に集中するの 
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図 5-9 二回目の 45°方向からの引張荷重を保持した状態の(a)SEM-SE 像と(b)

せん断ひずみマップ. 白破線は grown-in variant 境界を除いて粒界を

描画している. 視野内の荷重軸方向の垂直ひずみは 0(0th), −0.006(1st), 

0.010(2nd), 0.010(3rd), 0.011(4th)および 0.013(5th)である. 
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は同様ではあるものの、加わるせん断ひずみの方向は引張時(図 5-9(b))とは反転

していた。なお、キンク先端部は、キンク先端近傍の結晶粒界に集中したひずみ

が大きく、解析は困難であった。これらの変形、すなわちせん断ひずみの導入が、

結果として、5.3.2 項で示したような、フランクベクトルの変化を招いていると

考えられる。 

 

 

 

 

図 5-10 二回目の 45°方向からの圧縮荷重を保持した状態のせん断ひずみマップ. 白破線は

grown-in variant 境界を除いて粒界を描画している. 視野内の荷重軸方向の垂直ひず

みは 0 および−0.005 である. 
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5.3.4 キンクの導入が力学特性に及ぼす影響 

 図 5-11 に、微小引張試験から得られた応力-ひずみ曲線を示す。図中の点は、

それぞれ降伏応力と最大引張応力を示している。キンク有りとキンク無しの試

験片の降伏応力には、僅かな差(約 5 MPa)しか生じていない。一方、最大引張応

力には 15 MPa ほどの差が生じていた。さらに、キンク有りの試験片では、キン

ク無しのものに対して、1.5 倍ほどの延性向上が認められる。すなわち、キンク

が材料中に含まれることは、材料の降伏現象よりも、加工硬化挙動に大きく寄与

することが明らかになった。 

図 5-12 に、キンク有りの試験片の引張試験中の組織変化を光学顕微鏡により

観察した結果を応力-ひずみ曲線と併せて示す。キンク無しの試験片では、試験

片表面にすべりが生じた領域から破断した。それに対し、キンク有りの試験片で

は、はじめにすべりが生じた領域(図 5-12(b))において、その活動はキンクによっ

て次第に抑制され(図 5-12(c))、最終的には、最初にすべり変形を生じた領域とは

別の領域から破断が生じた(図 5-12(d))。これは、キンクが底面すべりを抑制する

というキンク強化現象そのものを明確に捉えた結果である。破断したキンク有

図 5-11 微小引張試験から得られた応力-ひずみ曲線. 
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りの微小試験片(図 5-12)を SEM 観察したところ、図 5-13 に示すように、光学顕

微鏡においてすべりが発生した領域にはき裂の生成も生じていた。すなわち、キ

ンクはすべりだけではなく、き裂の進展をも抑制することがわかった。この結果

図 5-12 微小試験片(キンク有り)の(a)応力-ひずみ曲線と(b-d)引張試験中に生

じる組織変化. 
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は、キンクが疲労強度の向上に対しても効果的に寄与する可能性を示唆するも

のである。 

なお、先行研究[149]では、キンク境界の数によって硬さが上昇するといった

キンク強化の実験的証拠も示されている。すなわち、本研究で観測された強化量

は、あくまでも 1 つのリッジキンクの効果に過ぎず、バルク材料に多数のキン

クが導入された場合には、より大きな強化量が得られる可能性がある。また、今

後の展望として、キンクの境界回転角が力学特性に及ぼす影響やキンクの形成

方向と応力負荷方向の関係を調査することが望まれる。 

 

5.4 考察 

5.4.1 WBV 法を用いた非底面すべり系の同定 

 5.3.1 項では、非底面すべりの観察を行い、底面すべりによるすべり線が、

非底面すべりによって、c 軸方向に分断されていないため、本研究で用いた LPSO

単相マグネシウム合金に生じた非底面すべりは、⟨c⟩成分を含まない非底面⟨a⟩転

図 5-13 破断したキンク有り試験片の SEM-SE 像. 
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位すべりであると推察した。しかし、実際のところ、観察試料は 0°方向から圧

