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For magnesium alloy ZK60 with different heat treatments, controlled plastic strain amplitude fatigue tests were conducted.
Effects of twinning and aging treatments on fatigue process were investigated by analyzing the second derivative of hysteresis
halfloop. It is found that during compression the convex peak appears at the strain where twinning begins. It is also found that
during tension the convex peak appears at the strain where detwinning begins and the concave peak appears at the strain where
slip begins to be predominant. Analyzing the strain at the convex peak in compression at the plastic strain amplitude of 6×10－3,
for solution treated material and overaged material twinning hardens with increasing cycle. On the other hand, for T6 material
twinning softens from 5 cycle to Nf/5 cycle and then hardens from Nf/5 cycle to Nf/2 cycle. It was suggested that residual twins
cause twinning hardening. It was also suggested that cut and dissolution of rodlike precipitates should cause twinning softening.
Due to different states of precipitates of materials, the twinning softening appeared for only T6 material at the plastic strain am-
plitude of 6×10－3. Moreover, the softening were not found for T6 material under the plastic strain amplitude of 4×10－3.
[doi:10.2320/jinstmet.J2013013]
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1. 緒 言

マグネシウム合金 ZK60 は析出強化型合金であり，航空宇

宙部品等に使用されている．一方で構造物に使用される材料

の多くは繰返し荷重にさらされるため，本合金においても疲

労特性を把握することが重要である．

マグネシウム合金は双晶変形が容易に生じる材料であり，

繰返し引張圧縮荷重中においては圧縮荷重負荷中に双晶が

形成し，その後圧縮荷重除荷から引張荷重負荷中に双晶の消

滅が現れることが知られている15)．この双晶の形成と消滅

が生じるとき，応力歪ヒステリシスループは圧縮側と引張

側の間で非対称性を示す．Wu ら13)は ZK60A の押出し材に

ついてヒステリシスループとその場中性子回折結果を照合す

ることで，双晶の消滅が圧縮荷重除荷中から開始することを

明らかにした．また Matsuzuki ら4)はマグネシウム合金

AZ31 についてループ形状と XRD より，制御する塑性歪条

件を一定以下にすると双晶の形成と消滅が現れなくなること

を報告した．Huppmann ら5)は AZ31 について粒径の異なる

2 材料を用いて，同じ歪振幅で制御した場合でも粒径が小さ

い材料では双晶変形の臨界分解せん断応力がより大きいた

め，疲労試験中にも双晶の形成が現れにくくなり，結果とし

てループの非対称性が小さくなることを示した．このように

疲労過程に及ぼす双晶の形成と消滅の影響の解明が進んでい

るが，双晶の形成や消滅に対する時効の影響はほとんど調査

されていない．Clark6) や Stanford ら7)は双晶と時効処理に
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Table 1 Chemical composition of ZK60.

Element Zn Zr Mg

(mass) 5.5 0.56 Bal.

Fig. 1 Shape and dimension of test specimen.

Table 2 Mechanical properties of ZK60 alloys.

Material U.T.S., smax/MPa Hardness, H/N Elongation()

450°C 281 5.5 33

T6 380 7.0 31

OA 268 5.6 29

Fig. 2 (112̃0) pole figure of ZK60 (450°C).
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よる析出物間の相互作用を報告しているが静的引張試験や静

