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研究成果の概要（和文）： 
走査型電子顕微鏡を用いて表面近傍の転位を観察することが出来る Electron Channelling 

Contrast Imaging(ECCI) 法 ， お よ び 結 晶 方 位 を 解 析 で き る Electron Backscatter 
Diffraction(EBSD)法を併用して，種々の条件で破壊した金属材料の微視的構造を分析し，破

壊原因を評価する手法，およびき裂伝ぱ経路とき裂発生箇所を決定する因子を金属学的な観点

から調査した．また，超微細結晶材料についてもこれらの電子顕微鏡法を用いて疲労損傷を評

価することができた． 
 
研究成果の概要（英文）： 
 Microstructures of metallic materials fractured under various conditions were analyzed using the 
electron channelling contrast imaging (ECCI) technique which enables us to observe dislocation in a 
scanning electron microscope, and the electron backscatter diffraction (EBSD) technique. Based on the 
microstructure analyses, we developed the method to determine fracture process, and investigated 
factors which determine crack propagation path and crack initiation site. Fatigue damage of 
ultrafine-grained materials could also be estimated with these techniques.  
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１．研究開始当初の背景 
 金属の結晶に疲労変形を与えると，転位が
増殖し，様々な形態に自己組織化することが
種々の金属で確認されている．例えば銅単結

晶では，まず転位密度が高い部分と低い部分
の２つの領域から構成されるベインとよば
れる転位構造が形成される．さらに繰返し変
形 を 与 え 続 け る と ， Persistent Slip 
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Band(PSB)とよばれるすべり面に沿ったは
しご状の転位構造がしばしば形成される．こ
の PSB には疲労変形の大部分が局在化し，
その結果粒内疲労き裂の多くはやがて PSB
に沿って発生するので，転位組織と疲労破壊
には密接な関わりがある． 
 従来，疲労変形を受けた金属の転位組織は
透過型電子顕微鏡(TEM)を用いて観察され
ており，上記のベインや PSB などの転位構
造が発見されてきた．ただし，TEM 観察で
は薄膜状に材料を加工しなければならない
ので，観察可能な領域が非常に狭くまた任意
の位置をピンポイントで観察することが非
常に困難という短所がある．このような装置
原理上の制限は，き裂核形成などその発生場
所が事前に予測困難な過程の微視的構造観
察では重大な欠点といえる． 

我々は TEM に代わる転位観察手法として
近年報告されはじめた Electron Channeling 
Contrast Imaging（ECCI）法とよばれる観
察技術に着目した．この手法では SEM を用
いて後方散乱電子の強度の差を検出するこ
とによって，表面近傍の転位を画像化してい
る．SEM を用いるので，TEM のように薄膜
に加工する必要がなく，広い範囲を非破壊的
に転位観察できる特徴がある．観察される像
は従来 TEM で観察されてきた転位構造とほ
ぼ同じであり，ECCI 法は転位構造観察に関
しては TEM の代替技術になりうるといえる．
さらに，このような ECCI 法はき裂周辺や破
面直下の転位構造など今まで TEM 観察では
難しかった領域の観察への展開も期待でき
る． 
 
２．研究の目的 
(1) 腐食環境などを含む種々の条件おいて金
属疲労や引張破壊実験を行い，破断面近傍に
形成される転位組織を ECCI 法で観察し，破
壊条件と形成される微視的転位組織との関
係を明らかにする．その結果をもとにデータ
ベースを構築し，従来の破面観察ではなく，
破面近傍のECCI組織観察から破壊機構が推
測できるような評価モデルを提案する． 
(2) 疲労き裂伝ぱ試験の中断と再開と周辺の
転位組織のECCI/EBSD解析とを繰返すこと
により，き裂周辺転位組織とき裂伝ぱ径路と
の関係を明らかにし，多結晶金属材料でのき
裂伝ぱ経路予測を目指す． 
(3) 疲労変形を受けた平滑な多結晶試験片の
表面を ECCI 法および EBSD 法で調査し，粒
内や粒界近傍に形成される転位組織と個々
の結晶方位や粒界方位関係との関連を調査
し，き裂核が形成されやすい場所を特定でき
るような評価モデルの確立を目指す．  
(4) 超微細結晶材料などの比較的新しい材料
に対する ECCI 法の有用性を確認する． 
 

３．研究の方法 
 

ECCI 観察および EBSD 分析には，JEOL 
JSM-6500F SEM を用いた．ECCI 観察時の加
速電圧 15 kV で，照射電流はおよそ 3nA であ
る． 
(1) 破面近傍の微視的組織観察による破壊機