縮しているため、底面すべりが抑制されるはずである、すなわち、底面すべりと

非底面すべりのどちらが先に生じたのかが明確ではないため、⟨c⟩成分を含まな

いとは結論づけることは難しいだろう。一方、オックスフォード・インストゥル

メンツ社製 EBSD 解析ソフトの AZtecCrystal ver. 3.0 においては、Wheeler らによ

って提案された WBV(Weighted Burgers Vector)法[166]を用いて、すべり方向を同

定する機能が追加されており、すべり線トレース解析と併用することで、TEM

観察よりもはるかにすべり系の同定が簡単になった。そこで、本研究では、リッ

ジキンクのくちばし部分を先端としたときの根元部分に発生した非底面すべり

に対し、WBV 法を用いた解析を行い、非底面すべりの詳細について調査した。

また、5.1 節で述べたとおり、キンクの形成によって材料が強化された結果とし

て、底面すべりの活動が抑制される場合、非底面すべりが生じる可能性が想定さ

れるため、二重圧縮試験の際のリッジキンクとプレキンクの領域(図 5-6 と図 5-

7 参照)に対しても、WBV 法を用いた解析を実施した。図 5-14 に、0°方向から

6.3%まで圧縮した試料に形成されたリッジキンクの(a)OM 像、(b)SEM-SE 像、

(c)結晶方位分布図および(d)WBV マップを示す。WBV マップは、結晶方位分布

図と同様に、逆極点図上のカラーコンターに基づいて色付けされる。WBV マッ

プにおけるその色の意味は、すべり方向(バーガースベクトルの向き)である。OM

像と SEM 像から明らかに非底面すべりの活動(図内白矢印で示す)がみられる。

一方、その領域の WBV マップの色に注目すると、逆極点図の弧線上の色として

表現されている。つまり、本研究で用いた LPSO 単相マグネシウム合金に生じた

非底面すべりは、非底面⟨a⟩転位すべりであると結論づけることができる。また、

二重圧縮試験の際にキンクの導入によって、底面すべりが抑制された結果、⟨c⟩

成分を含むすべり系が活動することが想定されたが、図 5-15 に示すように、キ

ンクおよびプレキンク内で⟨a⟩転位すべりが優先的に活動するのみであった。以

上より、WBV 解析を実施したところ、本研究で用いた LPSO 単相マグネシウム

合金は十分なすべり系が活動するとはいえず、キンク形成に伴い、回位の導入 
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が必要になることを裏付ける結果が得られた。 

図 5-14 6.3%まで 0°方向から圧縮した試料に形成されたリッジキンクの

(a)OM 像, (b)SEM-SE 像, (c)結晶方位分布図および(d)WBV マッ

プ. 矢印は非底面すべりのトレース位置を示す. 

図 5-15 二重圧縮試験における(a)45°圧縮前と(b)45°圧縮後の WBV マップ. 
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5.4.2 キンク強化・キンク変形における回位の寄与 

 5.3.2 項では、二重圧縮試験によって、まだ大角粒界の形成に至っていないプ

レキンクが転位運動を阻害している様子が観察された(図 5-4)。この現象は、キ

ンク境界が小角であるため、粒界強化でも、また、そのキンク境界の形成による

RSS の変化でも理解することは難しい。そこで、図 5-4 に示される小角キンク境

界(最大回転角約 2.1°)の微細組織の詳細を明らかにするために、図 5-4 に示され

るすべり線がとまった領域、すなわちキンク/母相界面を、プランビュー法を用

いて、FIB マイクロサンプリングにより薄膜サンプルを作製し、STEM(Titan G2 

cubed)観察を行った。図 5-16 に、キンク/母相界面の(a)拡大された図 5-4、(b)FIB

マイクロサンプリング中の SEM-SE 像を示す。キンク境界近傍では、局所的か

つ連続的に結晶方位変化を生じており、一定の電子入射角だけでは視野全体で

二波励起条件を満足することはできなかった。そこで、方位変化が激しい部分で

は、少しずつ試料を回転させて同一の二波励起条件が満足されるように、すなわ

ち、転位が可視化され続けるように調整しつつ複数枚の像を撮影し、それらを繋

ぎ合わせることで 1 枚の写真とした。 

図 5-16(c)に、キンク/母相界面の STEM-BF 像を示す。この STEM 像の観察方

向は、図 5-4 と図 5-16(a,b)の SEM 像の観察方向と同じである。黄緑色の破線よ

り上側がキンク内、下側が母相領域に対応している。驚くべきことに、図 5-16(c)