的圧縮試験の結果からの考察に留まっている．

本研究では疲労過程に及ぼす双晶や時効の影響を解明する

ため，応力歪ヒステリシスループの二次導関数解析を導入

する．この二次導関数はヒステリシスループの傾きの変化の

度合いを示す．ヒステリシスループと双晶変形の対応関係は

Wu ら3)により示されている．この報告から支配的な変形機

構が変わるとき，ヒステリシスループの傾きが大きく変わる

ことがわかる．またヒステリシスループの傾きが大きく変わ

るとき，二次導関数の値は極大値もしくは極小値を示す．よ

って二次導関数の極値に注目することで，双晶の形成や消滅

が開始する歪を捉えることができると考える．

本論文では ZK60 について，溶体化状態，時効状態，過時

効状態という異なる熱処理条件の組織を有する 3 材料に対

して塑性歪制御疲労試験を行い，得られたヒステリシスルー

プの二次導関数を解析する．3 材料についてサイクル毎の解

析結果を検討することで，双晶形成が開始する歪の疲労過程

中の変化に対する時効の影響を明らかにすることを目的とす

る．

2. 実 験 方 法

ZK60 の化学組成を Table 1 に示す．原材料は直径 85 mm

のビレットを用意した．ビレットを内径 92 mm のコンテナ

にセットし，後方からステムで押出して直径 16 mm に成形

した．その後，次のような 3 種類の熱処理を施すことで三

つの材料を用意した．一つめは 450°C で 4 h 溶体化処理をし

た後水冷した材料であり，以後 450°C 材と呼ぶ．二つめは

溶体化処理し水冷した後に 170°C で 40 h 時効処理を行った

材料であり，以後 T6 材と呼ぶ．T6 材の熱処理条件は Gu

ら8)が ZK60 基複合材に施したものと同じ条件である．Gu

らはマグネシウム母相の c 軸に平行な棒状析出物 b′1 を TEM

で観察している．三つめは溶体化処理し水冷した後に 260°C

で 40 h 時効処理を行った材料であり，以後 OA 材と呼ぶ．

T6 材と比較して OA 材はより高温で同時間時効させている

ので，b′1 だけではなく，マグネシウム母相の c 軸に垂直な

b′2 も存在している可能性があるが確認していない．熱処理

後，試料は Fig. 1 に示すようなダンベル型形状に機械加工

した．

材料の最大引張応力，硬さ，伸びを調査するため引張試験

および硬さ試験を行った．結果を Table 2 に示す．引張試験

には，島津製作所株製オートグラフ AG25TB を用い，歪

速度 1.2×10－3 s－1 で測定を行った．また硬さ試験には株

FutureTech 製ビッカース硬度計用いて荷重 98 N で測定し

た．

すべての供試材に対し，疲労試験は室温・大気中で一定の

歪速度 5.0×10－3 s－1 にて塑性歪振幅一定として完全両振り

で行った．すべての実験の試験機には株鷺ノ宮製作所製の変

動荷重下力学特性評価装置を用い，歪の測定には同社製の伸

び検出器 ETM10020 を用いた．一定とする塑性歪振幅は

450°C 材，OA 材では 6×10－3, 2×10－3 の 2 条件，T6 材で

はこれに 8×10－3, 4×103, 1×10－3 を加えた 5 条件で行っ

た．塑性歪の制御方法は Matsuzuki ら4)によって行われた

AZ31 の塑性歪制御疲労試験のものと同様である．疲労試験

中，応力歪ヒステリシスループを連続的に記録した．ヒス

テリシスループについて，圧縮側，引張側それぞれにおいて

2 回微分を行うことで，二次導関数を取得している．XRD

は押出し方向と垂直な面に対し行った．Fig. 2 は疲労試験前

の 450°C 材における(112̃0)の極点図であり，この面が主に

押出し方向と垂直に存在することを示す．疲労試験中に押出

し材の集合組織は変化する可能性があるが，それによる二次

導関数への影響は今回明らかにしていない．

3. 実 験 結 果

3.1 応力歪ヒステリシスループと二次導関数

塑性歪振幅条件 6×10－3 の疲労試験から取得した Nf/2 サ

イクルにおける応力歪ヒステリシスループを Fig. 3 に示す

(Nf は破断サイクル数)．引張側と圧縮側で非対称な形状を

している．Wu ら3)により，Fig. 3 のように圧縮側のハーフ

ループ(引張荷重除荷から圧縮荷重負荷中)にて双晶形成が現

れ，引張側のハーフループ(圧縮荷重除荷から引張荷重負荷
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Fig. 3 StressStrain hysteresis loops in Nf/2 cycle at the plas-
tic strain amplitude of 6×10－3.

Fig. 4 Hysteresis halfloop and the second derivative (a) in
compression and (b) in tension in Nf/2 cycle at the plastic
strain amplitude of 6×10－3 (450°C).

Fig. 5 The second derivatives of hysteresis halfloop in com-
pression in each cycle at the plastic strain amplitude of 6×10－3:
(a) 450°C, (b) T6 and (c) OA.
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中)にて双晶の消滅や非底面すべりが変形機構の主体になる

