
 
 
 
 
 
1. 緒言 

Mg は構造用金属材料の中では最も軽量な
金属であり，その比強度や比剛性は他の金属材

料に比べて大きい．しかし，常温および高温で

の強度が不十分な場合があり，使用分野が制限

されているのが現状である．現在用いられてい

るMg合金材料は溶解鋳造法(I/M法)によって
製造されているが，粉末冶金法（P/M法）よる

Mg 合金に関する研究は急冷凝固法による場
合が多い．メカニカルアロイング(MA)法は
P/M法であり，I/M法における溶解過程を伴わ
ないために，比重差や融点差のある元素や金属

との合金化，化合物との複合化が可能となる．

本研究では，遊星型ボールミルにより，純Mg
に高融点金属の酸化物(Nb2O5，MoO3，WO3，

V2O5)を添加しMA処理を行い，微細な酸化物
粒子による分散強化 Mg 基複合材料を創製す
ることが目的である． 
2. 実験方法 
2.1 試料の合金記号と配合組成 
本研究で用いた試料の合金記号と配合組成

を Table 1に示す．純Mg粉末にそれぞれの高
融点金属酸化物を 10at%一定として添加した．
MA 処理における焼付き防止剤としてステア
リン酸を添加してMA処理を行った． 
2.2 MA処理および P/M材の作製 

MA 処理には容器の容量が 500ml の遊星型
ボールミル（Fritsch,P-5）を用いた．Fig.1に
遊星型ボールミルの容器とボールの動きにつ

いて示す．容器はターンテーブルに取り付けら 
れて自転する．ターンテーブルの公転とともに 
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Fig.2 Process chart of P/M materials. 

 

Fig.1 Movement of pot and balls of a  

      planetary ball mill. 
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Designation at% mass%
MGNB Mg-10.00WO3 Mg-14.97WO3

MGMO Mg-10.00MoO3 Mg-14.13MoO3

MGW Mg-10.00Nｂ2O5 Mg-20.95Nｂ2O5

MGV Mg-10.00V2O5 Mg-10.62V2O5

Nominal composition

Table 1 Designation and nominal composition of 

tested alloys. 

Mechanical Alloying

Hot Pressing

Hot Extrusion

P/M materials

Vacume
Temperature :623K×3.6ks

673K×3.6ks
Pressure :100MPa

:1.33×10 Pa-3

Time :108ks
Speed :300rpm

Temperature :623K
Ratio :25:1



容器は自転して，ボールに大きな遠心力を与え

る．Ar ガスに置換したグローブボックス内で
500ml の高 Cr 鋼製容器に高 Cr 鋼製ボール
100 個(400g)，試料 25g およびステアリン酸
1.0g を封入し，容器の公転回転数を

300rpm(自転回転数 650rpm)で 108ks の MA
処理を行った． 

Fig.2に示す工程で P/M材を製作した．MA
粉末は処理容器からArガス雰囲気に置換した
グローブボックス内で取り出し，そのまま篩

(＃100)にかけ，AZ31Mg 合金製缶に封入しグ
ローブボックス内で金型に装填した．その後，

直ちにこれをホットプレス炉内に固定し，炉内

が 1.33×10-3Pa の真空度に到達した後に
623Kまたは673Kまで1.8ksかけて昇温させ，
1.8ks 間保持後，同温度で 100MPa の加圧を
3.6ksまたは 1.8ks間行い，φ34の円柱ホット
プレス体を作製した．この円柱ホットプレス体

を温度 623K で 1.8ks 間保持後，温度 623K，
押出比 25:1，押出速度 5.0mm/min または
2.5mm/min で熱間押出し加工を行いφ7mm
の P/M材を作製した． 
2.3 材料評価 
(1) 光学顕微鏡組織観察 

MA 粉末および P/M 材をフェノール樹脂に
埋め込み，エメリー紙(＃2000)研磨後，研磨用
アルミナ粒子(0.3～0.05μｍ)を用いてバフ研
磨した試料を，ピクリン酸で腐食し光学顕微鏡

で組織を観察した． 
(2) 硬さ試験 
 ＭＡ粉末の硬さをマイクロビッカース硬度

計(荷重 98ｍＮ，荷重保持時間 15ｓ)を用いて
測定し，P/M 材の硬さはビッカース硬度計(荷
重 9.8Ｎ，荷重保持時間 15ｓ)を用いて測定し
た．ＭＡしたままの粉末と押出しまま材を 373
Ｋ，473Ｋ，573Ｋ，673Ｋで 7.2ks等時焼きな
ましし，それにともなう強度変化も測定した． 
(3) Ｘ線回折 
 添加した高融点金属酸化物，MA粉末，673K

で 7.2ks 間の加熱した MA 粉末の構成相の変
化を X線回折で調べた．強度が 40kV，40mA
の CuKα線を用いて回折速度 1.66×10-2deg/s
で回折角 2θ=20°~100°の範囲で測定した． 
3. 実験結果および考察 
3.1 X線回折結果 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig.3に一例として，MgにNb2O5を添加し

