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研究成果の概要（和文）： 

 近年、金属材料のさらなる高性能化を目指す上で不可欠となる極めて重要な技術として、結
晶粒レベルでの不均一変形のその場観測が注目されている。しかし、現存の手法では、その場
観測によるひずみ計測の空間分解能は数 10nm に迫っているものの、応力測定はリアルタイム
の計測はおろか、その空間分解能は 1μm のオーダーにしか達していない。そこで、本研究で
は、材料中の応力分布をリアルタイムで計測する事を目的に、SEM-EBSP 中の高次ラウエ帯
反射を用いた新たな応力計測手法の検討を行い、その有効性を示した。 

 

研究成果の概要（英文）： 

 In-situ observation of local deformation behavior in polycrystalline materials at the 

length scale equivalent to their crystal size is getting more and more important to improve 

mechanical properties of structural metallic materials further. However, recent technology 

concerning stress measurement is far less advanced as compared to those for strain 

measurement, which prevents us from obtaining thorough understandings of material 

behaviors. In this study, we tried to develop a stress measurement technique which has 

spacial and temporal resolution equivalent to those provided by strain measurement 

techniques by using HOLZ ring in EBSP obtained by SEM. 
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１．研究開始当初の背景 

 

 金属材料のさらなる高強度化と高延性化
を両立する鍵として、個々の結晶粒内での不
均一変形をその場観測により把握すること

が重要になってきている。しかし、現在行わ
れている結晶粒レベルでの不均一変形のそ
の場観測では、応力計測とひずみ計測の「時
空間的ミスマッチ」のため、金属材料の変形
の実態を完全に解明できていない。つまり、
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ひずみ計測の方法としては、走査型電子顕微
鏡(SEM)を用いたスペックル法、モアレ法、
画像相関法など様々に存在し、計測の空間分
解能は電子線の制御分解能とほぼ同等な数
10nm のオーダーにまで迫る勢いがある。し
かも、いずれの手法も「計測したい領域」を
ピンポイントでリアルタイムに計測できる
という特徴を有している。それに対し、局所
応力の測定はX線回折法や放射光を用いた手
法が一般的であるが、これら手法の測定精度
は光学スリットの機械精度に依存し、測定分
解能は平行性の高い放射光を用いても数μm

が限界となっている。その上、ひずみ計測と
の同時計測はほぼ不可能と言える。 

 これに対し近年、Wilkinson らにより
SEM-電子線後方散乱像(EBSP)を用いる事
で、高空間分解能で応力の相対変化を推定す
る手法が提案されている。しかし、この手法
では応力の負荷に伴う格子定数の変化は、粒
内の基準点からの相対的な変化しか計測で
きず、複雑な応力場における応力の絶対値の
測定は出来なかった。 

 

 

２．研究の目的 

 

 本研究では、SEM-EBSP 中の高次ラウエ
帯(HOLZ)反射に着目し、応力テンソルの絶
対値をリアルタイムに求めることが可能な
汎用超高分解能応力測定手法の開発を行う
ことを目的とした。HOLZ 線は一般的な
EBSP 解析や Willkinson 法で用いられる低
次の回折像である菊池線とは異なり、格子定
数のわずかな変化に非常で敏感である事が
知られている。そのため、透過型電子顕微鏡
を用いた収束ビーム回折像に生じる HOLZ

線に関しては、以前より局所的な応力テンソ
ルの絶対値を高精度に求める手法として頻
繁に用いられている。しかし、菊池線とは異
なり、コントラストも薄く、しかも動力学的
回折効果の影響が大きいため、単純な Bragg

条件を用いた解析ができない。そこで本研究
では、SEB-EBSP 中に生じる HOLZ線を効
率的に抽出する手法の検討、並びに応力に対
する HOLZ線の変化の調査、動力学的回折効
果を考慮した応力解析手法の開発という２
つの研究課題を実施した。 

 

３．研究の方法 

①HOLZ 線の抽出手法の検討 

 対象材料としては、温度に対する格子定数
の変化が既知で、安価に入手可能な単結晶シ
リコンウェハを用いた。用いたシリコンウェ
ハは板面 001配向とした。使用した SEM は

電界放出型（JEOL JSM－7001FA）である。
SEM 内にて使用できる三点曲げ用の冶具を
試料ステージに導入し（図１）、ウェハに付
与するたわみ量を制御することで Si 中のひ
ずみを制御した。無ひずみ状態と曲げ状態に
おける EBSP を取得し、導入した動力学回折
シミュレーションを併用することで、得られ
た EBSP 中の HOLZ線の同定を行った。それ
ぞれのHOLZ線の輝度分布からピークの位置
を割り出し、ピークを通る直線を求めた。 
②応力解析手法の精度検証 
 実験で得られた HOLZ 線の交点座標と、動
力学的回折シミュレーションで得られる
HOLZ 線の交点座標と巨視ひずみの関係とを
比較することで、巨視的ひずみに対する交点
間の距離の比の変化を調べ、手法の精度の検
証を行った。また比較のため、同じ EBSP 像
を Wilkinson 法に適用した。 
 

 
４．研究成果 
①HOLZ 線の抽出手法の検討 

(a)

 

(b) 

 

図１ SEM内に導入した治具 

(a)概略図 (b)SEM内の設置状況 



 

 

 実験で得られた EBSP 像を図２に示す。本
研究では晶帯軸[3-23]近傍に現出する HOLZ
線に着目し（図３）、各 HOLZ 線の同定を試み
た。 
 HOLZ 線抽出の為の画像は、一般的な EBSP
像の取得よりカメラ長を延長することで、
[323]周りを拡大し結像させることで得た。
無歪状態の画像を、図４(a)に示す。HOLZ 線
の抽出は、コントラストを調整後、光度が最
大になる点を連結することで行った。無歪状
態のシリコンウェハを用いて抽出した HOLZ
線と EBSP 像を重ねたものを図４（b）に示す。
十分な精度で HOLZ 線の抽出が可能であるこ
とが分かる。同様の結果は曲げ歪を付加した
シリコンウェハでも得られることが確認さ
れた。 
 

 
②応力解析手法の精度検証 
 ひずみを付加したシリコンウェハから取
得された[323]周りの EBSP 像と抽出された
HOLZ 線を図５に示す。ひずみは[-101]方向に

増加、[101]方向に減少する様に与えられて
いるため、本来であれば[323]周りの像は左
右対称に変化すべきであるが、明らかに交点
ABC は直線を維持していないことが分かる。
これは、シリコンウェハを 3点曲げ用治具に
設置した時の設置誤差が原因と考えられた。
そこで、設置方向が[010]軸周りに 0°,3°，
4°，5°とずれた状態を想定し、動力学シミ
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図２ 001 配向シリコンウェハから得ら

れる典型的な EBSP像 

(a) 

 

(b) 

 

図４ 無歪状態の HOLZ 線(a)[323]周り

の EBSP 像 (b)抽出した HOLZ 線と

EBSP像の比較。 

 

 

 

図５ ひずみの負荷に伴う HOLZ 線の変

化。 



 

 

ュレーションにより推定した角度 BAC と、実
測値を図６に示す。図より、試験片は約 5°
傾斜していたことが分かり、3x10-4 程度のひ
ずみが試料設置時に負荷された状態であっ
たことが判明した。また、測定誤差は 1×10

-4

程度であることが判明した。 
 Wilkinson 法を用いた解析では、当然では
あるが設置誤差は判明せず、測定誤差も 4×
10

-4程度あることが確認された。 
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図６ 試料の設置誤差を考慮したシミュレ

ーションと実測値の比較 