の赤矢印で示すように、小角キンク境界をまたいだ両側に広範囲の底面転位の

パイルアップが観察された。キンク境界の両側ではすべり面は連続しており、加

えて SEM-SE 像(図 5-4 または図 5-16(a))から、転位は、STEM-BF 像の右下から

左上に運動してきている様子が窺い知れる。一般に、粒界を通過した転位は、そ

の粒界の向こう側では容易に移動することができるため、パイルアップ転位列

は片側の結晶粒にのみ観察される。それに反して、先にすべりを起こした母相側

にも、後からすべりを起こしたキンク側にもこのような広範囲のパイルアップ

転位列が観察された。このことは、回位を含むキンク境界が、通常の結晶材料の

結晶粒界とは全く異なる転位の障害としてふるまうことを意味しており、注目
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に値する。 

キンク/母相界面で生じた転位運動の阻害は、転位論の観点からは理解するこ

図 5-16 (a)図 5-4 に示したプレキンクの FIB サンプリング位置, (b)FIB マイ

クロサンプリング途中の SEM 像および(c)プレキンク/母相界面近傍

の STEM-BF 像. 赤矢印と黄緑破線はそれぞれパイルアップした転

位列とプレキンク界面を示す. 
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とが難しい。おそらく、母相側とキンク内には共に回位のもつ弾性応力場が広が

っており、それが広範囲に及ぶ転位運動の障害物となったのだろう。したがって、

キンク強化のメカニズムは、このような障害物が微細かつ多数(あるいは広範囲)

に分散していることで、転位運動が効果的に阻害され、その障害物の本質は回位

を含むキンク境界であることが考えられる。興味深いことに、このキンク界面に

パイルアップした転位群は、シンプルな 0°方向からの圧縮変形によって形成さ

れたキンク周囲の観察結果において報告された例はない[72,93,108,109,146]。言

い換えれば、この転位群はキンク発生に伴う弾性場の緩和を目的に導入された

ものではなく、本研究において、二回目の 45°方向からの圧縮によるせん断変形

において、底面すべりが活動した結果として形成されたものである。このことは、

上述のとおり、既に存在していたキンクが、後続の転位運動と強く相互作用する

ことを意味しており、キンク強化を理解する上で注目する価値がある。 

次に、5.3.3 項で述べた DIC 解析の結果に着目する。DIC 解析では、図 5-9(b)

に示されるように、リッジキンク内では、左のキンクバンドから右のキンクバン

ドへとせん断ひずみが順序をもって集中している様子が確認された。図 5-17(a)

に、図 5-8 と図 5-9 のリッジキンク周囲の領域における底面⟨a⟩転位すべりのシ

ュミット因子マップを示す。また、図 5-17(b)は(a)内の破線領域の拡大像で、(b)

内の白い矢印に沿った point-to-point(隣接する測定点間の方位差)およびシュミッ

ト因子プロファイルを図 5-17(c)に示す。注目すべきことに、左側のキンクバン

ドのシュミット因子は、リッジキンクが形成された結晶粒の母相と同等程度で

あるのに対し、右側のキンクバンドのそれは著しく低い。したがって、底面⟨a⟩

転位すべりが右側のキンクバンドで優先的に生じる理由はない。また、0°方向か

らの圧縮でキンクが形成されていた結晶粒は、マップ内の上部にある結晶粒よ

りシュミット因子が高い。したがって、リッジキンクが形成されていた結晶粒で

は、45°方向からの引張変形によって引き起こされる底面すべりによって生じる

せん断ひずみの導入が他の結晶粒よりも抑制されていることが確認される(図 5-

9(b)、3rd-5th)。すなわち、キンクの存在そのものが底面すべりを抑制するという
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5.3.2 項での SEM 観察結果を支持するものである。 