たMGNB系のMA粉末，MA粉末を 673Kで 
7.2ks 加熱した粉末の X 線回折結果を示す．
MA 粉末(b)は，Mg と Nb2O5からの回折ピー

クが検出されたことから添加した Nb2O5の分

解は MA 中に起きていないことが分かる．

 

 

      Fig.3 XRD patterns of MGNB material 

a)Nb2O5 powder，b)MA powder for108ks and 

c)MA powder heated at 673K for 7.2ks  

 

      Fig.4 XRD patterns of MGMO material 

a)MoO3  powder，b)MA powder for108ks and 

c)MA powder heated at 673K for 7.2ks 



673Kで7.2ks加熱したMA粉末(c)ではNb2O5

からの回折線強度が減少し，新たにMgOから
の回折ピークが検出された．これは Nb2O5の

一部が分解して Mg と酸素が固相反応して生
成したと考えられる．またMgにWO3を添加

した MGW 系においても同様に MA 粉末を
673Kで 7.2ks加熱後にMgOの生成が認めら
れた．Fig.4にMoO3を添加したMGMO系の
結果を示す．MGMO 系および Mg に V2O5を

添加した MGV 系においては MA 粉末におい
てそれぞれ添加した酸化物からの回折ピーク

は検出されずにマグネシウムからの回折線の

みが検出された．これは MA 処理により添加
したMoO3またはV2O5がアモルファス化した

と考えられる．また MA 粉末および 673K で
7.2ks加熱したMA粉末でもMgOの生成が確
認された．一方，分解した高融点金属とその化

合物からの回折線は観察されなかった． 
3.2 光学顕微鏡組織観察 

Fig.5に一例として a)MGNB系のMA粉末，
b)673Kで 7.2ks加熱したMA粉末，c)押出し
まま材，d)押出しまま材を 673Kで 7.2ks加熱
した P/M材の光学顕微鏡組織を示す．P/M材
は押出し方向に対して，垂直な断面で観察した．

MA粉末ではMAしたままの粉末および 673K
で 7.2ks 加熱した MA 粉末の両方において大
きさ約 10～20μm程度の粒子であり，熱処理
における組織の大きな変化は見られなかった．

すべての合金において微細な粒子が均一に分

散した組織が観察された．押出しまま材および

673Kで 7.2ks加熱した押出し材において微細
な粒子が均一に分散した組織が観察され，加熱

による押出し材の組織に大きな変化は認めら

れなかった． 
3.3 硬さ 
 Fig.6にMA粉末の熱処理による硬さの変化 
を示す．室温の硬さはすべてのMA粉末にお 
いて，約 100HV以上を示し，MGMO系が最 
も高い硬さ 110HVを示した．すべてのMA粉 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

a)MA powder for 108ks. 

b)MA powder heated at 673K for 7.2ks. 

c)as-extruded material. 

d)extruded material heated at 673K for 7.2ks.  

Fig.5 Optical micrographs of MGNB material. 



末において，473Kまでは硬さの大きな変化は
見られず，573K では，MGMO 系以外の MA
粉末で緩やかな硬さの低下を示し，673Kでの
加熱後にすべての系の MA 粉末で急激な硬さ
の低下が認められた．Fig.7にホットプレス温
度 673K，押出し温度 623Kで作製した P/M材
の硬さ試験結果を示す．MGNB 系は 473Kで
最も高い硬さ 72.7HVを示した．473Kまでは
硬さの低下は見られず，すべての系の P/M 材
において 573K で緩やかな硬さの低下を示し
673K で急激に硬さが低下した．Fig.8 にホッ
トプレス温度 623K，押出し温度 623Kの P/M
材の硬さを示すが Fig.7 と同様の傾向がみら
れた．すなわち 473Kまでは硬さの低下は見ら
れず，573KでMGW系を除き 573Kで緩やか
な硬さの低下を示し 673K で急激に硬さが低
下した．MGNB 系の 473K で最も高い硬さ
98HV を示した．MGNB 系の 673Kの硬さ以
外でホットプレス温度 623K から製作した

P/M 材の方が 673K よりも高い結果が得られ
た.これはホットプレス体を作製する際，より
低い温度を選択した方が影響が少なかったこ

とによると考えられる． 
4．結言 
（1）すべての系でMA処理によって微細な粒
子が分散した組織が得られた．MA処理段階で
添加したNb2O5およびWO3は分解しなかった．

一方，添加したMoO3および V2O5はMA処理
によりアモルファス化した． 
（2）すべての系のMA 粉末を 673Kで 7.2ks
間加熱すると添加した酸化物は分解して MgO
が生成した． 
（3）MGMO 系の MA 粉末が 110HＶと最も
高い硬さを示した．他の系においても 100HＶ
を超える硬さを示した． 
（4）ホットプレスの温度を 623K にすると
673K と比較して高い硬さを示す P/M 材が得

られた． 
 

Fig.6 Hardness of MA powders annealed 

at various temperatures. 

Fig.7 Hardness of P/M materials produced by hot 

pressing at 673K. 

Fig.8 Hardness of P/M materials produced by hot 

pressing at 623K. 
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