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最近の研究から
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1. 背景
　金属材料の分野では、機械特性の定性的な理解か
ら定量予測へと大きくシフトしようとしている。例えば
降伏強度や成形性を定量予測しようという試みがなさ
れており、実現すればモノづくりの高度化に貢献するこ
とは言うまでもない。自動車工業においては金属材料
の塑性加工が多用されているが、高ひずみ領域におけ
る塑性加工 CAE（Computer Aided Engineering）
の予測精度が不十分なため試作が避けられない。自
動車工業においてコスト削減は最重要課題の1つであ
り、試作は CAE の精度向上により克服すべきコストで
ある。しかし、鉄鋼材料を始めとする実際の金属材
料の塑性変形の数理モデリングは容易ではない。ア
プローチのひとつは、製造現場でもよく知られている
有限要素法を使った工学的手法である。この手法で
は、応力とひずみの関係を定式化した構成方程式を設
定し、有限要素法により数値解析を行う。例えば多結
晶組織のような材料の不均一性は要素を小さくするこ
とで表現する。結晶粒を有限要素分割できれば、結
晶塑性論に基づく多結晶塑性モデリングが可能であ
り、最近では、結晶塑性論に転位論の考え方を取り
込んだマルチスケールモデリングも登場している。しか
し、現実の部品の大きさから結晶粒までを有限要素
分割するには (105)3 オーダーの要素数を要するため現
状では難しい。一方、究極的な数理モデルとして、原
子間ポテンシャルを設定し、原子 1 個 1 個の運動を

数値解析する原子シミュレーションも検討されている。
分子動力学法では、転位のすべり運動や、転位の増
殖、転位同士の相互作用、固溶原子・分散粒子・析
出物と転位の相互作用、粒界における転位の堆積・応
力集中といった塑性変形の素過程とも言える現象がシ
ミュレーション可能である。しかし、1つの結晶におけ
る周期境界条件では従来と同じく現象の定性的な理
解にとどまってしまうため、粒界ネットワークを記述で
きるスケールに拡張する必要があるが、それには (105)3

オーダーの原子数を要するため現状ではやはり難しい。
　数理モデルによる定量予測はまだ始まったばかりで
あり、計算科学の発達に伴ってそれぞれの手法がス
ケールを拡張し結晶粒スケールに到達することは、い
ずれ可能となろう。そうすれば結晶粒スケールを架け
橋として原子シミュレーションに基づいた部品スケー
ルの CAE の可能性が見えてくる。ここで重要な問題
は、それぞれ結晶粒スケールに拡張したモデルのシミュ
レーションが実際の材料の挙動と一致しているかどう
か確かめる実験手法が確立されていない点である。こ
のような実験手法には、(1) 結晶粒スケールの顕微鏡
法、(2) 応力及びひずみの定量評価、(3) 結晶方位の
決定、(4) バルク内部 3 次元観察、(5) 非破壊観察と
いった機能が要求される。H. F. Poulsen らによって
提案された、Three-dimensional x-ray diffraction 
microscopy（3DXRD）[1] は、上のような要件を満た
すことのできる放射光を使った新しい実験手法として

　実用金属材料内部の結晶方位及び応力の非破壊3次元観察を行うため、細いビームを使って試料を3次元
走査する3DXRD 法（走査型3DXRD 法）を開発した。再構成シミュレーションにより入射ビーム幅の2倍
程度の空間分解能で結晶方位マッピングが可能であると推定した。最初の実験として、ビーム幅20 µm の
入射ビーム及び粗大粒化純鉄試料を使って、再構成シミュレーションと矛盾しない結果が得られた。高エネ
ルギー 1 µm マイクロビームを使うことで実用冷間圧延鋼板材の結晶方位マッピングに初めて成功した。

