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研究成果の概要：コヒーレントＸ線回折顕微鏡(CXDM: Coherent X-ray diffraction microscope)法
を用いて、金属材料中のナノ組織観察の方法を確立することが本研究の目的である。軽量・高

強度材料として実用上重要なアルミ基、マグネシウム基合金中の微細組織観察を通して、この

CXDM 法の金属材料に応用する場合の問題を明らかにし、それらを解決して、CXDM 法を金属

材料中の微細組織観察のための材料評価技術として確立する。CXDM 法では、試料から得られ

るスペックルパターンと呼ばれる鋭い回折強度分布を精密に測定し、反復位相回復法を用いて

回折プロファイルから試料の透過像を得る。この際に、位相回復を正確に行うために、オーバ

ーサンプリング条件を満足する必要がある。ただ、現状での検出器の測定領域の大きさと位置

分解能による制約から、測定試料の大きさは直径 1μm 程度に制限されている。この試料の物

理的大きさに制限されないタイコグラフ法と呼ばれる手法についても実験的に調べた。 
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１．研究開始当初の背景 
位相の揃ったコヒーレントなＸ線による回

折プロファイルを解析して実空間での物質構

造を得ることができるコヒーレントＸ線回折

顕微鏡(CXDM)法が、現在、第３世代放射光源

を用いて研究されている。「この CXDM 法を

用いてどのような物質の内部構造を解明でき

るのか」ということについて研究が行われて

おり、生体高分子などへの応用が試みられて

いる。我々は、この CXDM 法が金属材料中の

ナノスケールの微細組織構造観察に極めて有

効であると考えている。CXDM 法を用いて

我々が観察できるのは、μm オーダーのバルク

試料内部の微細組織の全体像であり、透過電

子顕微鏡(TEM)では観察が難しい構造情報で

ある。さらに、CXDM法は非破壊試験であり、
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組織の静的観察にとどまらず、外部からの応

力負荷下での組織変化や加熱による組織の経

時変化などの動的観察に応用することができ

る。すなわち、この CXDM 法は、機械特性な

どの物性と金属材料中の微細組織の関わりや、

組織の成長・消滅などを、ナノスケールの分

解能の３次元像として可視化できる新しい強

力な材料評価技術として期待される。さらに、

この CXDM 法は、第３期科学技術基本計画の

中の国家基幹技術の有力候補と目される X 線

自由電子レーザーの材料科学への応用を考え

る際の基礎研究としても位置づけることがで

きる。 
 
 
２．研究の目的 
CXDM 法を用いて、金属材料中のナノ組織

観察の方法を確立することが本研究の目的で

ある。軽量・高強度材料として実用上重要な

アルミ基、マグネシウム基合金中の微細組織

観察を通して、この CXDM 法の金属材料に応

用する場合の問題を明らかにし、それらを解

決して、CXDM 法を金属材料中の微細組織観

察のための材料評価技術として確立する。な

お、本研究で観察対照とするのは、高強度と

高延性の両方を兼ね備えた性質を実現するた

めの熱処理（例えば、アルミ合金の２段時効

処理）を施して、10～100nm オーダーの中間

相が析出した組織である。試料内部に分布す

るこのサイズの組織を観察する方法は、TEM
などの既存の材料評価技術では難しい。その

ため、あえてこのサイズの組織観察を目標と

し、既存の手法にはない特長ある材料評価法

として CXDM 法を完成したい。 
 

３．研究の方法 
本研究目的の達成のために、研究代表者お
よび研究分担者らは役割を明確にし、相互に
連携し共同研究を進めた。試料の調整、およ
び析出構造の評価などは京大工の研究代表
者が担当する研究室に既存の装置を用いて、
松原と市坪が行った。ただ、析出相の組織評
価に有効であり、Ｘ線顕微鏡観察(XM)におけ
るスペックルパターンの強度および分布な
どの目安になるＸ線小角散乱測定に関して
は、同じ機関に所属する奥田が行った。この
ようにして調整した試料を SPring-8 に持ち込
んで、理化学研究所のビームラインにおいて、
石川Ｘ線干渉光学研究室が管理する測定装
置を用いて、研究分担者である西野・香村・
高橋らと共同して測定を行った。また、得ら
れたデータについても、高橋らと共同で解析
を行い、金属材料中の微細組織に関する構造
データを得た。このような研究サイクルを繰
り返し、本研究の目的であるＸ線顕微鏡観察
による金属材料微細組織観察法の確立と、応
用研究として、Al 基および Mg 基合金におけ
る良好な機械特性実現のための最適微細組
織に関する知見を得た。 
 
４．研究成果 
(1) 金属試料を使った X 線回折顕微鏡測定実
験 
中間平衡相σが析出した 2000 系 Al-Cu-Mg
アルミニウム合金(A2014-T6)の約１μm 直
径の試料にコヒーレントＸ線回折顕微鏡法
を適用し、合金試料内部構造のイメージング
の可能性について検討した。測定は、スプリ
ング８の BL29XUL で実施した。また、試料
の３次元形状を結像するために、入射光に直
交する水平軸周りで±70°の範囲で 5°の間
隔で回転し、コヒーレントＸ線回折パターン

