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研究成果の概要（和文）：　金属組織の加工硬化、破壊の予測をめざし、転位、残留応力などのミクロ組織パラメータ
ーの2D分布解析法の開発を目指した。H24年度にエネルギー分散型X線回折法による残留応力－ラインプロファイル解析
の開発を行い、H25年度は解析精度を上げるため二次元検出器を用いたマイクロビームX線回折法によるラインプロファ
イル解析法を開発した。これらの測定・解析法により、伸線加工パーライト鋼の転位と応力の分布の特徴を明らかにし
た。これらの測定・解析法をもとにH26年度は負の積層欠陥エネルギーを持つCo-Cr合金への展開、さらに荷重変形方向
に対する転位形成の異方性、さらに高温下でのその場測定結果について議論した。

研究成果の概要（英文）：To predict fracture and work hardening of metallic microstructure in structural 
materials, we have developed analytical methods for determining 2-dimensional distributions of 
dislocations and residual stresses by using X-ray diffraction methods. Firstly, the line-profile analysis 
based on the energy dispersive X-ray diffraction method was developed in 2012. High spatial-resolution 
line-profile analysis was developed in 2013 to characterize cold-drawn pearlitic steels. In 2014, These 
analytical methods were applied to the Co-Cr alloys with negative stacking fault energies.

研究分野：量子ビーム組織解析学

キーワード： 金属組織解析　X線回折　ラインプロファイル解析　転位

  ２版



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９、Ｚ－１９（共通） 

１．研究開始当初の背景 
 金属の塑性変形・加工硬化、また、疲労、
破壊などの現象にはミクロ組織の発達、特に
転位密度の増加、転位配列様式の変化、セル
組織の形成と微細化が関わる。つまり、材料
強度特性の予測、特性発現メカニズムの理解
には転位の挙動・発達を詳細に理解する必要
がある。一方、従来のミクロ組織評価法は電
子顕微鏡を利用した直接観察が主流である
が、転位密度などの代表値を導くには統計精
度を得るためにサンプリング数を増やす必
要があり、多大な労力を要する。また、強加
工組織、マルチフェーズなど、ミクロ組織の
複雑化に伴い、転位に関する情報を選択的に
抽出し定量化することは困難となる。 
 従来の組織解析の課題に基づき、申請者は
X線回折ラインプロファイル解析による転位
キャラクターの定量化に関する研究にとり
組んできた。主に実験室系 X線回折装置を用
い、鉄鋼材料、Cu 合金、Co-Cr 合金など多
様な材料について、結晶系や転位運動に関わ
る積層欠陥エネルギーの転位キャラクター
への影響を明らかにした。特に、回折指数に
対する転位コントラストの影響をくみ今度
解析法を取り入れることで、加工硬化などの
材料強度を議論できる正確な転位密度の導
出を実現した。 
以上の成果が得られつつも、実際の構造材
に実験室系X線回折装置によるラインプロフ
ァイル解析を展開するには課題がある。上記
材料が構造材として利用される際、曲げ、圧
延、引張など多様な加工が加えられる。それ
に伴い構造材内部には変形形状に依存した
不均一な塑性変形の分布が生じる。例えば、
圧延加工や伸線加工では内部より表面側が
優先的に塑性変形する。このような深さ方向
の組織分布以外にも材料面内方向の組織分
布も生じるため、ミクロ組織分布を 2D、3D
の観点から解析する必要がある。また、疲労
破壊などで生ずる亀裂部の解析では、材料内
部における亀裂先端部の応力分布と転位密
度の分布を同時に非破壊で解析する必要が
ある。このような金属材料構造材内部の組織
不均一性を解析するには回折装置の入射ビ
ームサイズをマイクロメータースケールに
絞る必要があり、実験室系 X線回折装置のゲ
ージボリューム（数mm以上）では対応する
ことは難しい。 
また、変形、高温中などの動的な組織変化
を捉えることも組織解析には要求されるが、
実験室X線でラインプロファイル解析のデー
タ測定には数時間を要するため対応できな
い。 
以上のように実験室X線では金属組織の転
位キャラクター解析に課題があり、それらを
克服する新しい測定法構築が本研究の課題
である。 

 
 
 

