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1．緒　　　言

実用構造金属の中で最も低密度であり，資源が豊富なこと

やリサイクリングが可能なことなどより，マグネシウムおよ

びその合金は樹脂系材料の代替として近年注目されている 1）。

しかしながら，マグネシウムは化学的に活性なアルカリ土類

金属であり，燃えやすい，さびやすいといった欠点を持って

いる。また，アルミニウム合金やチタン合金に比べ，マグネ

シウム合金は剛性や強度が劣ることも，実用化への弊害と

なっている 2）。そこで，上記の欠点を克服すべく，マグネシ

ウム基複合材料の開発が進められている 3）�5）。

ところで，チタンはマグネシウムと比較して密度は大きい

ものの，硬くかつ延性も有する。チタンとマグネシウムとは

互いに固溶しにくく，濡れ性がよいことも知られている。ま

た，マグネシウムにチタン粒子を分散させることにより，粒

界破壊に対して粒界に分布したチタンが抑止する効果も報告

されている 6）。したがって，マグネシウム母材中にチタン粒

子を分散させることにより，低密度性を損ねることなく，機

械的性質が向上できると考えられる。ここで，マグネシウム

母材中のチタン粒子を傾斜機能材料化 7）,8）させることにより，

硬さや変形特性の傾斜など，さらなる機能の付与が可能となる。

これまで，種々の傾斜機能材料製造法が開発されている

が 6）,7），本研究ではアルミニウム基傾斜機能材料の製造にお

いて実績のある遠心力法 9）�11）を採用した。ここで，遠心力

法とは，第二相粒子あるいは晶出可能な粒子を含む金属溶湯

に遠心力を印加し，主として分散粒子と金属溶湯との密度差

に起因する遠心力の差により生じる移動速度差を用いて組成

傾斜を制御する製造方法である。遠心力法による傾斜機能材

料の製造方法は二種類に分けられる。一つは，遠心力印加時

に第二相粒子が固相として存在する場合であり，その製造方

法を遠心力固相法と呼んでいる。これに対し，もう一つは，

第二相粒子が加熱により溶解し，遠心力印加中に粒子が晶出

する場合であり，遠心力晶出法と呼ばれている。Fig. 1にマ

グネシウム –チタン系平衡状態図を示す 12）。10mass%以下の

チタン粒子を含むマグネシウムを 750°C以下で溶解した場

合，チタン粒子は常に固相粒子として存在する。したがって，

マグネシウム –チタン系は広義の遠心力固相法が適用できる

系といえる。

本研究では，マグネシウム基傾斜機能材料の開発とその機

械的性質の評価を目的とする。純マグネシウム，AZ91D
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（Mg–9 mass%Al–1 mass%Zn–0.2 mass%Mn）合金および

