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研究成果の概要（和文）：SPring-8の放射光を使った金属材料の変形組織における3D/4D結晶方位マッピングに
ついて研究を行った。多結晶材料のX線回折シミュレーションの構築，方位マッピングアルゴリズムの検討，塑
性変形による回折点の変化の調査，および，アルミニウム合金におけるデモンストレーション実験の実施が行わ
れ，実験による多結晶材料中の変形組織形成メカニズム解明の可能性が示された。

研究成果の概要（英文）：3D/4D crystallographic orientation mapping has been studied in deformed 
metallic materials by using synchrotron radiation in SPring-8. Development of X-ray diffraction 
simulation for polycrystalline materials, consideration of orientation mapping algorithm, 
investigation of diffraction spots changes in plastic deformed metal and demonstration experiment in
 aluminum alloy were carried out, and then possibility to solve the mechanism of deformation 
microstructure formation in a polycrystalline metal was shown by the experiment. 

研究分野： 構造材料
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様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９、ＣＫ－１９（共通） 

１．研究開始当初の背景 
放射光を使った CT は材料内部の粒子，欠

陥，き裂などを三次元的に可視化でき，変
形・破壊の研究に有効な手法である。申請者
らは，大型放射光施設 SPring-8 にて CT 実
験を行い，ミクロ組織特徴点の追跡法を開発
して，材料内部の力学情報を取り出すことに
成功し，結晶粒の 3D 可視化手法と組合せて，
結晶粒単位の 4D 変形解析を進めている。こ
れまで，結晶粒単位の 4D 変形解析に，一つ
一つの結晶粒に結晶方位情報を付与する
DAGT 法の開発（H20～23 科研費（A），研
究代表：戸田裕之）を行ってきた。結晶粒に
は複雑なひずみの局在化がみられる。この局
所ひずみの発達の理由は変形組織の発達に
ある。これを直接的に調査するため，3D 結
晶方位測定の分解能を飛躍的に向上させる
必要性がある。これまで，放射光で X 線回折
法による変形組織変化の研究は幾つか行わ
れているが，強力な放射光でも，格子ひずみ
が大きくなると十分な回折が得られなくな
るため，回復過程や低ひずみまでの負荷計測
に限られており，大きく塑性変形した試料に
おいて 3次元的に結晶方位分布を精密測定で
きた例は無い。 

DAGT 法は，CT 画像と細束 X 線ビーム
を使うため位置分解能は比較的高い。そして，
ビームパスが限られるため，他の結晶粒から
生じる X 線回折ノイズが入り難い。ビーム径
を小さくすれば，空間分解能の向上が期待で
きる。しかしながら，ビーム径を小さくする
と光量が下がるため，回折 X 線の検出は困難
になる。大型放射光施設といえども細束ビー
ムで光量を高めることは難しい。大型放射光
施設のX線は発散角が小さく平行性の高い特
徴があるが，最近，SPring-8 研究員の上杉ら
の報告によると，ビームにほんの少し入射角
度をつけて絞った方が回折強度を得やすい
ことが分かった。これは恐らく，結晶の歪み
にビームがマッチし，回折条件を満たしやす
くなることによる。そこで，回折強度不足に
なりがちな細束ビームの形成に，歪んだ結晶
でも回折条件を満たしやすくするための集
光装置を導入し，これを変形度合に合わせ最
適調整することで変形試料の回折X線検出を
試みる。 
 
２．研究の目的 

X 線コンピュータトモグラフィー（CT）
は，最近，金属材料の変形破壊に関する学術
調査において有力なツールとなっている。CT
による 4D（=3D+時間）ひずみマッピングと
結晶方位情報を与えるX線回折援用粒界追跡
法（DAGT）の組み合わせは，結晶粒レベル
の不均一変形状態の研究に利用できる独自
手法である。通常では観察困難である結晶粒
内の変形ひずみと結晶組織変化を 4D 観察す
るため，X 線集光デバイスの利用および結晶
方位解析の最適解探索アルゴリズムを導入
することで DAGT を発展させ，変形組織にお