図 5-18 に、リッジキンクの左側バンドの STEM-BF 像を示す。図 5-18(a)の右

側の領域を図 5-18(b)に示す。図 5-18(a,b)の赤と青の矢印で示すように、45°方向

からの二回目の引張荷重によるせん断変形に起因する多くのキンク境界が形成

されていたことが明らかになった。青矢印は、回折パターンに基づいて 1°未満

の亜粒界として分類されたキンク境界を示している。これらのキンクは、0°方向

からの圧縮後の EBSD 測定では確認されず、二回目の荷重負荷(すなわち、45°方

向からの引張)中に形成されたものであるため、二次キンクと呼ぶ。これらの後

続のキンク変形とそれによって生じた二次キンクは、一回目の荷重負荷(すなわ

ち、0°方向からの圧縮)で生じた一次キンクの方位回転を戻すように形成されて

おり、図 5-9(b)で観察されたせん断ひずみの方向と幾何学的にも一致している。

45°方向からの荷重負荷が圧縮である場合にも、二次キンクは形成され、この場

図 5-17 図 5-8 と図 5-9 に示したリッジキンク周囲の底面⟨a⟩転位すべりに対

するシュミット因子プロファイル. (a)シュミット因子マップ, (b)(a)

内の白破線領域の拡大像および(c) (b)内の白矢印に沿った point-to-

point とシュミット因子プロファイル. 
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合には形成された二次キンクは一次キンクの方位回転と同じ方向に回転してお

り、これもまた、図 5-10 で観察されたせん断ひずみの方向とキンクバンドの方

位回転は幾何学的に一致していた。したがって、DIC 解析で捉えたせん断ひずみ

の集中は、二次キンクの形成によるものであると考えられる。これは、0°方向か

らの圧縮の際に生じた、キンク形成プロセス中に回位が導入され、その回位(ま

たはキンク)が 45°方向からの荷重負荷の際には、せん断変形を優先的に担うよ

うな役割をもつことが推察される。言い換えれば、キンク変形は、一度キンクが

形成されてしまえば、後に生じるひずみを優先的に請け負うような連鎖的な変

形であることが推察される。45°方向からの荷重負荷において、母相のすべりよ

りキンク内部の二次キンクの形成が小さな応力で生じたことは、本研究におけ

る重要な発見である。しかし、なぜ一次キンクの存在が二次キンクの発生を容易

にするのか、すなわち、一次キンクにおいて導入された回位は二次キンクの発生

に対しどのような役割を果たすのか、それらの詳細は不明瞭である。この理解に

は、キンク強化メカニズムの本質的な問題に関わるだろう。 

続いて左右のキンクバンドに観察された連携的なひずみの発達挙動について

考察する。左側バンド近傍に二次キンクが形成された結果、新たな回位の導入、

すなわちフランクベクトルの変化が生じただろう。これに伴い、rank-1 接続の基、

図 5-18 二回目の 45°方向からの引張荷重を加えた後のリッジキンク左側バ

ンドにおける STEM-BF 像. (a)の右側領域の拡大像が(b)である. 矢

印は二次キンク境界を示す. 
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1 つのキンクとして破壊しないために、右側のバンドも発達する必要が生じた、