Mg–6mass%Zn合金を母材として用い，遠心力固相法を適用

してチタン粒子を傾斜的に分散させたチタン粒子分散マグネ

シウム基傾斜機能材料の製造を試みた。そして，製造した傾

斜機能材料の組織を詳細に調査した。更に，試料各位置にお

けるチタン粒子の体積分率および硬さを測定し，チタン粒子

の分散状態や組織と硬さとの関係について検討した。

2．実 験 方 法

本研究では，母材として純マグネシウム（純度 99.95%以

上），AZ91D合金およびMg–6mass%Zn合金を，分散材とし

て粒子径が 10 mm（純度 99.9%）および 45 mm（純度 99.1%）

のチタン粒子を用いて，遠心力固相法を適用し傾斜機能材料

を製造した。Fig. 2は試料製造に使用した遠心力印加装置の

概略図である。図に示すように装置全体は真空容器内に設置

されている。予備排気を行った後，アルゴン置換を行うこと

により，アルゴン雰囲気下での溶解，遠心力印加を可能とし

た。試料製造時における溶解温度および印加した重力倍数は

試料ごとに異なるため，実験結果に記載する。ここで重力倍

数 Gとは，遠心力を重力で規格化したものであり，次式で表

される。

（1）

式中，Nは回転数（s�1），Dは回転軸と試料との距離（m），

であり，本実験では試料の回転軸から一番遠い位置で 0.09m

である。なお，本実験では，遠心力印加場で溶解し，鋳造は

行わずその場で凝固させた。また，遠心力印加は目的温度に

到達した後，凝固が完了するまでとした。昇温時に遠心力を

印加しなかったのは，長時間の遠心力印加によってチタンの

存在する領域と存在しない領域の二層に分離する可能性を考

慮したためである。

製造したシリンダ形状傾斜機能材料を遠心力方向に切出し

て，組織観察用試料を行った。試料位置を Fig. 2のように遠

心力方向に規格化した。ここで，0.0は試料の回転軸に一番

近い位置，1.0は試料の回転軸から一番遠い位置を表してい

る。以後，試料の回転軸に近い位置を内側，回転軸に遠い位

置を試料の外側と呼ぶことにする。試料の観察面を研磨し，

光学顕微鏡（OM）と走査型電子顕微鏡（SEM）とを用いて

組織観察を行った。加えて，電子線プローブマイクロアナラ

イザ（EPMA）およびプローブ径 0.8mmの蛍光 X線分析を

用いた元素分析により組織を詳細に調査した。また各領域に

おけるチタン粒子の体積分率を，光学顕微鏡組織写真あるい

は元素マッピングにより測定した。更に，機械的性質の調査

として，試料各位置におけるビッカース硬さを荷重 1 kg，印

加時間 30秒の条件で測定した。

3．実験結果と考察

3. 1 マグネシウム合金母材の外部にチタン粒子を配置し

た状態での遠心力固相法の適用

母材にはダイカスト用マグネシウム合金として幅広く使用

されている AZ91Dマグネシウム合金を用いた。まず，AZ91D

マグネシウム合金を金型内に隙間なく配置できるように円柱

形状に機械加工した。分散材には粒子径の異なる二種類のチ

タン粒子を用いた。ここで，チタン粒子の含有率は 10mass%

とした。遠心力印加時において，チタン粒子が容易に母材の

溶融マグネシウム合金内に分散すべく，Fig. 3に示すように

マグネシウム合金の外部，回転軸に近い部分にチタン粒子を

配置した。溶解温度は AZ91Dマグネシウム合金の融点より

も 50°C高い 730°Cとし，遠心力印加時においてチタン以外

の金属すべてが液相となるようにした。なお，印加した重力

倍数は 40あるいは 120である。

異なる条件，すなわちチタン粒子径が 10 mmで印加重力倍

数 40，チタン粒子径が 45 mmで印加重力倍数 40，およびチ

タン粒子径が 45 mmで印加重力倍数 120にて製造した各試料

における光学顕微鏡組織写真を Fig. 4に示す。矢印の方向が

遠心力方向である。写真の濃い色の部分が母材のマグネシウ

ムであり，薄い色の部分がチタン粒子である。チタン粒子の

富化した領域における光学顕微鏡組織を Fig. 5に示す。溶湯

がチタン粒子の隅々まで行きわたっており，マグネシウムと

チタンとは濡れ性のよいことが確認できた。しかしながら，
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Fig. 1 Equilibrium phase diagram of Mg–Ti system after
Massalski11）.

Fig. 2 Apparatuses for the centrifugal solid–particle
method performed in this study. The abscissa in this fig-
ure is the normalized position, and 0.0 and 1.0 of normal-
ized position are inside and outside surface of peripheral
position, respectively.