Abstract

（SPRUC 2016 Young Scientist Award 受賞 研究報告）

走査型 3DXRD 顕微鏡法の開発



9 SPring‑8/SACLA Information／Vol.22 No.1 FEBRUARY 2017

FROM LATEST RESEARCH

有力視されている。
　3DXRD 法は言わば多結晶の回転結晶法である。
多結晶試料に単色 X 線を入射し、試料を回転させな
がら、試料透過方向に配置した 2 次元検出器により
複数の結晶粒からの X 線回折斑点を記録する。検出
器は試料近く（10 mm 以内）に配置する高空間分解
能検出器 D1と、遠く（100 mm 以上）に配置する大
面積検出器 D2 を用いる。D2 の回折画像の中から、
結晶構造及び格子パラメータを既知として “ 多結晶指
数付け ”[2-7] により、ある結晶粒からの回折斑点を抽
出する。回折斑点の位置からその結晶粒の平均の結
晶方位を決定し、格子パラメータを変数として結晶粒
の平均の格子パラメータを決定する。何らかの方法で
定義した無ひずみ時の格子パラメータとの差をとること
で弾性ひずみを求めることができる。全ての格子パラ
メータが得られるため、弾性ひずみテンソルを求める
ことができる。したがって、応力テンソルに変換する
ことも可能である [5]。これを X 線が入射した各結晶
粒に適用することにより、各結晶粒の粒内平均の結晶
方位と応力が得られる。結晶粒の位置と形状の解析
には、シート状の入射ビームと D1を用いる。D1にお
ける各回折斑点の位置と形状から、シート状ビーム入
射断面内における結晶粒の位置と形状が解析される。
回折斑点の形状及び強度分布も詳細に解析すること
により、結晶粒内の結晶方位分布を再構成することが
可能である [8,9]。これにより、塑性ひずみに相当する
物理量が得られる。ただし、結晶粒内の応力分布の
解析はまだ達成されていない。50 keV 以上の高エネ
ルギーX 線を使用するため、ビーム入射断層面内にお
いて、1 × 1 mm2 程度の試料外寸をもつ鉄系試料の
観察が可能であり、微小引張試験片の塑性変形その
場観察が実現されている。この断層の積み重ねにより
3 次元再構成が行われる [9,10]。これにより原理的には
上述の (1) 及び (3)−(5) を可能にしている。(2) に関し
ては塑性ひずみについては粒内分布、応力については
粒内平均（第 2 種応力と呼ばれる）が得られる。
　3DXRD 法では回折斑点の位置を基に解析を行う
ため、異なる結晶粒からの回折斑点がオーバーラップ
しないような実験条件を満たさなければならない。そ
のため、熱処理により結晶粒径を粗大粒（100 µm 程
度）化した試料を使って断層面内の結晶粒数を減らし
た実験がよく報告されている。実際の鉄鋼材料によく
見られる粒径（10 µm 程度）では、1 × 1 mm2 微小
引張試験片断層面内における結晶粒数が多すぎるた

め、回折斑点がオーバーラップし解析不能となる。筆
者らはこの点が 3DXRD 法の最大の問題であると考え
ている。なぜなら、実験手法の制約により実際の材
料とは大きく異なる試料をモデリングすることは、実
用金属材料の塑性加工 CAE 高精度化を目指す筆者
らにとっては本末転倒だからである。この問題を克服
するために、筆者らは細い入射ビームを使って一度に
X 線が入射する結晶粒数を減らすことによって、回折
斑点のオーバーラップを抑える方法を提案した [11]。細
いビームを使った走査型の顕微鏡法であることから走
査型 3DXRD 法（Scanning 3DXRD）と呼んでいる。
走査型 3DXRD 法では、試料を走査することにより空
間分解を行うため D1を必要としない。そのため試料
周りの空間が広くとれるため、その場観察引張試験が
容易になるという利点もある。また、3DXRD 法では
粒内方位分布（及び粒内応力分布）を解析するために
はD1上の回折斑点の強度分布データも必要となるが、
一般に X 線 2 次元検出器の空間分解能とダイナミック
レンジはトレードオフの関係にあるため、粒内分布の
再構成は容易ではない。一方、走査型3DXRD 法では、
粒内分布の解析においても D2 上の回折斑点の位置
情報のみを用いて強度情報は用いないため検出器のダ
イナミックレンジは不要である。
　本稿では、まず走査型 3DXRD 法の方法論を概説
する（2 節）。本手法では走査型の利点を最大限に活
用するため、3DXRD 法とは異なる再構成法を新たに
構築した。これは経験則に基づく工学的アプローチで
あるため、シミュレーションにより本再構成法の妥当
性及びその限界を調べた（3 節）。検証実験について
は 2 例紹介する（4−5 節）。

