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研究成果の概要（和文）：集合組織材では，繰返し負荷を行った結果，圧縮応力下でのみ双晶帯が発生し，それ
は後続の引張応力下で全て消滅した．また，双晶帯とその消滅は可逆的な場合と，不可逆な場合があることがあ
った．一方，ランダム方位材では，引張，圧縮のいずれの応力下でも双晶帯が発生し，圧縮応力下で発生した双
晶帯は，後続の引張応力負荷で消滅しなかった．さらに，双晶消滅の生じない圧縮-圧縮の繰返し負荷を多数回
繰り返した場合，底面の法線(c-軸)が負荷軸方向に揃った集合組織に変化した．
高輝度放射光を利用した回折コントラストトモグラフィによってミスオリエンテーションβを測定した結果，β
の変化と変形と双晶発生との関係が明らかになった．

研究成果の概要（英文）：In the textured material, cyclic loading showed that twinning occurred only 
under compressive stress, and all twinning disappeared under subsequent tensile stress. In some 
cases, the twinning bands and their disappearance were reversible, while in other cases, they were 
irreversible. On the other hand, in the randomly oriented material, twinning bands occurred under 
both tensile and compressive stresses, and the twinning bands that occurred under compressive stress
 did not disappear under subsequent tensile stress loading. Furthermore, after repeated cyclic 
compression-compression loading that did not cause twinning, the normal (c-axis) of the bottom 
surface changed to an aggregate structure with the loading axis aligned in the direction of the 
loading axis.
Diffraction contrast tomography using high-brilliance synchrotron radiation was used to measure the 
misorientation β. The relationship between the change in β, deformation, and twinning was 
clarified.

研究分野： 18010
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  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
Mg合金は，結晶のすべりだけでなく双晶変形を生じなければ，塑性変形できないことが知られている．しかしな
がら，高サイクル疲労においては，すべり易い方位を持った結晶粒のみがすべり変形を起こし，大部分の結晶粒
は塑性変形しなくても，疲労き裂が発生することを明らかにしたことが本研究の学術的意義である．
一方，地球温暖化対策として，自動車を始めとした各種輸送機器に，金属材料中で最も比強度が高いMg合金を積
極的に活用し，車体を軽量化することによって省エネルギー化することが必要である．本研究では，Mg合金の疲
労破壊機構を解明することによって，Mg合金を用いた輸送機器の強度保証をするための基本的な指針が得られ
た．