２．研究の目的 
X 線回折ラインプロファイル解析の 2D、

3D を指向し、また、変形、高温下での測定
を実現するため、高輝度放射光を利用した X
線回折ラインプロファイル解析系を構築す
る。高輝度放射光を利用することでマイクロ
サイズでも短時間でX線回折ラインプロファ
イル解析が可能となる。ただし、ラインプロ
ファイル解析で必要な逆空間分解能、また、
高次までの回折を測定する必要性、さらに測
定系に由来するラインプロファイルの形状
の定義法など課題がある。これら課題を踏ま
えた、放射光マイクロビームラインプロファ
イル解析用回折法の開発、またそれに必要な
解析法を考案することが研究遂行に必要な
課題となる。特に次の２つの測定法を開発す
る。 
（１）放射光を用いても、通常の X線では金
属材料内部への侵入深さは小さい。そこで、
50～150 keVの高エネルギーX線を利用する。
低次から高次までの回折を測定することを
踏まえれば、通常のディフラクトメーターに
よる角度走査は測定時間の短縮化に不利で
ある。そこで、角度走査なしに低次から高次
までの回折プロファイルが得られるエネル
ギー分散型X線回折ラインプロファイル法を
構築する。 
（２）高エネルギー白色 X線を利用したエネ
ルギー分散型回折測定は材料内部へのX線浸
透性に有利であるが、逆空間分解能に不利で
ある。特に転位密度の変化が小さいとき、転
位配列状態を厳密に議論する必要がある場
合、角度走査によるラインプロファイル測定
が望ましい。角度走査は測定時間に不利とな
るが、その課題を克服する二次元検出器を利
用した測定系を構築する。 
 以上２つの測定法を用い、実用構造材とし
て伸線加工パーライト鋼の転位キャラクタ
ーの内部不均一性の特徴を明らかにする。ま
た、高温下での回復挙動の特徴を明らかにす
ることが本研究の目的である。 
 
３．研究の方法 
 本研究では（１）高エネルギー白色 X線を
利用したエネルギー分散型X線回折ラインプ
ロファイル解析法と（２）二次元検出器によ
るラインプロファイル解析システムの開発
を行った。それら実験は放射光施設 SPring-8
を利用した。それぞれの実験を行ったビーム
ライン、および装置、測定法の特徴は次のと
おりである。 
（１）白色 X線回折ラインプロファイル解析 
実験は白色X線ビームラインであるBL28B2
を利用した。ゴニオメーターに Ge 半導体検
出器を搭載し、エネルギー分散型 X線回折測
定を行った。ラインプロファイル測定は伸線
加工パーライト鋼ワイヤを円柱状試料とし
て切り出し、radial 方向にて行った。また、
残留応力測定は radial, hoop, axial 方向で
実施した。円柱状試料の中心部から外周部に



かけて測定を行い、試料ジオメトリーに対す
る転位パラメーターと残留応力の分布を解
析した。 
 
（２）高分解能マイクロビーム X線回折ライ
ンプロファイル解析 
X 線回折測定はアンジュレーター高輝度 X
線光源である BL22XU にて実施した。Fig.2 に
装置の模式図を示す。ビームサイズは 200 μ
m×200 μm とし、X 線エネルギーは 30.036 
keV とした。ワイヤ試料を板状とし、板面法
線方向に X線を入射し、透過回折パターンを
測定した。転位密度などのミクロ組織パラメ
ーターの線材半径方向の分布を調べるため、
線材中心から線材表面近傍までスキャンし、
X 線回折測定を行った。回折線の検出には試
料から約 900 mm に配置した Pilatus100K を
利用した。検出器の移動によりフェライト
110 から 310 の回折を測定した。 
 
４．研究成果 
（１）白色 X線回折ラインプロファイル解析 
試料には伸線加工が施されたパーライト
鋼（0.84 mass%C、φ4.05 mm）を用いた。伸
線加工による減面率は 22.5%（真ひずみ：
0.25）が施されている。伸線方向に対し長さ
3 mm で切断し、測定試料とした。 
入射 X線のビームサイズは 100 m x 500 m
とし、伸線方向に平行に X 線を入射した。X
線の検出には Ge 半導体検出器を用いた。検
出器のキャリブレーションならびにライン
プロファイルの標準試料として LaB6 粉末を
利用した。ラインプロファイル解析は
modified Williamson-Hall / 
Warren-Averbach 法にて行った。 
 エネルギー分散型Ｘ線回折ではBraggの式
（ Ehcd /sin2  ）に基づき、回折角の代わ
りにエネルギーをスキャンする。逆空間分解
能は主に半導体検出器の分解能に依存する
が、一般的な角度分散型 X線回折に比べ分解
能は低い。ラインプロファイル解析は高い逆
空間分解能を必要とするため、エネルギー分
散型Ｘ線回折の利用は不適とされてきた。一
方、検出器の分解能と逆空間分解能の関係は
回折角により変化する。そこで、エネルギー
分解能のX線エネルギー依存性をもとに回折
角変化に伴う逆空間分解能を求めた。検出器
分解能と回折角に対応する逆空間分解能k
を Fig. 1 に示す。回折角を小さくすること
で逆空間分解能は向上することが理解され
た。ただし、使用できるエネルギー領域の制
約、つまりビームラインのエネルギー帯（～
150 keV）、光学系から発生する Pb、Wの蛍光
X線、Fe 試料の透過性を考慮すると、90から
150 keV が使い易いエネルギー帯となる。ま
た解析には複数のBragg回折(110～310回折)
を必要とする。これらの条件を満たす 3.8°、
5.5°の回折角で測定を行った。Fig.2 は測定
プロファイルに対し、装置プロファイルを比
較した結果である。測定プロファイルのピー