ける 3D/4D 結晶方位マッピングを実現する。
これは金属の降伏，加工硬化や変形集合組織
発達のメカニズム解明に利用できる。 
 
３．研究の方法 

本申請では，後の方位マッピング解析を容
易な状態にするために行う実験の手法研究
と，方位マッピング法に関する解析法研究の
二つのパートがある。それを放射光施設
SPring-8 での実験１→解析１→SPring-8 実
験２→解析２のサイクルで推し進める。実験
１にて，試料の変形条件と X線集光による効
果を明らかにし，最適な実験条件を得る。解
析１では実験１で得たデータの方位探索に
複数のアルゴリズムを使い，特徴を捉えて最
適なアルゴリズムを見出す。放射光実験２で
は，ベストな条件で変形をうける金属材料の
一連のデータセットを得て，解析２で 3D 結
晶方位マッピング手法を完成させる。材料変
形における 4D 変化をデモンストレーション
することで結晶方位マッピングが強力な解
析ツールとなることを示す。 
 
４．研究成果 

3DXRD は，試料を回転させながら高さ
5m～10m 程度に絞った水平ビームを試料
に照射し，それぞれの結晶粒から回折してく
る X 線回折点を 2 次元ディテクタで記録し，
記録された回折点の中から，個々の結晶粒の
回折点を探し出すことで結晶粒の同定を行
うものである．しかし，塑性変形量が大きい
試料においては，回折点が広がるためそれら
のオーバーラップが生じやすくなり，結晶方
位決定が困難になる．本研究では，3DXRD
では結晶方位決定が困難である，塑性変形量
が大きい試料において，変形組織の 3 次元非
破壊の結晶方位マッピングを行うことを目
的する．放射光実験試料は，熱処理によって
結晶 粒サイズ を 100 m に 調整し た
Al-4mass%Cu 合金である．X 線エネルギー
は 25.6keV とし，フレネルゾーンプレートに
より集光したペンシルビームを用いた．検出
器はCMOSカメラ（2048pixel×2048pixel），
シンチレータ（Gd2O2Si:Tb），ビームモニタ
（BM2）で構成され，ピクセルサイズは
6.5m である．試料－検出器間距離は
15.08mm で，試料を 0°から 201°まで回転さ
せながら，ペンシルビームを照射し，1°毎に
0.1s の露光時間で撮像を行った．また，試料
全体から回折像を取得するため，試料を y 軸
360mから+10mずつ移動させながら計 70
撮像行った． 

結晶粒の同定として，以下の方法を提案す
る．Fig. 1 に結晶方位決定のフローチャート
を示す．まず，試料内部の任意の位置 (y, x) 
について考える．Fig. 2 に示すように， = 0°
から 201°まで回転する間に，ビームが任意の
位置を通るときに生じた回折点を取り出す．
取り出した各回折点の回折面における， = 
0°での散乱ベクトルが試料座標系と結晶座



標系が一致した状態のアルミニウム面法線
ベクトルの空間配置と同じになる回折点の
組を探し，その時の結晶方位マトリックス G
を特定することで，結晶方位を決定する．試
料内部の任意の位置ごとに結晶方位を決定
していくことで結晶方位マッピングを行う．
また，得られた画像の回折点から結晶方位を
算出する必要がある．結晶方位を求めるには，
最低でも 2つの面が決まれば方位は解析でき
るが，それでは方位決定の精度が低く，
3DXRD ではなるべく多くの回折面の情報を
用いて解析を行うことで精度の向上を行っ
ている．そこで，本研究では 3 つの面の情報
から結晶方位を測定することとした． 
 

 
Fig. 1 Flowchart for determination of 
crystallographic orientation 
 

 
Fig. 2 Beam-pass and diffraction generation 
position 

 