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。



１．研究開始当初の背景 
 マグネシウム合金は hcp 構造であるためすべり系が少なく，双晶変形を起こさなければ Mises
の降伏条件を満たすことができないため，多結晶マグネシウム合金を圧縮変形した場合，結晶の
すべりだけでなく一部の結晶粒において双晶変形を生じることが知られていた．このため，疲労
き裂発生にも双晶変形が関与しているのではないかとの推測が多かったものの，決定的な証拠
は見つかっていなかった．一方，Mises の降伏条件を満たさなければならないのは，全ての結晶
粒が塑性変形する塑性加工や低サイクル疲労の場合であって，高サイクル疲労の場合，Schmid 因
子が大きく，すべり易い方位を持った結晶粒のみがすべり変形を起こし，大部分の結晶粒は塑性
変形していないことは，多くの金属材料の研究で明らかになっていた．マグネシウム合金につい
ても，双晶変形とは関係なく，最もすべりやすい結晶粒から疲労き裂が発生しているのではない
かということが筆者らの疑問であった． 
２．研究の目的 
 地球温暖化対策として，ガソリン車・ディーゼル車から電気自動車への転換が急速に進められ
ている．しかしながら，電気自動車は航続距離が短いという欠点を抱えている．それを解決する
には，金属材料中で最も比強度が高いマグネシウム合金を積極的に活用し車体を軽量化するこ
とによって燃費を向上させることが必要である．マグネシウム合金は，各種モバイル機器などで
既に使用されているが，自動車に適用するにあたっては，長期の強度保証が必要であり，そのた
めにも疲労破壊機構の解明が不可欠である． 
 マグネシウム合金の疲労破壊機構を明らかにすることが必要である．特に，前述のように，疲
労き裂発生機構と双晶変形の関係については不明であったため，高輝度放射光による回折コン
トラストトモグラフィ（DCT）によって研究目的を達成することを本課題の目的とした．欧州シ
ンクロトロン放射光研究所（ESRF）の研究者によって十数年前に提案された DCT は，多結晶体
を構成する全結晶粒の三次元的な形状と方位を同定する画期的な手法である．筆者らは，SPring-
8 を用いて独自に技術開発を開始した結果，結晶粒の三次元的な形状と方位だけでなく，転位密
度に対応した各結晶粒のミスオリエンテーションも同時に測定することが可能とすることも，
本研究の目的である． 
 一方，マグネシウム合金に関して EBSD による双晶変形の観察が既に数多く行われていたが，
この場合，材料表面の情報に限られるとともに，マグネシウム合金は表面が酸化されやすいため
EBSD では観察直前に表面を研磨する必要がある．この操作はき裂発生に影響を及ぼす可能性が
あるため，き裂発生過程の連続的な観察を行うことができなかった．そのため観察は疲労試験前
と疲労試験後に限定されていた．さらに，双晶回復(detwinning)のため，実際に双晶が発生しても
観察時には消滅している可能性がある．逆に，研磨によって双晶が発生することもある．DCT 法
では，材料内部の観察が可能なため，表面に酸化皮膜が付着していても観察に支障がなく，き裂
発生点近傍における双晶変形の有無およびその形成と消滅を連続的に観察することができる．
また，DCT によって，疲労過程中の転位密度変化を継続的に測定することも本研究の目的であ
る． 
３．研究の方法 
(1) DCT 測定精度の向上 
 高輝度放射光を用いた CT は，放射光の平行度が高いために，異材界面における放射光の屈折
により物質間の界面を強調して表示することができ，これを利用すれば微小な疲労き裂を検出
できる．一方，多結晶体に放射光を照射した場合，Bragg の回折条件を満たした結晶粒の影（減
衰スポット）と回折スポットが観察される．試料を回転させると，各結晶粒に対して回折条件を
満たす回転角が多数存在し，異なった方向からの結晶粒の投影形状より多結晶体中の各結晶粒
の三次元形状と結晶方位を再構成するのが DCT 法である． 
 屈折コントラスト法と DCT 法に必要な装置は同一であり，それらを組み合わせることにより，
き裂発生過程から進展過程を連続的に捉えることができるが，DCT 法の場合，精度向上のため
に回折角の大きいスポットまで検出するには，検出器をできるだけ試料に近づけなければなら
ないのに対して，試料と検出面間の距離が大きいほど屈折コントラストの効果が大きく疲労き
裂を検出しやすいという特徴がある．これまでの DCT 観察では，試料－検出面間の距離を 10 
mm に設定していたため，屈折コントラストの効果が十分ではなかった．そこで，2 台の検出器
を適切な位置に配置したことにより，屈折コントラスト法および DCT を，それぞれに最適の条
件でほぼ同時に実施した． 
 ここで，結晶粒の三次元形状と位置を再構成するためには，観察された各回折スポットがどの
結晶粒からのものであるかを分類しなければならない．これまでは減衰スポットの幾何学的な
位置関係より判定していたが，この場合微細な結晶粒については分類が困難な場合が多く，また，
結晶粒の位置に関しても誤差が大きかった．そこで，本課題では，各回折スポットのデバイ環上
の位置より計算される回折面の方位関係も取り入れた分類を併用する手法を開発した． 
(2) き裂発生条件の解明 
 DCT 観察を行う試料台上に設置することができ，試験機より試験片を取り外すことなく DCT
観察を行うことのできるインライン疲労試験機を開発した．この場合，DCT 観察ごとの軸合わ
せが不要になり，SPring-8 の限られたビームタイムを有効に利用することができる． 
 本課題では，疲労き裂発生のメカニズムを解明するため，光学顕微鏡による試験片表面の観察



と，き裂発生部位近傍の試験片表面の EBSD（Electro Backscattered Diffraction）法による解析を
行うとともに，疲労試験を適宜中断し DCT 観察および屈折コントラスト観察を繰り返し行うこ
とにより，き裂発生までの結晶のミスオリエンテーション変化と各結晶粒の Schmid 因子，結晶
粒径，隣接結晶との方位差の関係，双晶変形の有無，き裂面の結晶方位，疲労き裂発生条件を調
べた． 
 疲労試験は，コンピュータ制御の動電型疲労試験機を用いて，平面曲げ，室温，大気中で，応
力比-1，-0.1，0.1，0.5, 10 で行った． 
４．研究成果 
(1) 集合組織材 
① 疲労寿命 
 応力振幅と疲労寿命の関係は，応力比に依存し，平均応力が高いほど同一応力振幅に対する疲
労寿命は短く，疲労限度は低かったが，Smith-Watson-Topper の提案した等価応力振幅と疲労寿命
の関係は，平均応力にほとんど依存しなかった．これらの結果は，双晶変形しない通常の金属材
料と同様であった． 
② 引張りから負荷を開始した場合（図 1） 
 EBSD によって観察した試験片表面の結晶方位を図 1 に示した．観察は，(a) 負荷前，(b) 引張
負荷後の除荷時，(c) 圧縮負荷後の除荷時に行ったもので，図中に示したように，最大引張応力
は単調応力下での引張降伏強さ σYT 以下，最大圧縮応力（絶対値）は単調応力下での圧縮降伏強

 
図 1. 引張りから繰返し負荷を開始した場合の結晶方位の変化（集合組織材）. 

