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研究成果の概要（和文）：X 線回折と電子顕微鏡法を併用した微細組織解析手法の開発を行った。

その結果、均一な転位組織を持つラスマルテンサイトでは X 線回折解析による有効な転位密度

の測定法及び解析法を提唱することが出来た。不均一な転位組織を持つ加工組織では先の手法

に加え局所結晶方位解析手法を併用することで転位組織を表現することが出来ることを示した。

また、その手法を応用した組織解析も行い、微細な組織を持つ金属材料における加工組織の特

異な発達過程を明らかにすることが出来た。 

 
研究成果の概要（英文）：We developed new micro-structural analysis methods using x-ray 

analysis and electron microscopy. The new analysis methods using x-ray and electron 

microscopy are useful to analyze the homogeneous and inhomogeneous dislocation 

structures, found in such as lath martensite and deformed materials, respectively. And we 

applied the methods to analyses of deformation structure and succeeded in clarifying the 

development of a fine deformation structure in a lath martensite structure. 
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１．研究開始当初の背景 

 

 環境調和型という名目に置いて、省資源・
省エネルギーの工業製品が数多く開発され
ている。特に自動車や建築物に使用される金
属材料は燃費や材料削減のため「軽量」かつ
「高強度」「高靭性」であることを要求され
ている。その要求に応える為、非常に高度な
組織制御によって「軽量」かつ「高強度」「高
靭性」な材料が製造されている。 

 この様に高機能・高性能化する材料である
が、新しい組織制御の原理を導入した材料で
あるため、今まで予想されていない疲労や脆
性破壊などが元になる事故が起こる可能性
がある。その為材料の「安全性」を評価する
ことが急務である。このような安全性を測る
ためには材料内部の転位組織などの微細組
織を調べる必要がある。しかし、微細組織の
評価方法は 1970 年代からあまり変わってい
ない。一般に、広範囲を測定できるが組織の
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形態などが分からないX線回折法と組織を詳
細に調べることが出来るが時間と高度な技
術が必要である透過型電子顕微鏡法（TEM）
を用いている。また、それぞれの測定結果が
互いに矛盾している場合も多い。この事は安
全性に重要な役割を果たす微細組織を迅速
かつ定量的に評価出来ていないことを意味
しており、非常に危険なことである。 

 近年、比較的広い視野で欠陥や結晶方位を
調べることの出来る走査型電子顕微鏡（SEM）
／後方電子線回折図形（EBSD）を用いた局所
結晶方位解析法が開発され、急速に普及して
いる。この手法を用いる事で、X 線回折と TEM
観察の結果をつなぐことが期待できる。 

 本研究では、この様に複雑な「組織」の中
で「安全性」を考える上で重要な「微細組織」
を、従来の装置と近年急速に普及した
SEM/EBSD 法で正確かつ簡易に評価する手
法を構築することを目的とした。 

 

２．研究の目的 

 

(1) 局所解析法と広域解析法の整合化 

 微細組織の中の「転位組織」は TEM 観察
やＸ線回折法により観察及び解析されてい
る。通常、組織を広範囲に測定することの出
来るＸ線回折法は、組織や歪みの因子をプロ
ファイルによって分離するという手法をと
っている。その為、どの X 線源を使い、どの
ようにX線回折プロファイルを処理するかが
重要となる。TEM 観察を用いた手法は表面
近傍での転位の消滅が問題となるが、今回用
いる鉄鋼材料のように融点が高い場合は比
較的厚い試料であればそれほど誤差は生じ
ないと考えられる。本研究では顕微鏡法によ
る解析とＸ線回折による解析法との間に生
じる矛盾を明らかにすることを目的とした。
また、試料作製や観察が難しい TEM 観察の
代用として比較的試料作製及び観察が容易
な SEM/EBSD を利用し転位組織を観察する
手法の検討も行った。 

 

(2) 転位組織の不均一性の解析 

 転位組織は一般的に不均一である。その不
均一性の原因を調べるためには非常に精緻
な実験を要し、時間もかかる。本研究で開発
した解析手法で転位組織の不均一性を測定
し、加工組織の形成過程及び原因を明らかに
することを目的とした。開発した手法の応用
は以下の 2つのケースに適用した。 
 
