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研究成果の概要（和文）：X線回折(XRD)法を援用した結晶粒界追跡法(GBT)は、材料変形中の個々

の結晶粒の精密な解析を可能にする優れた手法である(DAGBT)。XRDとGBTは両方とも非破壊検査

法であり、未変形状態から破壊までに至る金属の挙動を「その場」評価できる手法である。また、

試験片の変形中には、GBTは結晶粒の形態に3Dでかるサブミクロンの分解能でアクセスでき、各

結晶粒の詳細な解析が可能となる。本研究で開発したアルゴリズムにより、DAGBTは、GBTと合わ

せて、近接XRD回折の結果を基に、個々の結晶粒の結晶方位の詳細な情報を提供することが出来

る。 

研究成果の概要（英文）：The amalgamation of X-Ray diffraction (XRD) microscopy with grain 

boundary tracking (GBT) produces a novel method for generating accurate analysis of 

individual grains during deformation(DAGBT). XRD and GBT are both non-destructive 

techniques which allow for in-situ characterizing of metals in both an un-deformed state 

and up to close to fracture. Furthermore, during deformation of the specimen, GBT is able 

to accesses submicron level analysis of the morphology of the grains in 3-dimensions, 

allowing for detailed analysis of each grain. Using specially developed algorithms, DAGBT 

generates accurate information about individual grain orientations utilizing near field 
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１．研究開始当初の背景 
 デンマークのRis国立研究所や米国の放射光

施設APSでは、下図のように試料を回転させ

ながらX線回折パターンを複数の距離 

 で連続的に撮影し、異なる試料－スクリーン
距離で得られた同一結晶からの斑点の認識と
試料内部への外挿により、試料内の各結晶粒
の方位を 3D 的に決定する手法（下図）を開
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発している。 
近年、SEM 内でチャンネリングパターンによ
り 材 料 表 面 で 結 晶 方 位 を 決 定 す る
SEM-EBSP 法（いわゆる OIM）の普及・活

用は進んでいるが、これを 3D 的に行える手
法は APS の手法（同一の手法）しか存在しな
い。材料内部の結晶学的情報を、TEM の様な
薄膜ではなくバルク材料に対して得る手法は、
幅広い材料研究でブレークスルーをもたらす
可能性がある。しかし、このような手法は原
理的に粗大結晶粒にしか対応できない（結晶
粒径 50m 程度が限界）。また、原理的に歪ん
だ結晶の方位の決定は困難であり、力学的性
質や材料加工の研究には用いることが出来な
い。実際、その応用例は粗大結晶粒材料の再
結晶挙動に限られている。 
 
２．研究の目的 
代表者は、X 線マイクロトモグラフィーの黎
明期からいち早くその材料工学への応用を試
みて様々な成果を挙げている。その中で、材
料中の数百～数万点の粒子変位を同時追跡す
る手法を開発し、歪みの 3D/4D 可視化を実現
している。また、これをさらに発展させ、材
料内の 3D/4D 結晶粒イメージングができる
粒界トラッキング法を開発し、結晶粒の変形
や回転挙動の可視化に成功している。この手
法の概略と結晶粒可視化例を下図に示す。 
 
まず、外部負荷など外乱下のミクロ組織像を
連続的に撮影し、最後に異種金属で結晶粒界 
を修飾して粒界上の粒子を抽出する。次に、
時間を遡りながら全粒界粒子の変位を追跡し、

これを面で結ぶことで結晶粒を可視化する。
本研究では、この手法の成功にヒントを得て、
これにさらに X 線回折（XRD）を組み合わせ
ることで、Ris や APS とは全く異なる原理に
よる 3D 結晶方位イメージングが、より高精
度かつ適用範囲の広い形で実現できると発案

した。 
３．研究の方法 
まず、上述の粒界トラッキング技術を、なる
べく多くの粒子（数万個レベル）を高精度で
同時追跡できる追跡法の開発（具体的には、
粒子軌道予測や粒子凝集部の局所パターンマ
ッチング技術）により本研究の目的に堪える
ものとする。次に、試料を回転しながら細束
X 線を走査し、3D で内部各位置の結晶方位を
解析するスキャン・ローテーション XRD 技
術を開発する。これらを組み合わせ、結晶粒
を 3D 表示してそれらの結晶方位をすべて特
定できる技術を完成する。また、材料工学の
各種研究に応用する上での問題点と実用性の
確認を行うため、実際にこの手法を適用し、
得られた知見を手法開発にフィードバックす
る。 
４．研究成果 