ク幅は装置プロファイルのそれに対し、十分
大きく、試料由来の回折プロファイルをデコ
ンボリューションが可能であることを示唆
している。 
ラインプロファイル解析から求められた
結晶子サイズ、転位密度、転位の配置パラメ
ーター(M)の線材の半径方向分布を Fig. 3 に
示す。伸線加工では線材中心と表面で塑性変
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形量が異なり、その塑性変形量は線材表面で
大きい。一方、転位密度は顕著には変化せず、
M値が表面側で僅かに減少したのみである。M
値の減少は転位 dipole などの形成によるひ
ずみ場のスクリーン効果の発達を示唆し、表
面側にて動的回復が生じたことを推定でき
る。ただし、対象とした試料の真ひずみは
0.25 と小さいため、Fig.3 の変化は明瞭とは
言えない。そこで、高分解能マイクロビーム
X 線回折にて、より高い真ひずみを与えた試
料を対象とした測定を実施した。 

 
（２）高分解能マイクロビーム X線回折ライ
ンプロファイル解析 
試料には Fe-C 系共析点近傍の Fe-0.73 
mass%C を用いた。直径 5.50 mm のパテン
ティング材（未加工材）に対し、真ひずみ
1.39 を加え、それぞれの線径を 2.74（r = 
1.37 mm）まで減面している。X 線の透過
性を確保するため、線材を中心から厚さ 1 
mm の板状に切り出し、測定試料とした。 
 X 線回折測定は高輝度マイクロ X 線光源
である BL22XU にて実施した。実験装置の
模式図を Fig. 4 に示す。ビームサイズは
200 m×200m とし、X 線エネルギーは
30.036 keV とした。試料面法線方向に X
線を入射し、透過回折パターンを測定した。
測定は線材中心（r = 0 mm）から線材表面
近傍（r = 1 mm）までの 4 点にて測定を行
った。回折線の検出には試料から約 900 mm
に配置した Pilatus100K を利用した。検出
器の移動によりフェライトの 110 反射か
ら 310 反射を測定した。 
ラインプロファイル解析では測定される
プロファイル関数について装置由来のプロ
ファイル関数をデコンボリューションし、構
造由来のプロファイル関数を導く必要があ
る。装置由来のプロファイル関数を得るため
には、一般に焼鈍試料または LaB6粉末の回折
パターンが用いられる。ただし、これら試料
の結晶粒子サイズは一般に大きいため、放射
光の高平行マイクロビームを用いた場合、デ
バイリングの二次元像を得ることは極めて
困難となる。そこで本研究では予め構造由来
の拡がりを規定した CeO2 粉末の微細粒子を
標準試料として用い、装置プロファイル補正
を行った。ただし、CeO2粉末の構造由来のプ
ロファイルが含まれるため、その影響を除去
したデコンボリューション法を開発し、本研
究課題に利用した 
modified Warren-Averbach 法から、転位密
度、M値、結晶子サイズを求めた結果を Fig. 5
に示す。M値が１より小さいほど、転位 dipole
などが発達していることを示唆する。転位密
度は半径方向において顕著な分布はないこと
が明らかになった。一方、M 値は線材中心よ
りも表面側で小さく、表面側での転位 dipole
の発達が示唆された。表面側で結晶ひずみが
小さい要因は、転位 dipole 発達に伴うひずみ
場の縮小によることが推察された。つまり、
表面側ではより加工が大きくなり、転位セル
構造発達を伴った動的回復が進行したと推定
される。 
Fig. 6 は転位密度、M値、結晶子サイズの
温度変化である。温度上昇に伴い、転位密度
が減少するが、その変化は不連続であること
が示唆された。また、M 値と結晶子サイズの
変化から転位の消滅がセルウォールの転位
から進んでいることが明らかになった。 
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以上の研究成果は以下に示す研究論文、学会
発表、シンポジウムなどでの講演で発表され、
この分野に関心を示す研究者のネットワー
クを構築するに至った。そのネットワークの
一つに日本鉄鋼協会評価・分析・解析部会の
「鉄関連材料のヘテロ構造・組織の解析研究
フォーラム」の設立（2015 年度～）を行い、
また、2014 年度に開催された金属組織研究会
ではラインプロファイル解析を主題とした
講演会が開催された。 
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