①低炭素ラスマルテンサイトの焼もどし挙
動とその加工組織の発達過程の解明 
 極低・低炭素鋼ラスマルテンサイトは圧延
などの加工が可能であるが、数 ppm単位の固
溶炭素しか含まない極低炭素鋼と千分の一
の固溶炭素を含む低炭素鋼とでは加工組織

の発達が全く異なる。本研究の解析手法を含
む様々な手法を使って加工前の微細組織と
加工組織との関係を明らかにする。 
 
②冷却速度によるラスマルテンサイト組織
の変化の解明 
 マルテンサイト組織は急冷を行うことで
組織が細かくなることが知られている。しか
し、どの組織が微細になるのか、微細組織は
どうなるのか不明である。本研究では、新し
い解析手法を使い、焼入れ速度と組織の関係
を明らかにする。 
 

３．研究の方法 

 
(1) 主にＸ線回折と SEM/EBSD の解析を使い
微細組織を解析する手法を開発した。Ｘ線回
折は Cu管球（40kV,30mA）を主に使用してい
る。SEM/EBSD は JEOL JSM-7001FA/TSL OIM 5.3
（25kV,50nm ステップ）を使用している。ま
た、以前から行っている TEM（FEI CM200, JEOL 
JEM-2010）による観察結果との比較も行い、
解析手法の妥当性を検討した。 
 
(2) (1)で開発した手法の他に TEM 観察など
を併用し、微細組織の解析精度を上げて測定
及び解析を行った。 
 
４．研究成果 
 
(1) 解析手法の検討 
 最初に転位組織の記述として最も使われ
る転位密度について解析を行った。ここでは
比較的転位が均一に存在する試料を選び解
析を行った。用いた試料はラスマルテンサイ
ト 組 織 を 含 む Fe-23mass%Ni 合 金 と
Fe-0.2mass%C-2mass%Mn 合金で、焼入れまま
かつ全面ラスマルテンサイトである試料を
使用した。これらの試料については TEM観察
による転位密度測定は行っており、Fe-Ni 合
金では 9.8×1014 m-2、Fe-0.2C-2Mn 合金の微
細粒，粗大粒ともに 1.6×1015 m-2であること
が分かっている。また、転位組織はともにラ
ス内に転位セルを組んでいない転位が存在
し、らせん転位が多い事も TEM観察により確
認している。Ｘ線回折では精度を上げるため
できるだけ短波長のＸ線を利用するため鉄
鋼材料ではあまり使われない Cu管球を使い、
長時間かつ高次の回折（100, 211, 220, 222）
まで解析に使用した。ここで 200と 310回折
は従来の報告通り他の回折と挙動が異なる
た め 除 外 し て い る 。 は 転 位 密 度 は
Williamson-Hall プロットにより得られた結
晶子と結晶の歪から転位密度を算出する解
析手法により求めた。転位密度は 
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として求められる。ここで、は不均一歪み、
d は結晶子サイズ、b はバーガースベクトル
の絶対値としている。解析の結果、転位密度
は Fe-23Ni 合 金 で は 9.8 × 1014 m-2 、
Fe-0.2C-2Mn 合金の微細粒は 1.5×1015 m-2，
粗大粒は 1.7×1015 m-2となった。いくつかの
文献では X 線回折による転位密度測定と TEM
観察による転位密度測定の結果が一致しな
いとされているが、先述の測定手法に加え、
結晶子を因子として用いたためと考えられ
る。 
 次により複雑な転位組織を持つフェライ
トの加工組織をＸ線回折と SEM/EBSD を併用
して解析することを目的とした。 Fe-1.5 
mass%Mn 極低炭素鋼のフェライトに冷間圧延
を施し、この加工組織に対しておける転位組
織の解析を行った。この際、装置補正用の標
準試料を極低歪 ZnO粉末を使用した。その結
果、10%冷間圧延材と 50,80%冷間圧延材の転
位密度の間に大きな差が確認され、観察され
た加工組織と整合性のある解析結果となっ
た。しかし、転位密度の絶対値が 1017 m-2 台
と大きくなった。このことは転位セルやセル
ブロック等の転位組織によって予測以上に
Ｘ線の回折ピークがブロード化したことを
示しており、Ｘ線回折だけでは転位組織と組
織との関連づけが難しいことを示している。 
 次に SEM/EBSD を使った解析をフェライト
加工組織に対して行った。測定は電界放射型
の電子銃を装備した SEM を使い、転位セルサ
イズより細かい 50nm ステップで測定を行っ
た。まず、小角隣接平均結晶方位差（KAM）
を用いた転位密度の評価を行った。KAM の平
均値をステップ間隔に存在する転位の本数
と関連付けて解析を行ったが、1018 m-2台とい
った非常に大きな値となってしまった。これ
は最隣接から第三隣接まで様々な KAM値を用
いて解析を行ったが結果は同じであった。こ
の原因は KAMの本質として結晶方位測定のエ
ラーを結晶方位差して取ってしまうことや
局所的に大きな結晶方位差が KAMの平均値を
上げてしまうことが挙げられる。これを除く
ために KAMで得られたデータを転位セルやセ
ルブロックとして扱うことにした。得られた
KAM マップから比較的方位差の大きい箇所を
線で示し、TEM 観察結果と比較を行ったとこ
ろ、ほぼ 1対 1の対応が取れることが明らか
となった。次のステップとしては転位セル内
の結晶方位の平均を取り、その方位差から得
られた転位密度の比較を行う予定である。 
 以上の結果から以下のような転位組織解
析法が考え出された。まず、Ｘ線回折解析法
により相対的な転位密度、もしくは転位組織
の細かさを定性的に測定する。次に、
SEM/EBSD を使った解析により組織の形態の
定量化し、それらを粒界もしくは亜粒界とし
て扱う。この解析は、特にラスマルテンサイ

