
科学研究費助成事業　　研究成果報告書

様　式　Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９ （共通）

機関番号：

研究種目：

課題番号：

研究課題名（和文）

研究代表者

研究課題名（英文）

交付決定額（研究期間全体）：（直接経費）

１４５０１

基盤研究(B)（一般）

2016～2014

高輝度放射光を用いた回折コントラスト・ラミノグラフィーによる4D材料損傷評価

4D Fatigue Damage Evaluation by Diffraction Contrast Laminography Using Ultra 
Bright Synchrotron Radiation

９０１５５６５６研究者番号：

中井　善一（NAKAI, YOSHIKAZU）

神戸大学・工学（系）研究科（研究院）・教授

研究期間：

２６２８９００８

平成 年 月 日現在２９   ５ １２

円    13,300,000

研究成果の概要（和文）：多結晶金属材料中の個々の結晶粒の位置と形状を3次元的に再構成する技術として，
回折コントラスト・ラミノグラフィーを開発し，ステンレス鋼とマグネシウム合金のインライン疲労試験に適用
した．
その結果，個々の結晶粒のミスオリエンテーションを測定した結果，1つの試料中のミスオリエンテーションβ
の平均値は，繰返数とともに増加したが，その変化は主すべり面で最大であった．また，主すべり面の中でも，
Schmid因子の大きい面のほうがβの変化は大きく，それの最も大きい結晶粒で疲労き裂が発生した．
次いでマグネシウム合金の双晶変形を観察した結果，双晶変形は疲労き裂発生に重要な役割を果たしていないこ
とが明らかになった．

研究成果の概要（英文）：Three-dimensional grain mapping techniques for polycrystalline materials, 
called X-ray diffraction contrast laminography, were developed.  This technique was applied to 
inline fatigue tests of a stainless steel and a magnesium alloy.  The shape and location of grains 
could be determined.
To evaluate the dislocation structure in fatigue of a stainless, the total misorientation of 
individual grains was measured.  The average value of the total misorientation over one sample was 
increased with the number of cycles.  In a grain, the change of the total misorientation was largest
 for the primary slip plane.  The maximum change of the total misorientation in fatigue was larger 
for planes with larger Schmid factor, and the first fatigue crack initiation was occurred in a 
grain, which had the greatest change of the total misorientation.
The twin deformation in magnesium alloy was also observed, and it was found that twin deformation 
was not play an important role for fatigue crack initiation.

研究分野： 5501
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１．研究開始当初の背景 
通常，工業用や医療用に用いられている X

線 CT イメージングは，材質による X 線吸収
率の違いを利用して内部構造を有する固体
内の物質の 3 次元像を得る手法であり，吸収
コントラスト法と呼ばれている．それに対し
て，平行度が高い高輝度放射光による CT イ
メージングでは，異材界面における X 線の屈
折を利用することにより，密度差の少ない物
質間の界面を強調して表示することができ，
より明瞭な物質像を得られること．研究代表
者らは，既に，屈折コントラスト法を利用す
れば，介在物や開口量の少ない微小な疲労き
裂を検出できることを明らかにしていた． 
一方，多結晶体においては，投影面上に

Braggの回折条件を満たした結晶粒の影(減光
スポット)が現れ，それより回折角だけ離れた
位置にその結晶粒の形が明るく投影された
回折スポットが現れる現象がある．このよう
な投影面に現れる影は，従来，CT イメージ
ングの精度を低下させるものとして認識さ
れてきたが，それを積極的に利用して新たな
情報を得るのが回折コントラスト(DCT) 法
である． 
試料を回転させると，各結晶粒に対して回

折条件を満たす角度が多数存在する．回折条
件を満たした場合の像を抽出して 3 次元像を
再構成すると，結晶粒の位置と形状を 3 次元
的に同定することができる．また，回折角よ
り，結晶方位，原子間隔を求めることが可能
となる．原理的には，試料を構成する全ての
結晶粒の形状，方位，ひずみを 3 次元的に求
めることができるので，多結晶体の強度研究
に極めて有力な方法である．さらに，屈折コ
ントラストイメージングと組み合わせるこ
とにより，き裂の 3 次元形状も同時に計測す
ることができるものと考えられるていた． 
 一方，これらの CT 法には，観察できる試
料の寸法に制限がある．CT 法では図 2 に示
すように試料を回転させてその透過像より
断層像を再構成するため，全ての断面寸法が
放射光の透過厚さ以下でなければならない．
そのため実用的に重要な鉄鋼材料の場合，観
察できる資料寸法は丸棒の場合直径 1mm 程
度，長方形断面の場合，対角線の長さ 1mm
程度が限界であった．しかしながら，転動疲
労などでは，試料寸法によって破壊メカニズ
ムが大きく異なっており，細線によって解明
した破壊のメカニズムは，実用的な通常のバ
ルク材と異なることが明らかになっていた．  
 
２．研究の目的 
 ラミノグラフィは，試料の回転軸(試料表面
垂直方法)を放射光入射方向に垂直な方向よ
り傾ける方法である．この場合放射光透過
厚さは t/cos(t: 板厚)となり，試料表面に垂直
に放射光を入射する場合よりも大きくなる
が，回転によって変化することはない．した
がって，細線だけでなく，薄板の観察の観察
が可能となる．そこで，本課題では，ラミノ