と報告されている．しかしながら，3 材料のヒステリシス

ループ形状に大きな違いは見られなかった．この結果は他の

塑性歪振幅条件でも同様であった．

Fig. 4 は塑性歪振幅 6×10－3, Nf/2 サイクルにおける

450°C 材の(a)圧縮側と(b)引張側，それぞれのハーフループ

とその二次導関数である．相対歪 er や相対応力 sr は次の式

で定義する

er＝e－et max, sr＝s－st max (compression)

er＝e－ec max, sr＝s－sc max (tension)

et max は最大引張歪，st max は最大引張応力であり，圧縮側

ハーフループは最大引張時を原点としている．また ec max は

最大圧縮歪，sc max は最大圧縮応力であり，引張側ハーフ

ループは最大圧縮時を原点としている．まず圧縮側において

二次導関数の上に凸のピーク(ピーク 1 と称す)が現れる．

一方で引張側では二次導関数の上に凸のピーク(ピーク 2 と

称す)と下に凸のピーク(ピーク 3 と称す)が現れる．Wu ら

の報告を踏まえて，双晶形成が開始する歪にてピーク 1 が

現れ，双晶の消滅が始まる歪にてピーク 2 が現れ，すべり

変形が変形機構の主体になる歪にてピーク 3 が現れると考

える．
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Fig. 6 The second derivatives of hysteresis halfloop in com-
pression in each cycle at the plastic strain amplitude of 2×10－3:
(a) 450°C, (b) T6 and (c) OA.

Fig. 7 ``Peak 1'' shift of the second derivatives of hysteresis
halfloop in compression at each plastic strain amplitude (T6).
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3.2 各サイクルの二次導関数解析

塑性歪振幅 6×10－3 で制御した疲労試験における 5 サイ

クル，Nf/5 サイクル，Nf/2 サイクルでの圧縮側ヒステリシ

スハーフループの二次導関数解析結果を Fig. 5 に示す．(a)

は 450°C 材の解析結果である．サイクルの増加に伴い，

ピーク 1 は高圧縮歪側へシフトしている．双晶形成が開始

する歪にてピーク 1 が現れる場合，ピーク 1 が高圧縮歪側

へシフトすることは双晶形成を開始させるためにはより高い

圧縮歪(応力)が必要になる，つまり双晶形成がより困難にな

ることを示す．一方で T6 材の解析結果を示す(b)ではピー

ク 1 は 5 サイクルから Nf/5 サイクルまで低圧縮歪側へ，

Nf/5 サイクルから Nf/2 サイクルまで高圧縮歪側へシフトし

ている．ピーク 1 が低圧縮歪側へシフトすることは双晶形

成がより低い圧縮歪(応力)で開始する，つまり双晶形成がよ

り容易になることを示す．(b)の結果より，T6 材の場合 5

サイクルから Nf/5 サイクルまで双晶形成は容易になるが，

Nf/5 サイクルから Nf/2 サイクルまで双晶形成は困難にな

る．(c)は OA 材の解析結果を示す．ピーク 1 は 5 サイクル

から Nf/2 サイクルまで高圧縮歪側へシフトしており，OA

材ではサイクルの増加に伴い双晶形成は困難になっていくこ

とを示した．3 材料の結果を比較すると，塑性歪振幅 6×

10－3 の条件では T6 材のみ他の 2 材料とは異なるシフトを

示すことがわかる．

Fig. 6 は塑性歪振幅 2×10－3 で制御した疲労試験におけ

る各サイクルでの圧縮側ヒステリシスハーフループの二次導

関数解析結果である．塑性歪振幅 2×10－3 では 3 材料とも

ピーク 1 は 5 サイクルから Nf/2 サイクルまで高圧縮歪側へ

シフトし，サイクルの増加に伴い双晶形成は困難になる．

Fig. 5 と Fig. 6 の結果を比べると，T6 材に関して塑性歪振

幅が 6×10－3 の場合は双晶形成が容易になる傾向を示すが，

2×10－3 の場合その傾向が現れないことがわかる．

Fig. 7 は T6 材について塑性歪振幅を横軸，Nf/5 サイク

ルにてピーク 1 が現れる歪(er(Nf/5) )や Nf/2 サイクルにて

ピーク 1 が現れる歪(er(Nf/2))を 5 サイクルにてピーク 1 が現

れる歪(er(5))で割ることで規格化した値を縦軸に取ったグラ

フである．塑性歪振幅が 6×10－3 以上の場合，Fig. 5(b)で

示したようにピーク 1 は 5 サイクルから Nf/5 サイクルまで

低圧縮歪側へ，それから Nf/2 サイクルまで高圧縮歪側へシ

フトを示す．塑性歪振幅が 4×10－3 以下の場合，Fig. 6(b)

