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研究成果の概要（和文）：  

ブリッジマン法で作成した銅双結晶引張試験片およびアルミニウム 3 重結晶圧縮試験片を用

いて，塑性変形後の微視的残留応力を中性子，シンクロトロン放射光および X 線により測定し

た．結晶粒界の存在により，各結晶中には不均一変形による残留応力場が形成されると共に，

結晶方位により異なる残留応力状態が明らかになった．また，多結晶炭素鋼の引張変形材にお

いて残留応力の回折面依存性が明らかになり，結晶間での変形に差があることが確認された． 

 

研究成果の概要（英文）： 
Cu bi-crystal and Al tri-crystal were made by Bridgman technique. Micro residual stresses 

in each crystal were measured by neutron, synchrotron radiation and X-rays. Because of 

the existence of grain boundaries, deformation in each crystal was non-uniform and the 

distribution of micro residual stress develops within a crystal. Average residual stress was 

also different among crystals in tri-crystal specimen. Neutron stress measurement of 

poly-crystalline plane carbon steel revealed that microscopic residual stresses are different 

among crystalline group. 
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１．研究開始当初の背景 

引張変形試験などの機械的試験は材料の
マクロな変形挙動を知る道具であり，材料の
強度を工業的に図り得る手段として欠かせ
ない．一方，透過電子顕微鏡（TEM）観察は
塑性変形の原因となる転位の様子を観察す

る道具であり，また走査電子顕微鏡（SEM）
観察は塑性変形による結晶表面の微視的模
様を観察して転位のふるまいを推定する． 

他方，X 線回折法および X 線応力測定法は
現在各種の結晶材料に対して結晶構造解析
や残留応力測定のための有力な方法として
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周知されている．さらに，最近では中性子回
折の研究も進み，その透過性を利用して材料
内部の応力測定が可能になっている．X 線応
力測定および中性子応力測定では結晶格子
面の間隔の変化から材料に働くひずみ・応力
を測定する．回折線の半価幅から転位密度を
推定する方法もある．その意味で，これら回
折法による応力測定法は，電子顕微鏡測定と
機械的材料試験の橋渡しをする技術として
捉えることができる． 

ミクロとマクロの接点を見出すために，本
研究ではX線応力測定法および中性子応力測
定法を用いて結晶内部の応力測定をする．そ
のため，従来の回折法を利用する応力測定が
多結晶体を対象とするものであるのに対し
て，本研究では単結晶応力測定法を用いる． 

 

２．研究の目的 

（1）結晶界面の力学的作用をミクロな視点
から捉え，方位の異なる結晶同士が作る界面
を通してひずみ・応力がどのように伝達され
るのか，また変形がどのように拘束されるの
かを実験的に理解することを目的とした． 

（2）そのために，結晶方位の定まった双結
晶試料を用い，塑性変形が粒界面でどのよう
に拘束を受けるのか，また結晶方位が変形の
及ぼす効果を残留応力の観点から調べる． 

（3）さらに，双結晶を拡張し，方位を異に
する 3 つの結晶からなる 3 重結晶を用いて各
結晶粒の内部の応力測定をする． 

（4）また，多結晶試料を用いて変形後の残
留応力の回折面依存性を調べる． 

 

３．研究の方法 

（1）試験材料と試験片の準備 

実験に用いた試料は純度 99.99%の純銅お
よび純アルミニウムである． 

ブリッジマン炉を用いて銅双結晶および
アルミニウム 3 重結晶を育成し，図 2 および
図 3 の形状の銅双結晶とアルミニウム 3 重結
晶を放電加工機により，それぞれ引張試験片
と圧縮試験片を作成した． 

また，多結晶試料として炭素鋼も用いた． 

 

① 銅双結晶試験片 

図１に銅双結晶の試験片形状と 90°傾角
粒界の模式図を示す．試験片表面は(211)面で
あり，左右両結晶とも試験片軸に対して 45°
をなす方向にすべり面があり，バーガースベ
クトルは表面に平行な方向である．この試験
片に 30％の引張ひずみを与え，その後表面に
現れたすべり線の模様を観察した． 

SEM で観察した試料表面にはすべり線が
現れるが，結晶 A と結晶 B でのすべり線模様
は非対称であった．結晶 B では均一なすべり
線が見られほぼ主ずべり系のみの変形であ
ることが分かるが，結晶 A では図２右図に示 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図１ 銅双結晶試験片の形状と 90°傾角粒界の模式図．

試料表面は（112）面 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図２ 結晶 Aに現れたキンク帯とその周りのすべり線 

 

すように変形マトリクスの間に幅の狭いキ
ンク帯が発生し，その中では 2 次すべり系が
働いている． 

この試験片の表面において，試料のほぼ中
央で結晶粒界に直角な線上で両結晶の残留
応力をシンクロトロン放射光により測定し
た．SPring-8 の BL13XU ビームラインを用
い，照射領域は 0.1 mm×0.16 mm であった．
測定に用いた回折面は Cu(420)である． 

 