Fig. 4および Fig. 5に示すようにチタン粒子は凝集しており，

その凝集部分は三角形の形状をしている。これは金型にチタ

ン粒子を配置したときの形状に酷似している。このことから，

遠心力印加時においてチタン粒子は溶融マグネシウム合金中

に分散せずに，金型に配置したときの形状を保ったまま試料

内側から試料外側へ移動したと考えられる。したがって，こ

の手法によってチタン粒子を分散させることは困難であるこ

とがわかった。

チタン粒子凝集部において，蛍光 X線分析を行ったとこ

ろ，マグネシウム母材中のアルミニウム濃度が非常に多く

なっており，その組成はマグネシウム –アルミニウム二元系

状態図における共晶に近いことがわかった。また，

SEM–EPMAにより，チタン粒子の外周部にアルミニウムが

固溶した領域も存在していた。以上より，高アルミニウム濃

度の初期融液が毛管現象によってチタン粒子間に浸透し，そ

の凝集・焼結に関与した可能性がある。このように，アルミ
ニウムを含む AZ91D合金に遠心力固相法を用いることは，

融液組成から考えて問題があることが判明した。

3. 2 純マグネシウム母材に設けた細孔内にチタン粒子を

充填させた試料を用いた遠心力固相法

前述の実験で，チタン粒子を単にマグネシウム母材の外部

に配置するだけでは，配置したときの形状を保ったまま粒子

の移動が生じ，チタン粒子を分散させることができなかった。

そこで，あらかじめマグネシウム母材内にチタン粒子を配置

することにより，チタン粒子がマグネシウム母材内に分散す

るのではないかと考えた。前述の実験で，AZ91Dへの遠心力

法の適用には問題があることが判明したため，この実験では

純マグネシウムを母材とした。

円柱形状に加工を施した市販の純マグネシウムに，直径

1.5mm，深さ 10 mmの細孔を開けた。そして細孔に 1mass%

もしくは 1.6mass%のチタン粒子（粒子径は 10 mmあるいは

45 mm）を充填させた後，棒で栓をした。ここでチタン粒子

を充填させた試料の模式図を Fig. 6に示す。

次に，この試料を用いて遠心力固相法を適用し，傾斜機能

材料を製造した。すべての試料において，溶解温度は遠心力

印加時に母材マグネシウムが液相となる 680°Cとした。

一例として，重力倍数が 30，充填チタン粒子量が 1.6

mass%，チタンの粒子径が 10 mmの条件で作製した試料にお

ける光学顕微鏡組織写真を Fig. 7に示す。図中，黒い粒子が

チタンである。チタン粒子は凝集せず，母在中に分散してい

ることが確認できた。また，EPMAによる元素マッピングを

行ったところ，試料中，チタン粒子はほぼ均一に分布してい

ることが見出された。

このように，遠心力印加によりチタン粒子の移動と分散と

が生じていることがわかった。しかしながら，細孔を設けそ
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Fig. 3 Setting of the AZ91D magnesium alloy and tita-
nium particles in the mold.

Fig. 4 OM photographs of the AZ91D magnesium alloy
based specimens. Particle size of titanium and applied G
number are（a）10 mm and 40,（b）45 mm and 40, and
（c）45 mm and 120. The direction of centrifugal force is
indicated by an arrow.

Fig. 5 High magnification OM photograph of the AZ91D
magnesium alloy based specimen.