 
図 2. 圧縮から繰返し負荷を開始した場合の結晶方位の変化（集合組織材）. 



さ σYC 以上である．同図(a)に示したように，この試料には負荷前に双晶帯はなく，(b)に示したよ
うに，引張負荷では双晶帯は形成されなかったが，(c)圧縮負荷後は，矢印で示したような多くの
双晶帯が形成された． 
③ 圧縮から負荷を開始した場合（図 2） 
 (a) 負荷前，(b) 圧縮応力除荷時，(b) 引張り応力除荷時，(c) 圧縮応力除荷時の結晶方位を示
している．この場合も，最大圧縮応力（絶対値）は単調負荷下での圧縮降伏強度 σYC 以上で，最
大引張応力は単調負荷下での引張降伏強度 σYT 以下である．圧縮応力後の除荷後に得られた図
2(b)および(d)では，矢印で示したような双晶帯がみられるが，(c)で示したように，引張負荷後の
除荷後には，新たな双晶帯が形成されることなく，すべての双晶帯が消滅している．また，(d)で
は，再圧縮後，再び双晶帯が形成されている． 
④ き裂発生部近傍の観察（図 3, 図 4） 
 き裂発生部近傍の，基底すべり系の Schmid 因子を図 3 に示した．結晶粒 I と II は，粒径が大
きいとともに，基底すべり系の Schmid 因子が大きいことがわかる．また，これらの結晶粒は小
さい結晶粒に隣接している．き裂が小結晶粒に隣接する大結晶粒から発生したのか，大結晶粒に
隣接する小結晶粒から発生したのかは不明であるが，き裂発生直後に大結晶粒にき裂が進展し
ていることから，き裂発生には Schmid 因子の大きい大結晶粒の存在が必須であると考えられる． 
 これらの結果から，疲労き裂は転位運動による不可逆的なすべりの結果として発生し，高サイ
クル疲労き裂発生は，双晶変形によるものではないことが明らかになった． 
 圧縮—圧縮疲労試験における N＝1.0×107 cycles におけるき裂発生部近傍の様相を図 4 に示し
た．ここで，(a)は光学顕微鏡写真，(b)および(c)は EBSD 解析により得られた結晶粒の方位，(d)
は Schmid 因子である．EBSD 解析では粒界とき裂の区別が難しいため，図 4(b)，(c)，(d)では光
学顕微鏡によって観察したき裂の輪郭を白線で示した．図 4(b)は，き裂がミスフィットの大きい

 
図 4. 圧縮—圧縮疲労におけるき裂発生(集合組織材，応力比 = 10). 

(a) 光学顕微鏡写真 (N = 1.0×107 cycles)，(b), (c) IPF マップ，(d) Schmid 因子. 