(1)開発手法の概要 

粒界トラッキング技術を、数万個レベルの粒

子を高精度に同時追跡できるものに引き上げ

るため、各粒子の軌道予測や粒子凝集部の局

所パターンマッチング技術（Springモデルな

ど）を開発して対応した。これにより、材料

中の多数の結晶粒を抽出できるようになった。

実際にこの技術を、き裂進展、延性破壊とい

う2つの問題に適用し、これまでより高精度な

粒子追跡や歪みマッピングが出来ていること

を確認した。この確認実験では、き裂進展の

その場観察と評価の実現、延性破壊の起源の

解明という、2つの材料学的な成果も得られて

いる。 

次に、試料を回転しながら細束X線を走査し、

3Dで内部各位置の結晶方位を解析するスキャ

ン・ローテーションXRD技術を開発した。この

ため、大型放射光施設SPring-8で実験を繰り

返すとともに、そこで得られた回折斑点に関

する幾何学的情報を用いてアルゴリズムの構

築を行った。また、これらの手法を融合する

ことで（セットアップを切り替え同じ試料に

対し両方の計測を行う）、バルク材料内で結

晶粒界および結晶方位分布を再構成できる3D

結晶方位イメージング手法を実現した。開発

した手法の実験手順は下記の通り； 

① 細束X線によるスキャン・ローテーション

XRD計測を行う 

② トモグラフィーセットアップに切り替え、

外部負荷や加熱など外乱下のミクロ組織を連

続的に3D撮影（i.e. 4Dイメージング）する 

③ 液体金属を試料に塗り、結晶粒界を異種金

属で修飾する。これを3D撮影し、結晶粒界の

3Dイメージを取得 

④ 粒界修飾有無の2つの3D画像を比較し、 

マスク処理により粒界上の粒子などを抽出



（～数万個レベル） 

⑤ 抽出された全粒子を、時間を遡って初期画

像まで、全自動、高速、大規模（数万点規模）、

かつ高精度で追跡する 

⑥ 粒界粒子を面で結び、全ての結晶粒形状を

再構成する。これにより、材料内部の全ての

結晶粒形状・サイズの変化を3D画像で定量的

に把握する（下図参照） 

⑦ 最後に、細束X線によるスキャン・ローテ

ーションXRD計測により得られた膨大な数のX

線回折斑点を再構成された結晶粒と対応させ、

各結晶粒に結晶方位を割り当てる。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

その後、材料工学の各種研究に応用する上で

の問題点と実用性の確認を行うため、①変

形・破壊、②塑性加工、という二つの異なる

問題にこれを適用し、得られた知見を手法開

発にフィードバックした。 

(2)結晶方位割り当て手法の詳細 

以下に、この手法の鍵となる上記⑦の手法に

関して詳述する。 

下図に、このパートのメインとなる結晶粒と

回折斑点の対応決定手法のフローチャートを

示す。ここで主に用いるのは、GBT法で得た結

晶粒形状（正確にはその2D投影）と特定の回

折斑点の持続範囲である。この対応の程度を

確率P1で表示する。一方、各回折斑点と結晶 

粒の重心位置の近さを表す確率P2を左下図の

様に決める。 

これらP1、P2から総合確率Pを算出し、これに

より結晶粒と回折斑点の対応の程度を判別す

る。対応の良いものを、閾値を決めることで

抽出した後、それらのうち、任意の2つの回折

斑点のペアーから計算される結晶方位をリス

ト化する。ある一群の回折斑点が特定の結晶

粒から来ると仮定すると、それらの内で任意

の2つの回折斑点のペアーから計算される結

晶方位は矛盾せず整合する。一方で、どちら

か一方が別の結晶方位から来る場合、全く異

なる結晶方位（誤答）を与える。 

これを基に、最も高い頻度で計算される結晶

方位をその結晶粒の結晶方位として決定する。 

上図は、一例として、ある結晶粒に関連する
と予測される 15 個の回折斑点から計算され
る結晶方位のマッピングを示したものである。
このうち、35.8°前後の方位が最も頻度が高く、
この結晶粒の結晶方位はこの値が正しいと判
別される。 
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上図は、この様にして得られる多結晶組織可
視化の例である。これはモデル多結晶合金で
あるが、いくつかの結晶粒が入り組んだ複雑
な様相を呈している。 
このモデル材料に対して、各結晶粒の結晶方
位を解析してテイラー因子を計算し、隣接す
る結晶粒のテイラー因子の比を計算して表示
し、かつ結晶粒内部の歪み局在化を示すマッ
ピングを重ねたものが上図である。これは、
ある特定の仮想断面上でのデータを表示して
いる。本手法の実現により、このように複雑
な組織を呈する現実の多結晶材料の結晶学的

な変形挙動を解析し、理解することが可能と
なった。 
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