グラフィによって回折コントラスト法を実
現する技術を開発することを第一の目的と
した．次いで，インライン疲労試験法を開発
し，効率的に疲労損傷を計測する手法を確立
することを試みた． 
 
３．研究の方法 
 小型のロードセルおよび PZT 駆動アクチ
ュエータを採用することにより，回転ステー
ジ上に設置可能な小型の疲労試験機を開発
した．それを用いて，試験片を試験機から取
外すことなく DCT 測定を行った． 

DCT 測定は，大型放射光施設 SPring-8 の
ビームライン BL19B2 および BL46XU におい
て実施した． 
 供試材として，オーステナイト系ステンレ
ス鋼  SUS316L およびマグネシウム合金
AZ31 を用いた． 
 
４． 研究成果 
(1) 結晶方位解析法の開発 
 回折スポットの位置より，各回折面の方向
を同定するとともに，同一結晶に属する二つ
の回折面の方向から，結晶方位を同定する理
論を構築するとともに，解析ソフトウェアを
開発した．これによって，すべり面およびす
べり方向を測定することができ，各すべり系
の Schmid 因子を決定することが可能となっ
た． 
(2) 回折スポット分類の高精度化 
 DCT 測定では，1 回の測定において，一つ
の結晶粒で 10 個程度の回折スポットが現れ
るため，観察領域に含まれる結晶粒数の 10
倍程度の数の回折スポットが得られる．DCT
法では，これらのスポットを結晶粒ごとに分
類して，同じ結晶粒の多方向の投影形状より
各結晶粒の三次元位置・形状を再構成する．
従来は，減光スポットの幾何学的な位置関係
を利用して結晶粒を仕分けしていたが，結晶
粒が小さくなるほどスポット数が膨大にな
るとともに，減光スポット同志がオーバーラ
ップするために，十分な精度で同定すること
が困難な場合があった．そこで，本課題では，
回折面の方位関係を考慮して分類する方法
を新たに提案した．両手法を併用することに
よって，結晶粒の位置・形状再構成の精度が
向上するものと期待さるが，後者については，
理論構築のみで，実装するには至らなかった． 
(3) 回折コントラストラミノグラフィ 
 ラミノグラフィにおいても，減光スポット
および回折スポットが現れることを確認し，
薄板の疲労損傷評価に回折コントラストラ
ミノグラフィが適用可能であることを示し
た． 
(4) ステンレス鋼の疲労損傷評価 
転位の存在による回折面のミスオリエン

テーションのため，同一回折面の回折条件を
満たす試料回転角は，狭い角度範囲で分布す
る．従来の DCT はこれを合成することによ
って一つの回折スポット形状を得，それによ



って結晶粒の三次元形状を再構成すること
が行われていたが，本課題では，回折角度の
拡がりより回折面のミスオリエンテーショ
ンを導く手法を開発した．また，DCT 測定
による三次元再構成結果および EBSD 測定
による組織観察結果を比較し，三次元再構成
の精度評価を行った．その結果，位置精度が
十分ではなかった．なお，ミスオリエンテー
ションは EBSD によって測定される GOS と
対応していることが分かった． 
(2) ステンレス鋼における疲労試験結果 
ステンレス鋼を用いてインライン疲労試

験を行い，高サイクル疲労試験中のミスオリ
エンテーション変化を観察した．その結果，
繰返数とともにミスオリエンテーションの
平均値が増加することが分かった．また，各
回折面におけるミスオリエンテーションの
全結晶に渡る平均値は， fcc 構造の主すべり
面である{111}面において最も大きかった． 
一方，結晶ごとにミスオリエンテーション

の変化は異なっていた．また，同一結晶粒の
{111}面の回折スポットについて Schmid 因
子を求め，Schmid 因子とミスオリエンテー
ションの関係について調べた結果，Schmid 
因子が大きな回折スポットほどミスオリエ
ンテーションの変化量が大きいことが分か
った． 
さらに，結晶粒の位置・形状の三次元再構

成結果をもとに検討したところ，き裂発生箇
所に位置した結晶粒において他の結晶粒よ
りもミスオリエンテーションが大きく変化
することが明らかになった． 
(3) マグネシウム合金の変形評価 
 hcp 構造をもつマグネシウム合金は，すべ
り系が少ないために双晶変形が重要である
と考えられており，疲労き裂の発生も双晶変
形に起因するものとの考えが支配的である．
この双晶変形は圧縮応力下で生じ，引張応力
下では生じないため，まず，疲労強度に及ぼ
す平均応力の影響を調べた．その結果，平均
応力と疲労限度の関係は，双晶変形の生じな
い鉄鋼材料と同様であり，双晶変形が重要な
役割を果たしていない可能性のあることが
示唆された．実際に，EBSD によって結晶方
位を観察した結果，き裂の発生位置には双晶
は存在しなかった．そこで，繰返し応力下で
のミスオリエンテーションを測定した．その
結果，圧縮応力負荷によって双晶が発生した
が，除荷することによって元に戻る可能性が
大きいことが明らかになった．このような可
逆的な変形によって損傷が蓄積する可能性
は低く，DCT 測定の結果からも，双晶変形は
疲労き裂の発生には関与していないものと
結論された． 
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