構の推定 
 ECCI/EBSD 手法を用いて破断した材料の
破壊の原因を調査できるかどうかを検討す
るために，Cu-10%Zn 合金（真鍮）を用いて，
引張試験，疲労試験，応力腐食割れ試験を行
った．破断面近傍の微視的組織を ECCI 法と
EBSD 法によって分析し，それぞれの負荷で
現れる特徴的な微視的組織を観察した． 
 さらに，ECCI 法を用いた微視的組織観察
からき裂伝ぱ時に材料が受けた応力を定量
的に評価することを目的として，まず銅多結
晶中央切欠き試験片を用いて，応力集中を表
す力学的なパラメータである応力拡大係数
と破面直下に形成される転位セル組織の形
態との関係を調査した．その結果をもとに，
破面近傍の微視的組織観察から応力拡大係
数を評価できるかどうかを調査した． 
(2) き裂伝ぱ経路 
 フェライト系ステンレス鋼の Compact 
Tention(CT)試験片を用いて疲労き裂伝ぱ試
験を行った．き裂伝ぱと試料表面からの
ECCI/EBSD 解析とを繰返すことにより，き
裂近傍の転位組織，き裂が伝ぱしている結晶
粒および結晶粒界の結晶学的特徴を調査し
た．また，破断後に表面に対し垂直に試験片
を切断し，試料厚さ方向のき裂伝ぱ経路や内
部に存在していた結晶粒の方位を調査し，そ
れらが伝ぱ経路に及ぼす影響を検討した．ま
た，表面に対し平行な粒界を有する双結晶試
験片も作製し，より詳細に内部結晶の影響を
調査した． 
(3) 疲労き裂発生箇所の推定 
 どのような箇所で疲労き裂が核形成され
るのかを明らかにするために，銅多結晶平滑
試料に対し，疲労寿命の未満の疲労負荷を与
え，その際に形成される微視的組織を結晶粒
ごとに ECCI 法で観察した．結晶粒の結晶方
位を別途 EBSD 法で調査することによって，
き裂の核になる固執すべり帯が形成されや
すい結晶の特徴を調査した． 
(4) 超微細流結晶材料への適用 

Equal-Channel Angular Pressing (ECAP)法で
加工した銅に対し，き裂伝ぱ試験および疲労
試験を実施し，き裂周辺などで起こる結晶粒
の粗大化や転位を自己組織化を，この
ECCI/EBSD 法で評価できるかどうかを調査
した． 
 
 
 



 

 

４．研究成果 
 
(1) 破面近傍の微視的組織観察による破壊機

構の推定 
 
各種破壊によって生じた Cu-Zn 合金の破面
付近のECC像およびEBSD解析の結果をFig.1
に示す．また破面近傍の個々の結晶粒内の平
均方位からのずれ角を Fig.2 に示す．引張破
面近傍では ECC像の白黒のコントラストが頻
繁に変化し，その境界が不明瞭な組織である．
また方位差が 5°以下の小角粒界が多く存在
し，個々の結晶粒内の平均方位差は 3°<θ< 
8°であった．疲労破壊したものは，転位壁
構造，ベイン構造およびセル構造が観察され，
破面近傍の個々の結晶粒内の平均方位差は
1°以内であった．応力腐食割れにより生じ
たき裂はほとんどが粒界割れで，き裂のごく
近傍でも転位構造は観察されなかった．個々
の結晶粒内の平均方位差は 2°以内であった． 
以上の実験結果より，引張，疲労，応力腐
食割れのいずれかによって Cu-Zn合金が破壊
した場合，破面近傍の微視的組織を ECCI 観
察および EBSD解析を複合的に用いることで，
破壊機構を推定することができる． 
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Fig.1 ECC images of the Cu-Zn specimens 
fractured by (a) tensile, (b)-(d) fatigue and (e) 
SCC tests 
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Fig.2 Map of deviation angle from a mean 
orientation of the Cu-Zn specimens fractured by 
(a) tensile, (b) fatigue and (c) SCC tests 

 Fig.3 は銅 CCT 試験片の疲労き裂近傍で観
察さした ECC 像である．疲労き裂近傍の転位
構造は破面からの距離に依存しており，破面
からの距離が小さい順に，セル構造，セル＋
ベイン＋PSB 構造，ベイン＋PSB 構造が形成
されていた．  
転位構造の分布は切欠きからの距離に依

存しており，セル構造を含む領域の大きさは，
切欠きからの距離が大きくなるにしたがっ
て増加していた．これは，き裂長さ aの増加
にともなって応力拡大係数幅KI が増加する
ためである．また，切欠きから十分に離れた
領域では，PSB 構造は観察されなかった． 
いくつかのき裂長さ aに対して，セル構造

が分布する領域の大きさ lc を測定した． lc
とKIとの関係は Fig.4 のようになった．KI

値の増加にともなって lc は増加しており，
次の関係式を得ることができた． 

lc = 0.63KI
3.6              (1) 

 

 
 

Fig.3 ECC images near the fracture surface of the 
CCT specimen. 
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Fig.4 Relationship between the size of the 
cell-structured region and the stress intensity 
factor range, obtained in the CCT specimen. 
 