と理解することができる。これらの連鎖的な変形挙動は、形成されていたキンク

バンド(境界での方位差が限定されないことや回位を含むことから、そもそも有

している局所的なエネルギーが高い)が、後のせん断変形に対し、キンク自身の

自己エネルギーの増加を最小に抑えるために、また、安定構造化を目的として、

自己調整[167,168]を行った結果であると考えられる。上述したとおり、底面⟨a⟩

転位すべりのシュミット因子は右側のキンクバンドでは低い値であり、そのバ

ンド内のひずみの集中は底面⟨a⟩転位すべりのみを考慮して理解することはでき

ず、上述したような自己調整のコンセプトを導入することは結果を説明する上

で合理的である。rank-1 接続の観点から、これらの自己調整組織、すなわち、二

次キンク境界もまた、上述したような回位を含むキンク境界として存在する。し

たがって、図 5-16(c)に示したような、広範囲にも及ぶ転位運動の障害となるこ

とが予想される。45°方向からの荷重負荷によるせん断変形によって、左側バン

ドのより内側に発達していた青矢印で示される亜粒界(図 5-18(b))の周囲に存在

するであろう回位の弾性応力場も有効な強化因子となるだろう。さらに、図 5-

18(a)の破線で示したように、左側のキンクバンド内ではベンドコンターが観察

されたことから、やはりキンク近傍では大きな弾性応力場が生じており、回位の

存在を裏付けている。 

以上の考察より、キンク変形は Hess&Barrett モデル[74]のような底面転位の運

動のみで生じるものではなく、回位(回転)と転位(せん断)が協働する変形であり、

先導したキンク変形は後続のキンク変形に大きな影響を与えることがわかった。

一般に、材料強化のメカニズムは、第 1 章でも述べたとおり、塑性変形を担う転

位の運動がどのように阻害されるかに着目されてきた。これまで、詳細なキンク

強化機構がうまく説明できなかったのは、キンク変形が関わる塑性変形におい

て、その詳細を説明するためには、転位のみではなく、回位の存在を考慮する必

要があったからだと考えられる。なお、キンク変形プロセスにおける回位や転位

の発生源は未だ不明瞭である。近年では、キンクを転位モデルとした弾性ひずみ
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場シミュレーション[169]や、キンク周辺の残留ひずみが転位運動の阻害に寄与

すること[152]は報告されてきた。今後、本研究でも行った、キンク周囲の弾性応

力場の絶対値を正確に測定することは重要であろう。また、キンク強化機構解明

のために、回位－回位や回位－転位間の相互作用を求めることが必要だろう。さ

らに、rank-1 接続の観点から、この回位によるキンク強化を他の金属材料へと拡

張するために、例えば、組織制御[86,87,92,93]によって、すべり系を制限した材

料を製造するべきである。 

 

5.5 小括 

 本研究では、キンク強化機構について議論するために、キンクの形成に伴い導

入される回位に注目した。また、二回変形試験を実施し、一回目、二回目の荷重

負荷が組織に及ぼす影響について、電子顕微鏡を使用して調査した。また、微小

引張試験により、キンク形成による強化量と延性の定量評価を試みた。得られた

結論は以下のとおりである。 

 

1. 本研究で用いた LPSO 単相マグネシウム合金では、塑性変形モードとしてキ

ンク変形と底面すべり以外にも非底面すべりが生じることがわかった。なお、

WBV 解析から、それらのすべり方向は⟨c⟩成分を含まない、底面と平行方向

であることが明らかになった。 

2. キンクがせん断変形を受けると、キンク周囲の回位強度は増加する傾向がみ

られた。これは、せん断変形によってキンク周囲に新たな回位が導入された

ことを意味している。 

3. SEM 観察により、キンクが明瞭に底面すべりを抑制する様子が提供された。

加えて、DIC 解析の結果から、キンクが形成された結晶粒では、シュミット

因子とは関係なく、効果的に底面すべりが抑制されていた。これはキンクが

後続の転位運動を阻害する、キンク強化現象の実験的証拠に他ならない。 

4. Wilkinson 解析により、キンク周囲には数 GPa レベルの大きな弾性応力場が
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生じていることがわかった。この弾性応力場は、回位の存在を裏付けるもの

であり、また、後続の塑性変形に対しても緩和されず、残存し続けることで、

強化に寄与しているものと考えられる。 

5. 微小引張試験により、キンクには単なる強化効果のみではなく、延性の向上、

あるいは加工硬化促進の効果やき裂進展の抑制効果があることが明らかに

なった。 

6. 小角キンク境界の両側に広範囲の転位のパイルアップが観察された。これは、

回位を含むキンク境界が一般的な結晶粒界とは全く異なるふるまい、すなわ

ち、回位を含むキンク境界が、後に生じる塑性変形に効果的な障害として広

範囲に作用することを意味している。 

7. キンクを導入した後に 45°方向から引張または圧縮荷重を負荷すると、左右

のキンクバンド内には、二次キンクの形成に起因するせん断ひずみの発達が

優先的にみられた。これはキンク自身が自己調整を行った結果であると考え

られる。 
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第 6 章 総括 

本研究では、キンク変形という現象に対し、最も基礎的な「キンクの形成過程」、

「形成したキンクの三次元形態」および「キンクによる強化機構」の学理構築を

研究目的とし、LPSO 単相マグネシウム合金を用いて、電子顕微鏡による精緻な

観察を行った。以下に、本研究で得られた結論をまとめる。 

 