② アルミニウム 3 重結晶の試験片 

図３にアルミニウム 3重結晶の圧縮試験片
形状を示す．また 3 つの結晶の結晶方位を図
４に示す．アルミニウム 3 重結晶の結晶方位
は，各結晶間に特定の方位関係を有してはい
ない． 

② ①

③

 

図３ アルミニウム 3重結晶圧縮試験片 

 

この試験片に約 3％の圧縮変形を与え，X

線および中性子による残留応力測定に供し
た．X 線応力測定では直径 0.5ｍｍのコリメ



 

 

ータを使用し，中性子応力測定では 1mm×
1mm の視野制限スリットを用いた． 
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図４ アルミニウム 3重結晶の結晶方位 

 
③ 炭素鋼の引張試験片 

多結晶試料を用いて変形後の残留応力の
回折面依存性を調べるために低炭素鋼
（SS400）および中炭素鋼（S45C）の引張試
験片を用意し，焼鈍した後それぞれ約 20％，
約 15％までの引張塑性変形を与えて残留応
力測定に供した． 

 
（2）単結晶応力解析の方法 

3 つの座標系を定義する．第 1 は試料座標
系座標（Pi），第 2 は結晶系座標（Ci），第 3
は実験室系座標（Li）である．L３は回折ベク
トルの方向であり，この方向の法線ひずみ
(ε３３

L)が回折により測定される． 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
図５ 試料系，結晶系および実験室系の座標間の関係 

 
L３方向のε３３

L は結晶系において定義され
るεij

Cにより次の式で定義される． 
 
 
 
 

面心立方晶の場合，結晶系におけるひずみ
と応力の関係は次式で表される． 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

また，結晶系と試料系の応力成分は 
 
 
で関係づけられる． 

中性子応力測定の場合は試料内部の応力
の測定であり，一般に 3軸応力状態であるか
ら，独立した 6つ以上の方位の格子ひずみの
測定から 6 個応力成分が求まる．一方，X 線
応力測定の場合は平面応力状態の測定であ
るから 3 個以上の方位の測定でよい． 
 
４．研究成果 
（1）シンクロトロン放射光による銅双結晶
の残留応力測定 
 図６に 30%塑性変形を与えた試料から得
られた{420}回折線のステレオ投影図を示す．
結晶 A と結晶 B はそれぞれ試料軸（すなわち
結晶粒界）に対してはほぼ 45°傾斜しており，
両者はほぼ 90°をなす関係にある． 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

結晶 A        結晶 B 

 

図６ 銅双結晶の変形後の極点図 

 

 結晶 B では各極は変形前と比較しても広
がりが少ない．それに対して，結晶 A では図
3 に示されたようにキンク帯を含む複雑な変
形のため，各極が広がっている様子が見られ，
かつ，10°程度異なった 2 方位の極グループ
として観察される．すなわち，図２に示され
るようにキンク帯と変形マトリクスが互い
に方位を異にしていることが明らかである． 

 図７はシンクロトロン放射光による結晶 A

および結晶 B の変形マトリクス内部の残留
応力を粒界と直角な方向に測定して分布を
とったものである．粒界に平行な方向の応力
(σ１１)および粒界に直角方向の応力(σ２２)は
共にほぼ同じ傾向にある．粒界近傍では圧縮
応力，そして粒界から離れるにしたがって引
張方向に働くことが観察された． 

 

).(2 12323131313323333233

2

3322

2

3211

2

31

3333

CCCCCC

C

ijii

L









　

   
   
   

.

2

2

2

124412

314431

234423

3322111233121133

3322111222121122

3322111211121111





























CC

CC

CC

CCCCC

CCCCC

CCCCC

s

s

s

sss

sss

sss













.P

kljlik

C

ij  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図７ 粒界に垂直な方向の線上に沿って測定した変形

マトリクス内部の残留応力分布 

 

表１は結晶 A の変形帯およびキンク帯の
残留応力の比較を示す．特に粒界に沿う方向
の応力σ１１は両領域で大きく異なり，キンク
帯では大きな圧縮応力を示す．2 次すべりが
発生して変形による組織変化が複雑になっ
たことで応力集中が高くなったと考えられ
る． 

 

表１ 結晶 Aの変形帯およびキンク帯の残留応力の比較 

結

晶 

測定領域 残留応力，MPa 

σ１１ σ２２ σ１２ 

A 変形ﾏﾄﾘｸｽ 13 -83 88 

キンク帯 -163 -35 73 

 

変形の複雑さは回折線幅の増大によって
も示される．結晶 A, 結晶 B 共に変形マトリ
クスでは回折線半価幅が 0.15°程度である
のに対してキンク帯では 0.21°に広がり，照
射領域内で回折に寄与するドメインが細分
化された結果，結晶方位の幅広い分布の存在
が明確である． 

 
（2）中性子回折によるアルミニウム 3 重結
晶の残留応力測定 

図 3 に示すアルミニウム 3 重結晶に約 3％
の圧縮塑性変形を与え，試験片の厚さ方向に
対して中央部分の面内で，中性子回折による
応力測定を行った． 

図８にσ１１（圧縮軸方向応力），σ２２（圧
縮軸に直角方向の応力），σ３３（試料表面法
線方向応力）およびミーゼス応力を示す．赤
から青にかけて引張から圧縮に変化してい
る様子を表している． 