で示したようにピーク 1 は 5 サイクルから Nf/2 サイクルま

で高圧縮歪側へシフトを示す．したがって T6 材の場合，

ピーク 1 のシフトが変化する塑性歪振幅条件の閾値が 6×

10－3 から 4×10－3 の間に存在すると考える．

3.3 XRD

Fig. 8, Fig. 9, Fig. 10 はそれぞれ 450°C 材，T6 材，OA

材の(a)試験前と(b)塑性歪振幅 6×10－3 で Nf/2 サイクルま

で疲労試験を行った(双晶の消滅終了後で試験を止めている)

試験片の XRD パターンである．Fig. 2 でも示したように，

3 材料すべてにおいて，試験前では(112̃0)面の強度が顕著に
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Fig. 8 XRD patterns from the crosssection cut perpendicular to the extruded direction of specimens: (a) noncycled and (b) Nf/2
cycled at the plastic strain amplitude of 6.0×10－3 (450°C).

Fig. 9 XRD patterns from the crosssection cut perpendicular to the extruded direction of specimens: (a) noncycled and (b) Nf/2
cycled at the plastic strain amplitude of 6.0×10－3 (T6).

Fig. 10 XRD patterns from the crosssection cut perpendicular to the extruded direction of specimens: (a) noncycled and (b) Nf/2
cycled at the plastic strain amplitude of 6.0×10－3 (OA).
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現れる一方で，試験後では(112̃0)面の強度が減少し，

(101̃0)面，(0002)面，(101̃1)面の強度が増加する．強度の

変化はマグネシウム合金の双晶変形により，結晶構造がほぼ

垂直に回転するためである9)と考える．特に Fig. 8～10 で示

した結果は疲労試験が進むにつれ，双晶の消滅が終了した後

にもかかわらず双晶が残存するようになることを示唆する．

このような双晶は残留双晶と呼ばれ，いくつかの論文でも報

告されている1,10)．

4. 考 察

3.2 において，疲労が進むにつれピーク 1 が高圧縮歪側へ

シフトすることは双晶形成が困難になり，低圧縮歪側へシフ

トすることは双晶形成が容易になることを示すと推測した．
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まず双晶形成が困難になる要因として残留双晶の増加を挙げ

る．その理由を以下に示す．本研究で用いた材料は多結晶で

あり，押出し材ではあるが完全に配向しているわけではな

い．ゆえに双晶形成に必要な圧縮応力は結晶粒毎に異なるだ

ろう．この場合，二次導関数のピーク 1 が現れる歪(応力)