(1) リッジキンクが瞬間的に形成される前駆段階として、方位回転は生じている

が、表面起伏の小さいプレキンクが発達した。 

(2) 最終的にくちばし状に発達するプレキンクは、先に片方の方位回転領域にお

いて方位回転量と面積が発達し、続いてもう片方の領域が形成され、発達す

る。方位回転は、プレキンクの左右、あるいは上下で反対方向に生じる。こ

のとき、方位回転量は上下方向より左右方向のほうが大きくなる傾向にある。 

(3) 先に形成する方位回転領域の 1 つの界面は位置が固定されているのに対し、

他の 2 つの界面は、変形とともに移動しながらプレキンクが発達した。 

(4) プレキンクの界面は刃状転位列からなる亜粒界であり、その両端は母相中で

ターミネートしている。これらの特徴は、LPSO 型マグネシウム合金複相材

の熱間押出材中のキンクや、LPSO 単相マグネシウム合金の表面起伏として

のキンクで報告されている特徴と一致する。 

(5) プレキンクは完全な可逆性を有さないものの、その界面は弾性的に移動可能

であり、Barsoum らが提唱した incipient kink の概念に類似した特徴を有して

いる。 

 

(6) リッジキンクの表面起伏は非常に平坦な面とテラス領域の接続で構成され

ているのに対し、プレキンクのそれは全体がなだらかに湾曲していた。また、

表面起伏の高さは、リッジキンクとプレキンクでそれぞれおよそ 2、0.5 μm

であった。 

(7) リッジキンクとプレキンクでは、初期表面における形態ならびに結晶方位は
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明らかに異なる特徴を呈していたのに対し、試料内部では両者の特徴はリッ

ジキンクのそれと同様のものに変化した。 

(8) リッジキンクとプレキンクの回位の配置から、反対符号の回位のペアの移動

によってキンクが形成するという新たなキンク形成モデルが提案された。 

(9) 〈11̅00〉軸を回転軸として、リッジキンクを挟む母相間には方位差が生じてい

た。この方位差は幾何学計算から得られる値、すなわち、リッジキンク先端

で発生しうる回位強度の最大値に対応していた。つまり、キンクの形成に伴

い、回位が導入されることを実験的に証明した。本研究で観察された回位強

度は、0 < ωobs ≤ 2.6°であった。 

 

(10) 本研究で用いた LPSO 単相マグネシウム合金では、塑性変形モードとしてキ

ンク変形と底面すべり以外にも非底面すべりが生じることがわかった。なお、

WBV 解析から、それらのすべり方向は⟨c⟩成分を含まない、底面と平行方向

であることが明らかになった。 

(11) キンクがせん断変形を受けると、キンク周囲の回位強度は増加する傾向がみ

られた。これは、せん断変形によってキンク周囲に新たな回位が導入された

ことを意味している。 

(12) SEM 観察により、キンクが明瞭に底面すべりを抑制する様子が提供された。

加えて、DIC 解析の結果から、キンクが形成された結晶粒では、シュミット

因子とは関係なく、効果的に底面すべりが抑制されていた。これはキンクが

後続の転位運動を阻害する、キンク強化現象の実験的証拠に他ならない。 

(13) Wilkinson 解析により、キンク周囲には数 GPa レベルの大きな弾性応力場が

生じていることがわかった。この弾性応力場は、回位の存在を裏付けるもの

であり、また、後続の塑性変形に対しても緩和されず、残存し続けることで、

強化に寄与しているものと考えられる。 

(14) 微小引張試験により、キンクには単なる強化効果のみではなく、延性の向上、

あるいは加工硬化促進の効果やき裂進展の抑制効果があることが明らかに
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なった。 

(15) 小角キンク境界の両側に広範囲の転位のパイルアップが観察された。これは、

回位を含むキンク境界が一般的な結晶粒界とは全く異なるふるまい、すなわ

ち、回位を含むキンク境界が、後に生じる塑性変形に効果的な障害として広

範囲に作用することを意味している。 

(16) キンクを導入した後に 45°方向から引張または圧縮荷重を負荷すると、左右

のキンクバンド内には、二次キンクの形成に起因するせん断ひずみの発達が

優先的にみられた。これはキンク自身が自己調整を行った結果であると考え

られる。 
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