  
Fig. 3 processing time Fig. 4 (001) pole figure 

 
提案した結晶方位マッピングが正しいこ

とを確認するため，単結晶アルミニウムの

XRD 画像を用いて，結晶方位マッピングを行
った．はじめに，入力する散乱ベクトルの数
に応じて組み合わせ数の増加から，結晶方位
を決定する処理時間が長くなることが予想
される．入力散乱ベクトルの数を変化させ，
結晶方位決定に要する処理時間を調べた．
Fig. 3 に散乱ベクトルの数と方位の算出に要
する処理時間の関係を示す．また，Fig. 4 に
算出した方位の(001)極点図を示す．Fig. 3 か
ら，散乱ベクトルの数が増え，散乱ベクトル
の組み合わせが増えるほど処理時間が増加
している．放射光実験より得られた回折像を
もとに散乱ベクトルを算出した場合，任意の
位置以外からの回折点も含まれるため，散乱
ベクトルの数は 600 から 700 程度となり，こ
の場合，方位の算出にはおよそ 1.56×1091 時
間かかり，膨大な時間を要することとなる． 
多結晶材料を結晶方位マッピングする際は
試料内に複数の結晶粒が含まれているため，
任意の結晶粒から回折した回折点から算出
された散乱ベクトルのみを用いて方位を算
出する必要がある．そこで，それぞれ異なる
方位を有する隣接した 2 つの結晶粒(a)，(b)
を仮定し，結晶方位マッピングを行った．隣
接する 2 つの結晶粒のうち，それぞれ一方の
結晶粒内に任意の位置(y, x)を定め，試料が 0°
から 180°まで回転するうちにその位置から
回折した回折点のみを取り出し，散乱ベクト
ル，方位を求めた．Fig. 5(a) には結晶粒(a)
から算出した方位の(0 0 1)極点図を，Fig. 
5(b)には結晶粒(b)から算出した方位の(0 0 1)
極点図をそれぞれ示す．なお，結晶粒(a)には
入力値として，Fig. 4 で与えた方位と同じ方
位を与えてある．Fig. 4，Fig. 5(a)，および
Fig. 5 (b)より，試料内に他の結晶粒が存在す
る場合においても任意の結晶粒から方位が
算出できていることが分かる． 
 

 
Fig. 5 (001) pole figure 

 
次に，3 次元結晶方位マッピング手法の開

発のために，結晶粒の塑性変形による放射光
X 線回折点の変化の調査を行った．試料は，
熱処理によって結晶粒サイズを 100m に調
整した Al-4mass%Cu 合金の微小引張試験片
である．試験片に単軸引張変形によるひずみ
を与えるために引張試験機を用いた．XRD 実
験は SPring-8 の BL20XU で行った．試料を
360°回転させながら，X 線を入射させ，0.5°
毎に 0.1s の露光時間で撮像を行った．XRD
は X 線エネルギーを 37.7keV，検出器は



CMOS カメラを用い，シンチレータは
Gd2O2S:Tb を用いた．試料－ディテクタ距離
は 27.9mm とした．引張試験機で，=1.83%, 
5.15%, 8.97%, 11.21%, 13.29%のひずみを与
え，計 5 段階で XRD 実験を行った． 
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Fig. 6 Classification of diffraction spots 

 
得られた XRD 画像から各荷重段階の回折点
の重心座標，試料回転角度()，体積，回折強
度を求めた．10 pixel，回折強度 300 以上の
回折点について評価した．各荷重段階で同一
の回折点の特定を行い，回折点の引張り負荷
による様々な変化の解析を行った． 
 

  
Fig. 7 Intensity and number 
of diffraction spots vs. plastic 
strain 

Fig. 8 Number of diffraction 
spots vs. plastic strain 

 
XRD 実験により得られた回折点から任意

に 53 点選び，その変化を目視により 4 パタ
ーンに分類した．Fig. 6 に各パターンの割合
を示す．A はピークが複数に分かれるもの，
B はピークが重なるもの，C は角度方向に
広がるもの( = 13.29%で = 2°以上)，D は
角度方向にシフトするものである．Fig. 6 よ
り，C の角度方向に広がる特徴をもつ回折
点の割合が 67.9%と最も多かった．任意に選
んだ 53 点の回折点を観察した結果，ひずみ
の増加に伴い回折点は方向，ディテクタ上
に広がる傾向があると観察できた．塑性変形
によるひずみと回折点の 1 pixel あたりの回
折強度の平均値，回折点の個数の関係を Fig. 
7 に示す．個数はひずみの増加に従って減少
している．回折強度も減少するが， = 8.97%
から上昇している．Fig. 8 にはひずみの増加
に対する強度範囲 300‐450，600‐900，
1500‐1600 における回折点の個数を示す．
ひずみの増加に伴って，強度 300‐450 の回
折点の個数は増加し，600‐900 の回折点の
個数は減少する．強度 1500‐1600 の回折点
の個数はほとんど変化しない．変形初期の強
度の減少は，回折点の広がりによるものであ
り，後半の強度上昇は，変形しても強度が減

少しないものがあるためである．X 線 CT に
よって得られたひずみ分布を確認したとこ
ろ，変形していない領域が確かに存在してい
た．(1)引張り変形により回折点が広がって，
強度が低下する．(2)強度の変化が少ない回折
点も存在し，それは材料内部の不均一変形で
ほとんど変形しない結晶粒がいるためであ
る． 
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