この結果から全体の特徴を掴むことは難
しいが，塑性変形により 3 つの結晶それぞれ
に 3軸応力状態の残留応力が発生しているこ
とが分かる．残留応力の状態はそれぞれの結
晶によって異なるものの，ミーゼス応力が小
さい値であることから，ほぼ静水圧応力状態
に近い挙動を示しているように見える． 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図８ アルミニウム 3 重結晶に 3％の圧縮塑性変形を与

えたのちの中性子回折による残留応力測定の結果 

 
（3）X 線によるアルミニウム 3重結晶の残留
応力測定 

中性子応力測定に用いた 3重結晶試料を用
いて，X 線回折による試料表面の残留応力分
布を調べた． 

図９にσ１１（圧縮軸方向応力），σ２２（圧
縮軸に直角方向の応力），σ１２（試料表面方
向のせん断応力）およびミーゼス応力を示す． 

この結果から，X 線回折で測定される試料
表面の残留応力も結晶粒によってその値が
異なることが分かる．また，一つの結晶粒内
でも場所依存の応力分布がある． 

また，表 2 は各結晶中の残留応力の平均値
をミーゼス応力で表示したものである．それ
ぞれの結晶中の平均応力は明らかに異なっ
ており，結晶方位の違いがすべり変形の差を
引き起こし，それによって結晶粒ごとの転位
分布などの差が生じた結果，残留応力値に違
いが生じたものである． 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図９ アルミニウム 3 重結晶に 3％の圧縮塑性変形を与

えたのちの X線回折による残留応力測定の結果 

 

表２ アルミニウム 3重結晶に発生した各結晶中の残留

応力の平均値（ミーゼス応力で表示） 

 結晶１ 結晶２ 結晶３ 

ミーゼス応力，（MPa) 121 51 111 

 



 

 

図 10 は結晶粒界を通して互いに隣り合う
結晶粒中の残留応力の関係を示すものであ
る．結晶 1 と結晶２の粒界を挟んで粒界に直
角方向の線上でのσ１１の分布は，結晶粒１で
は粒界近傍で大きな圧縮残留応力になって
いるが，結晶粒２においては粒界近傍でほぼ
無応力状態となっている．すなわち残留応力
の不連続性が生じている．それに対して，結
晶粒２と結晶粒３の粒界（圧縮軸に対してほ
ぼ垂直な結晶粒界）では，その粒界に沿って
σ１１はほぼ同一の残留応力である．すなわち，
負荷された応力軸に垂直な結晶粒界ではそ
の法線方向の応力の連続性が保たれている
ことになる． 

 

 

 

 

小 

ｋ 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 10 結晶粒界を通じての残留応力の分布 

 

図 11 は測定された残留応力を主応力表示
したものである．結晶粒間で応力値の違いが
あるとともに主応力方向が異なっているこ
とが明白である．結晶方位の違いにより，働
くすべり系の方向が異なる結果としてこの
ような主応力方向に差が現れる． 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 11 アルミニウム 3重結晶の残留応力の主応力表示 

 
（4）中性子による炭素鋼の変形残留応力の
測定 

多結晶材料の場合は結晶粒界が多数存在
し，結晶は互いに結晶方位を異にしているた
め結晶粒を境に変形が拘束され，その結果と
して結晶には複雑な応力状態が形成される．
一般の多結晶の場合，結晶粒径は数 μm から
数 10μm であり，一つの結晶粒の内部の応力
分布を捉えることは難しい．そこで，本研究

では結晶粒内の平均的な応力を測定するこ
とで結晶方位依存の残留応力測定を行い，回
折面{hkl}による残留応力依存性を中性子応
力測定により観察した． 

多結晶に対する中性子回折を使って応力
を解析するには，試料軸に対して 3 つの主方
向についての格子ひずみε１，ε２およびε３

を測定することにより，Hooke の法則を使っ
てσ１，σ２およびσ３を算出する． 

図 12および図 13は低炭素鋼 SS400および
中炭素鋼 S45C に引張塑性変形を与えた後に
測定したフェライト相中の残留応力測定の
結果である．残留応力の発生を引張塑性変形
の関数として表しており，｛200｝回折，｛211｝
回折そして｛110｝回折から得られた結果で
ある． 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
図 12 低炭素鋼SS400の引張変形後の残留応力の回折面

依存性 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
図 13 中炭素鋼 S45C の引張変形後の残留応力の回折面

依存性 

 
これらの結果から，残留応力は塑性変形の

増加に伴って大きくなり，引張軸方向のみな
らず，それと直角方向の成分も増加した．形
成される残留応力の値は回折面により異な
る傾向を示し，｛200｝回折面から得られる応
力は引張，｛110｝面から得られる応力は圧縮，
そして｛211｝面から得られる応力はそれら
の中間の値になった．また，中炭素鋼の残留



 

 

応力は低炭素鋼の応力に比べて全体的に圧
縮側に移行した．これはセメンタイト相の存
在による相応力の影響であり，セメンタイト
相に引張応力そして母相のフェライト相に
圧縮の残留応力が発生することによる． 
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