平滑試験片の試料内部に形成された微細

構造を観察するために，試料表面層を研磨に
よって除去し，破面近傍の微細構造を ECCI
法によって観察した．この作業を繰り返すこ
とで，破面に沿った 42 箇所に対してセル構



 

 

造領域の大きさ lc を測定した．CCT 試験片で
の疲労き裂伝ぱ試験で得られた式(1)に，平
滑試験片で測定した lcの値を代入し，それぞ
れの測定点でのKI値を評価した．Fig.5 に lc
から評価したKI 値の等高線図を示す．破面
の SE 像では右上部にストライエーションの
ような模様が見られたので，恐らく初期の疲
労き裂は左下の角付近で発生し，右上の方向
に伝ぱしたと考えられる．同様に，Fig.5 の
評価したKI 値は等高線図の左下の角で低く，
右上の角に近づくにしたがって増加してい
た．このKI 値分布は破面の SEM 観察と一致
した．この分布から，き裂核形成箇所，き裂
伝ぱ方向，負荷した応力振幅などが評価でき
ることが示された． 
 

 
Fig.5 A contour plot of the KI values estimated 
from the sizes of the cell-structured regions. 
 
(2) き裂伝ぱ経路 

Fe-20%Cr 合金での疲労き裂近傍における
ECC 像と逆極点図マップを Fig.6 に示す．伝
ぱした疲労き裂は粒内き裂と粒界き裂に分
かれており，すべり面の分離により粒内き裂
は伝ぱする． 

 

Fig.6 An ECC image and an IPF map near a 
notch tip of fatigued Fe-20%Cr alloy.  
 

多結晶試験片のき裂が伝ぱした結晶の粒
径とき裂面のシュミット因子との関係を
Fig.7 に示す．き裂は必ずしもシュミット因
子が高いすべり系に沿って伝ぱしているの
ではなかった．Area I ではシュミット因子が
高いすべり系がき裂面として選択されるが，
AreaⅡに相当するき裂では，隣接する大きな
結晶粒の影響を受け，低いシュミット因子の
すべり系がき裂面として選択されることが

わかった．また，AreaⅢのき裂は材料内部に
存在する大きな結晶の影響を受けていると
推定された．表面に平行な粒界を有する双結
晶の実験において，表面に垂直に隣接する結
晶も伝ぱ経路に大きな影響を与えることが
判明した． 
 

 
Fig.7 Relationship between Schmid factor of 
slip plane where fatigue cracking occurred and 
grain size in fatigued Fe-20%Cr alloy.  
 
(3) 疲労き裂発生箇所の推定 
 Fig.8は疲労寿命の 5%の疲労負荷を与えた
銅多結晶を ECCI/EBSD 法で解析し，観察され
た転位構造ごとにシュミット因子と結晶粒
径との関係をプロットしたものである．疲労
寿命の 5%でも，全ての結晶で転位の自己組織
化が見られる．セルやラビリンスはほとんど
見られず，PSB とベイン組織が主に形成され
た．粒内き裂の核となる固執すべり帯は幅広
い範囲に分布していた．ただし，１mm 以上の
粒径では全て PSB が形成した．転位組織ごと
に算出した平均シュミット因子には大きな
差はなかった．一方，固執すべり帯を含む結
晶の粒径は約２倍で，き裂核となる固執すべ
り帯形成には粒径の影響が大きいと結論づ
けられた． 

 

Fig.8 Relationship between grain size and 
maximum Schmid factor of the grains showing 
various dislocation structures in the copper 
fatigued at 80MPa stress amplitude for 5,000 
cycles. 
 
 



 

 

(4) 超微細流結晶材料への適用 
超微細粒結晶銅で伝ぱした疲労き裂近傍

の ECC 像を Fig.9 に示す．超微細粒銅におい
ても，転位の自己組織化までは確認できなか
ったが，ECCI/EBSD 法で微視的組織の観察は
可能であった．超微細結晶粒領域をき裂が進
展する場合はき裂の進展は直線的で，またき
裂周囲の結晶が少し大きく再結晶している
ことも分かる．3 分間焼鈍した bi-modal 材で
はき裂がジグザグに進展しますが，微細粒の
領域をき裂が好んで進むわけでは無く，むし
ろ粗大粒の方を進展しています．これらによ
ってき裂の伝ぱ抵抗が上昇したと考えられ
ます．さらに 10 分間焼鈍した bi-modal 材で
はさらにジグザグした経路が粗大粒を中心
に進展していることが分かる． 

 
Fig.9 ECC images along fatigue cracks in (a) 8Bc 
UFG specimen, (b) 8Bc specimen annealed at 
423K for 3min and (c) 8Bc specimen annealed at 
423K for 3min. 
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