は最も双晶形成が容易な結晶粒で必要な圧縮歪に対応する．

したがって疲労過程中にその結晶粒で双晶が残存するとき，

その後その結晶粒において双晶形成が行われないのでピーク

1 はより高圧縮歪側で現れるようになると推測する．一方

で，双晶形成を容易にする要因としては転位による析出物の

繰返しせん断と再固溶が考えられる．Stanford ら11)は

viscoplastic selfconsistent (VPSC)モデルというモデリン

グにより，b′1 の存在が底面すべりよりも双晶変形や非底面

すべりを困難にすると報告している．また Proust ら12)はマ

グネシウム合金において双晶形成や双晶消滅が行われると

き，同時に転位の移動によるすべり変形も生じることをモデ

リングから示している．ゆえに疲労中は双晶形成と消滅に加

えて転位の繰返し運動が現れると推測する．Somekawa

ら13)は ZK60 において，マグネシウム母相の c 軸に垂直な

b′2 が底面での転位すべりをピン止めする一方で，マグネシ

ウム母相の c 軸に平行な b′1 が底面での転位すべりによりせ

ん断されると報告している．転位の繰返し運動による析出物

のせん断と再固溶は Klesnil ら14)によって報告されている．

これらの報告を踏まえて，疲労中においては転位の繰返し運

動により b′1 がせん断され，再固溶するのではないかと考え

る．その結果，双晶形成を困難にする b′1 という因子が失わ

れ，双晶形成が容易になると推察する．なお今回は b′1 以外

の析出物が双晶形成に及ぼす影響については明らかにしてい

ない．

塑性歪振幅 6×10－3 で制御した疲労試験中，450°C 材では

残留双晶が増加する(Fig. 8)一方で，析出物が存在しないた

め再固溶は見られない．よって，サイクル数の増加に伴い，

双晶形成が困難になっていくという傾向を示したと考える

(Fig. 5(a))．T6 材では疲労の比較的早い時期にて残留双晶

の増加(Fig. 9)と棒状析出物 b′1 の再固溶が同時に生じる．

このとき析出物再固溶の影響の方が大きいため，双晶形成が

容易になると考える．その後析出物のせん断再固溶が進むこ

とでせん断される b′1 が減り，残留双晶の増加の影響が大き

くなるため，双晶形成が困難になると考える(Fig. 5(b))．

OA 材の場合，過時効させたことで b′1 の割合が T6 材よりも

少なくなっていると予想できる．結果として疲労初期から析

出物再固溶よりも残留双晶の増加(Fig. 10)の影響の方が大

きくなり，双晶形成は困難になっていく傾向を示すと考える

(Fig. 5(c))．ゆえに，3 材料の析出物状態の違いにより析出

物のせん断と再固溶の影響の大きさが異なるため，塑性歪振

幅 6×10－3 におけるそれぞれのピーク 1 のシフトは異なる

傾向を示すと結論付ける．

また Fig. 7 は T6 材にはピーク 1 のシフトが変化する塑性

歪振幅条件の閾値が存在することを明らかにしている．塑性

歪振幅 6×10－3 以上の場合は先ほど述べたように，疲労早

期では析出物のせん断と再固溶の影響が大きいため双晶形成

が容易になり，その後残留双晶の増加の影響が大きくなるた

め双晶形成が困難になると考える．一方で塑性歪振幅 4×

10－3 以下の場合は疲労早期からピーク 1 が高圧縮歪側へシ

フトし，これは双晶形成が困難になることを示すと考える．

この結果より，制御する塑性歪振幅が高いほど析出物のせん

断と再固溶の影響が大きくなることが示唆される．前段落で

疲労中に転位の繰返し運動が現れることを示唆したが，この

とき 1 サイクルあたりの転位の移動量は塑性歪振幅と対応

すると考える．転位の移動量が大きくなるとせん断できる

b′1 の量も増加し，せん断と再固溶の影響も大きくなると推

測する．したがって，塑性歪振幅 6×10－3 以上の条件では

転位の移動量が比較的大きいので，せん断再固溶の影響が大

きく，双晶形成が容易になるのに対し，塑性歪振幅 4×10－3

以下の条件では転位の移動量が比較的小さいので，せん断再

固溶の影響が小さく，双晶形成が容易になる傾向が現れない

と考える．

5. 結 言

ZK60 について溶体化材(450°C 材)，T6 材，過時効材

(OA 材)という熱処理条件の異なる 3 材料に対して塑性歪振

幅制御疲労試験を行った．得られた応力歪ヒステリシス

ループの二次導関数解析より，以下の結論を得た．

 ヒステリシスループの二次導関数にて，圧縮側では上

に凸のピーク(ピーク 1)，引張側では上に凸(ピーク 2)と下

に凸のピーク(ピーク 3)が現れる．それぞれ双晶形成が開始

する歪，双晶の消滅が開始する歪，すべり変形が変形機構の

主体となる歪で現れることが示唆される．

 各サイクルにおける圧縮側ハーフループの二次導関数

解析より，ピーク 1 のシフトが確認できる．高圧縮歪側へ

のシフトは双晶形成が困難になること，低圧縮歪側へのシフ

トは双晶形成が容易になることを示す．さらに，双晶形成が

困難になる要因として残留双晶が増加するため，双晶形成が

容易になる要因として双晶形成を困難にしていた b′1 が繰返

しせん断され再固溶するためであると推測する．

 3 材料の析出状態の違いより，塑性歪振幅 6×10－3 に

おいて 450°C 材や OA 材ではサイクル増加に伴い，双晶形

成が困難になることが示唆される．一方で，T6 材では Nf/5

サイクルまで双晶形成は容易になるが，それ以降は双晶形成

が困難になることが示唆される．

 T6 材において，塑性歪振幅 6×10－3 以上の場合，転

位の移動量が比較的大きいので析出物再固溶の影響が大きく

なり，双晶形成が容易になる傾向が現れると考える．塑性歪

振幅 4×10－3 以下の場合，転位の移動量が比較的小さいの

で析出物再固溶の影響が小さくなり，双晶形成が容易になる

傾向が現れないのではないかと考える．

最後に，本研究を行うにあたり，多くのご指導をいただき

ました現株豊田自動織機 太田琢人様，東京大学および独物

質・材料研究機構 香川豊教授に深く御礼申し上げます．ま

た本研究は早稲田大学もの・こと・ひと研究所の支援によっ

て行われました．関係者各位に感謝の意を表します．
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