トに関して TEM観察による測定とよい一致を
示している。 
 
(2) 解析手法の応用 
①低炭素ラスマルテンサイトの焼もどし挙
動とその加工組織の発達過程の解明 
 Fe-0.2mass%C-2mass%Mn 合金の焼入れまま
試料（全面ラスマルテンサイト）とこの試料
を 473K～923K までの各温度で焼もどした試
料の内部組織を解析し、加工組織の発達過程
を解析した。その結果、焼入れままおよび
473K 焼もどし材の加工組織は不均一かつ微
細になるのに対し、それ以上の温度で焼もど
した試料の加工組織は比較的均一で粗大と
なることが分かった。図１は各試料の加工前
のラス厚と 80%冷間圧延後のセル厚を比較し
た図である。この図からも低温焼もどし材で
は組織が細かくなることが明らかである。 
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 図１ ラス厚(○)と 80%冷延後の転位セル
厚(■). 
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 図２ 焼入れまま(○)と焼もどし材(●)
の圧延前転位密度. 

 
 加工組織発達の違いを検討した結果、473K
と 573K 焼もどし間では転位密度（図２）や
炭化物分布は大きく違わない事が分かった。
一方、ラス間の残留オーステナイトフィルム
は 573K 以上の焼もどしでは観察されなくな
っており、この事から残留オーステナイトフ
ィルムが加工組織発達に重要な影響を与え
ている事が明らかになった。 



 

 

 
②冷却速度によるラスマルテンサイト組織
の変化の解明 
 Fe-23mass%Ni 合金の氷食塩水焼き入れ及
び炉冷材（それぞれ冷却速度は 400K/s と
0.03K/S）のラスマルテンサイトの組織につ
いて解析を行った。その結果、パケット径は
炉冷と氷食塩水焼入れでそれぞれ 96と 53μm
で、氷食塩水やきれ材の方が細かくなってい
た。また、ブロック厚も炉冷と氷食塩水焼入
れでそれぞれ 15 と 11μm と細かくなってい
るが、パケットほど差はなかった。さらに細
かい組織であるサブブロックと転位密度は
焼入れ速度に関係なくほぼ同じであった。こ
の事から、焼入れ速度によってサイズが大き
く変化するのはパケットであり、それ以外は
大きく変化しないことが分かった。この事は
マルテンサイトの組織形成でパケットとい
う単位が非常に重要であることを示してお
り、長年不明であったラスマルテンサイトの
組織形成機構に光を当てるものである。 
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