の中にチタン粒子を封入する実験方法では，試料に分散でき

るチタン粒子量には試料形状から限界があり，2mass%以上

のチタン粒子の投入は困難である。このように，本手法を用

いる限り，強化相として有効に働く量のチタン粒子を試料に

導入し，それを傾斜化させることはできない。逆に，溶解前

に多量のチタン粒子がマグネシウムに均一分散した母材を用

いれば，遠心力固相法によりチタン粒子分散マグネシウム基

傾斜機能材料の製造が可能である。

3. 3 溶湯撹拌法で製造した母材Mg–6mass%Zn–2 vol%Ti

合金を用いた遠心力固相法

前述の実験結果を踏まえ，高周波溶解炉中で溶湯撹拌法を

用いて均一にチタン粒子がマグネシウムに分散した合金を製

造した。ここで，高周波溶解炉にて粒子が均一分散した複合

材料を作る際には，固液二相状態における粒子添加が有利で

ある。そのため，ZK60A合金に近い組成のMg–6mass%Znを

母材とし，これに 2 vol%のチタンを添加し，Mg–6 mass%

Zn–2 vol%Ti合金母材を製造した。なお溶湯撹拌法とは，る

つぼ内の溶融金属を撹拌しながらセラミックス等の粒子を混

合させる方法である。上述のチタン粒子分散合金を用いて，

重力倍数 30，溶解温度 660°Cの条件で遠心力固相法を適用

した。この温度は，遠心力印加時において母材がすべて液相

となる条件である。

Fig. 8に製造した材料の光学顕微鏡写真を示す。矢印の方

向が遠心力方向である。写真の白い部分がチタン粒子であり，

濃い部分がマグネシウム母相である。遠心力印加に伴い，チ

タン粒子が外周部に移動している。これは，チタン粒子の密

度 4.54Mg/m3が，溶融マグネシウムの密度 1.59Mg/m3より

も大きいため 13），チタン粒子が遠心力の印加により試料外側

へと移動した結果である。また，重力方向にもチタン粒子が

沈降していることも確認できる。

SEMにより観察した試料の組織を Fig. 9に示す。EPMA

により白い粒子の点分析を行った結果，粒子はチタンであっ

た。このように，チタン粒子は凝集せずに分散しており，か

つ試料内側よりも試料外側に多く分布している。

チタン粒子は前述のように重力沈降も生じているため，試

料下部での組成は他の部分と比較してチタン濃度が高くなっ

ていた。そこで，この領域を避け，試料中心におけるチタン

粒子の体積分率分布を面積法にて調査した。結果を Fig. 10

に示す。試料内側から試料外側にかけて，なだらかな組成傾

斜が確認できる。このように，チタン粒子が均一に分散して

いる母材を用いれば，遠心力固相法により，なだらかな組成

傾斜を持つマグネシウム基傾斜機能材料の製造が可能である。
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Fig. 6 Setting of the pure magnesium and titanium parti-
cles in the mold. Narrow hole with 1.5mm diameter is
drilled in pure magnesium matrix, and pure titanium par-
ticles are set into the hole.

Fig. 7 OM photograph of the pure magnesium–titanium
particles specimen.

Fig. 8 OM photograph of the specimen fabricated from the Mg–6mass%Zn–2 vol%Ti master alloy.



この試料のビッカース硬さ試験結果を Fig. 11に示す。こ

の図のように，試料内側から試料外側にかけて硬さが増加し

ている。これは，Fig. 10に示すように，規格化した位置が大

きくなるにつれ，チタン粒子量が増加するためであり，チタ

ン粒子が強化相として有効に働くことが確認できた。このと

き，試料内側に比べて試料外側の硬さは約 2倍にまで向上

し，傾斜材料としての機能を付与できることが確認できた。

293Kにおける固相マグネシウムおよび固相チタンの密度

は，それぞれ 1.738Mg/m3および 4.54Mg/m3である 13）。試

料外周のチタン粒子の体積分率は 2 vol%程度である。単純な

複合則を当てはめると，この位置での密度は 1.79Mg/m3と

なる。このように，マグネシウムにチタン粒子を分散させる

ことにより，マグネシウム特有の軽量性を損ねることなく硬

さの向上が可能となった。このような傾斜化により，必要な

部分を必要な量だけ強化することができ，省資源や省エネル

ギーの観点から，有用な新しいマグネシウム基複合材料の作

製が可能であることが示された。

4．結　　　言

本研究では，マグネシウムの機械的特性を改善させるため

に，純マグネシウム，AZ91D合金およびMg–6mass%Zn合金

を用い，遠心力固相法を適用してチタン粒子を傾斜的に分散

させたチタン粒子分散マグネシウム基傾斜機能材料の製造を

試みた。その結果，溶解前に均一にチタン粒子がマグネシウ

ムに分散した母材を用いれば，遠心力固相法によりチタン粒

子分散マグネシウム基傾斜機能材料の製造が可能であること

がわかった。また，マグネシウムにチタン粒子を分散させる

ことにより，マグネシウム特有の軽量性を損ねることなく硬

さの向上が可能となった。
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Fig. 11 Vickers hardness distribution of specimen, which
were fabricated from the Mg–6mass%Zn–2 vol%Ti mas-
ter alloy.Fig. 9 Typical SEM photograph of the specimen fabri-

cated from the Mg–6mass%Zn–2 vol%Ti master alloy.

Fig. 10 Distribution of titanium particles in the specimen
fabricated from the Mg–6mass%Zn–2 vol%Ti master
alloy. The abscissa in this figure is the position in the
thickness direction normalized by the thickness; i.e., 0.0 is
the inner and 1.0 is the outer region of the cylinder.