図１ SPring-8 で行われているコヒーレントＸ線回折によるＸ線顕微鏡観察法。 



 

 

（スペックルパターン）を合計 70 個測定し
た。その結果、透過像については十分な分解
能で、試料内部の電子密度差及び試料厚さを
反映したコントラストを得ることができた。
さらに、これらすべてのプロファイルを満足
するように試料内部の電子密度の３次元分
布を結像させることに成功した。このような
金属内部の析出物の可視化は、世界ではじめ
ての試みである。得られた内部構造の妥当性
を議論する目的で、同じ試料を電子顕微鏡で
観察した。試料中の析出物が示す板状の形状
はＸ線回折顕微鏡でも再現できたが、実際よ
りかなりぼやけた形状で再生された。これは、
入射Ｘ線強度などの制約から現状ではＸ線
回折顕微鏡の分解能は数 10nm であり、測定
された電子密度分布のコントラストが
100nm のオーダーまで広がったためと考え
られる。 
 

 
図２ Ｘ線回折顕微鏡で観察されたアルミ
合金中の介在物の３次元像。 
 
 
(2) 試料形状による制約の解決に向けた試み 
 X 線回折顕微鏡測定では、試料から得られ
るスペックルパターンと呼ばれる鋭い回折
強度分布を精密に測定し、反復位相回復法を
用いて回折プロファイルから試料の透過像
を得る。この際に、位相回復を正確に行うた
めに、オーバーサンプリング条件と呼ばれる
式(１)で与えられるスペックルパターンの角
度の拡がりの半分以下の角度分解能で測定
する必要がある。 
 
(スペックルパターン角度拡がり)=λ/a  (1) 
 
測定の精度は、試料から検出器までの距離と
検出器の CCD のピクセルサイズによって決
まる。試料から検出器までの距離は 1m のオ
ーダーであり、ピクセルサイズが 30μm で
あることから、検出分解能は30μradである。
この検出分解能でスペックルパターンを、オ
ーバーサンプリング条件を満足するように
測定するためには、スペックルパターンの拡

がりが、検出分解能の 2 倍以上である必要が
ある。すなわち、測定に用いる X 線の波長が
0.1nm 近傍であることを考慮すると、測定対
象となる試料サイズは 1μm 以下である必要
がある。したがって、現在我々が測定に用い
る試料は直径 1μm 程度の粒子形状の試料を
測定に用いる。ただ、このような試料の制約
は、X 線回折顕微鏡を多くの人々に利用でき
るようにする上で、障害となる。そのため、
この試料形状に制限されることなく、測定が
できる方法を考案することが必要である。 
 そこで、粒状試料以外の試料も用いて測定
を行い、その妥当性について検討を行った。
図３に示すような幅が 1μm の線状試料を用
いて測定を行い、図４に示すスペックルパタ
ーンから線状試料の投影像の結像試験を行
った。その結果、得られた像の解像度を改善
するためには、測定方法や結像方法にさらな
る改良が必要であるが、幅が 1μm 程度の線
状試料であれば、X 線回折顕微鏡を用いて像
を再生できる可能性があることが明らかに
なった。ただ、線状試料の長手方向のオーバ
ーサンプリング条件は満足されていないに
もかかわらず、試料形状の再生ができたよう
に見えることについては、その妥当性をさら
に検証する必要があることが明らかになっ
た。 

 
図３ 線状試料からのスッペクルパターン
の結像試験のために作製した試料。 



 

 

 

(a) 

 
(b) 

図４ (a) 図３の線状試料から得られたスペ
ックルパターンと、(b) そのスペックルパタ
ーンから得られた試料の透過像。 
 
(3) タイコグラフ法による像再生の実験 
 測定には、10μmφのピンホールで得られ
るコヒーレントビームを利用する。これまで
測定対象となってきた試料はすべて、この入
射ビームに完浴状態で測定行ってきた。しか
し、先にも述べたように、測定試料の幅を広
げるためにはビームサイズ以上の試料の測
定の可能性を検討する必要がある。そのため
の測定方法として我々が現在検討している
のがタイコグラフ法（J.M.Rodenburg et al., 
PRL, 98, 034801 (2007)）である（図５）。こ
の方法を用いることにより、試料がビームサ
イズ以上の場合についても位相回復が可能
になり、試料サイズの制約を取り除くことが
できると考えている。このタイコグラフ法に
よる位相回復の可能性についても検証した。
その結果、試料からの散乱強度が弱い場合に

は、像の再生が困難であることも明らかにな
った。 
 

 
図５ テストパターンを使って行われたタイ
コグラフ法による位相回復実験。 
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