 
図 3. き裂発生点近傍の結晶粒の Schmid 因子とき裂形態 （集合組織材，応力振幅 120 MPa, 

応力比 -1）. (a) N= 2.0×103, (b) N= 4.0×103, (c) N= 1.2×104, (d) N= 2.0×104 cycles． 



粒界に沿って疲労き裂が発生していることを示している．また，き裂発生部近傍には，基底すべ
り系の Schmid 因子が高い結晶粒が多かった．き裂先端近傍には，矢印で示したような双晶帯が
形成されているが，き裂発生部では双晶帯は観察されない．したがって，この場合も，双晶変形
はき裂発生のメカニズムに影響を与えていなかったものと考えられる．この観察の後，試験片に
引張応力を加え，除荷した後の結晶方位を(c)，Schmid 因子を(d)に示した．図 2 に示したように，
両振り疲労では圧縮応力により形成された双晶帯は，その後，引張応力負荷によって消滅したが，
図 4(c)に示すように圧縮—圧縮疲労によって形成された双晶帯は，試験後の引張応力負荷によっ
ては双晶は消滅しない． 
⑤ 超高輝度放射光 DCT による観察 
 以上は EBSD による試験片表面の観察結果であるが，本研究では，超高輝度放射光を用いた屈
折コントラストトモグラフィー(DCT)によって，集合組織材内部の各結晶粒の形状を三次元的に
再構成するとともに，各結晶面のミスオリエンテーションを測定することに成功した．その結果，
通常，双晶変形しない金属材料では，塑性ひずみとともにミスオリエンテーションは増加するが
が，マグネシウム合金では，圧縮応力の増加に伴いミスオリエンテーションの平均値が減少し，
圧縮応力下で双晶が生成していることが明らかになった．また，いくつかの結晶粒の回折スポッ
トの形状より，圧縮応力下で双晶が生じ，引張応力下で双晶が消滅していることも明らかになっ
た．このような観察結果は，EBSD 解析の試験片表面における観察結果と一致するものである． 
(2) ランダム方位材（図 5） 
 表面結晶粒の方位がランダムな材料の，圧縮側から繰返し負荷した場合の結晶方位の変化を
図 5 に示した．(a)は，圧縮応力負荷後除荷した時の結晶方位である．この場合，下向き矢印で示
したような双晶帯が形成され，(a)に右向き矢印で示した圧縮応力下で形成された双晶帯の一部
は(b)に示したように双晶回復により消滅したが，下向き矢印で示した双晶帯は残存している．
さらに，(b)の左向き矢印で示すような双晶帯が，引張応力下で新たに出現しており，圧縮応力下
だけでなく，引張応力下でも，c 軸が応力方向と平行な結晶粒に双晶帯が形成されることを示し
ている． 
 なお，結晶方位がランダムな材料でも，圧縮—圧縮疲労中に結晶方位が変化し，集合組織に変
化することが分かった．これは，双晶変形を繰り返した結果であると考えられる． 
(3) 調和組織材 
 DCT によるミスオリエンテーション測定では，全結晶粒の平均値を求めることに成功したが，
疲労き裂発生のメカニズムを明らかにするためには，き裂発生の起点となった結晶粒の繰返し
中の転位密度変化を測定することが必要である．このような技術を開発するため，粗大粒組織
（Core）を微細粒組織（Shell）が取り囲む調和組織を有するオーステナイト系ステンレス鋼につ
いて DCT 解析を行ない，各結晶粒の三次元形状と位置を再構成するだけでなく，疲労過程にお
ける過剰転位密度の変化 Δρ も測定した．その結果，Δρ は回折面，Schmid 因子，結晶粒径に依
存し，調和構造材料の疲労過程における Δρの変化は従来材料よりも小さいことがわかった．こ
の結果は，調和構造中の微細結晶粒のネットワークが微視的変形を担い，粗大結晶粒の変形を抑
制していることを示している．さらに，き裂発生に無関係な結晶粒の Δρはサイクル数とともに
連続的に増加するのに対し，き裂発生部位近傍の Δρはき裂発生とともに減少することがわかっ
た． 

 
 

図 5. 圧縮から繰返し負荷を開始した場合の結晶方位の変化（ランダム方位材）. 
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Effect of Grain Size and Grain Boundary Stability on Fatigue and Fracture of Nanocrystalline Nickel Thin Film
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４点曲げ試験における SCM 材の疲労寿命と破壊過程

放射光 DCT インライン計測による SUS304L の疲労損傷の評価
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調和組織材の引張過程におけるミスオリエンテーション変化の観察

Fatigue Damage Evaluation by Diffraction Contrast Tomography Using Ultra-Bright Synchrotron Radiation

高輝度放射光を用いたDCT-μCTインライン計測によるSUS304L調和組織材の引張損傷評価

Effect of Twining and Detwining on Fatigue Crack Initiation and Propagation Paths in Magnesium Alloy
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2nd International Conference on Structural Integrity and Durability（招待講演）（国際学会）

Asia-Pacific Conference on Fracture and Strength 2018（招待講演）（国際学会）

Yoshikazu Nakai

Yoshikazu Nakai

朝山快音,吉田隼大,菊池将一,中井善一

長谷 卓海, 中川 湧紀, 野中 謙次, 塩澤 大輝, 中井 善一, 菊池 将一
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Effect of inclusion orientation on rolling contact fatigue processes observed by laminography using ultra-bright synchrotron
radiation

Evaluation of Fatigue Damage Using Ultra-bright Synchrotron Radiation X-ray

マグネシウム合金AZ31 における微小疲労き裂発生および伝ぱ挙動の観察

放射光回折コントラストトモグラフィーによるマグネシウム合金 AZ31 の引張－圧縮過程における変形挙動の観察
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