2. 方法
　走査型 3DXRD 法では細いビームを多結晶試料に
入射し、Fig.1に示すような回転 ωにより試料を回転
しながら、D2 により回折画像を連続的に記録する。ω
を180° 回転したら X 方向に ΔX だけ並進させる。こ
れを繰り返し、ω及び X で 2 次元スキャンした回折画
像データを得る。2 次元スキャンデータから入射ビー
ムが任意の点 Q(x,y) を常に通るような (ω,X ) の関係を
満たす回折画像データを抽出する。この条件を満たす
とき、簡単のため x 方向の入射ビーム幅をΔXとする
と、180° 回転の間、点 Q を中心とした直径 2ΔX の
領域に入射ビームが概ね集中する。そこで、抽出した
回折画像の中には、点 Q 及びその周り直径 2ΔX の空
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Fig.2　再構成シミュレーションに用いた、(a) 結晶粒形
状評価用結晶粒分布ファントムと、(b) シミュレー
ションにより得られた結晶粒マップ。(a) 及び (b)
中の両方にファントムの結晶粒界を実線で示して
いる。(c) 入射ビーム幅 ΔX で規格化した Wb の
ヒストグラム。Wb はファントムの結晶粒界位置と
シミュレーションにより得られた粒界位置のずれ
量である。

間を占める結晶粒の回折斑点が最も多く記録されてい
ると仮定する。正確には、ある結晶粒から検出される
回折斑点数 N は結晶方位に依存するため、N の理論
的な最大値を M として、N/M が最大となる結晶粒が点
Q を占める結晶粒であると仮定する。N は 3DXRD 法
により構築された “ 多結晶指数付け ” により決定する
ことができ、M は理論的に求められる。多結晶指数付
けにより同時にその結晶粒の結晶方位も求まる。した
がって、点 Q 及びその周り直径 2ΔX の空間を占める
結晶粒及びその結晶方位が求まる。直径 2ΔX は位置
不確定性をもたらすため、空間分解能は 2ΔX 程度で
あると予想される。また、位置不確定性の観点から
ΔX は入射ビーム幅もしくは X 方向スキャンステップの
どちらか大きい方と定義できる。点 Q を視野全体にわ
たって掃引することにより2 次元結晶方位マップが得
られる。この 2 次元マップを z 方向に積み重ねること
により3 次元結晶方位マップが得られる。

3. 再構成シミュレーション
　走査型 3DXRD 法における再構成方法の妥当性を
検証するために、最初のステップとして、再構成シミュ
レーションにより結晶粒形状の再現性を調べた。用い
た結晶粒形状評価用ファントムを Fig.2(a) に示す（再
構成法評価用人工モデルをファントムと呼ぶ）。結晶
粒分布ファントムでは各結晶粒を要素分割し、結晶粒
内部では均一な結晶方位をもたせている。Fig.2(a) に
おいて色は結晶方位を、実線は結晶粒界を示してい
る。入射ビーム幅（及び X 方向スキャンステップ）ΔX
を結晶粒径よりも十分小さくとり、(ω,X ) の関数として
各結晶粒の回折斑点位置を計算した。次にファントム
の情報は使わずに、計算した回折斑点位置データか
ら前節で述べた方法により結晶粒マップを再構成し
た。シミュレーション方法の詳細は文献 [11] を参照さ

れたい。再構成された結晶粒マップをFig.2(b)に示す。
Fig.2(b) において色は再構成された結晶粒分布、実
線はファントムの結晶粒界を示している。Fig.2(b)より、
(i) 小さい粒に隣接している大きい粒はさらに大きくな
る、(ii) 大きい粒に隣接している小さい粒はさらに小
さくなるか消失する、(iii) 結晶粒の凹凸形状が丸みを
帯びる、といったアーティファクトが生じることが分か
る。結晶粒形状ずれ量を定量的に調べるために、再
構成マップの結晶粒界とファントムの結晶粒界の位置
ずれ量 Wb を評価した。その結果をヒストグラムとして
Fig.2(c) に示す。ヒストグラムの横軸 Wb は ΔX により
規格化している。ヒストグラムよりWb は概ね 2ΔX 以
下に集中していることが分かる。したがって、本シミュ
レーションでは結晶粒形状の再現性は、～2ΔX 程度
であると言える。これは前節で予想した空間分解能と
一致する。

4. 粗大粒試料による検証実験
　走査型 3DXRD 法の初めての実験を粗大粒化純
鉄試料と 20 µm ビームを用いて行った。供試材とし
て直径 0.5 mm の純 Fe 線（純度 99.5%）を用意し、
1250℃・5 時間の粗大粒化熱処理を施した試料を用
いた。BL33XU 豊田ビームラインにおいて、アンジュ
レータ放射光を Si220 チャネルカット分光器により
40 keV に単色化し、20 × 20 µm2 のスリットを通し
て試料に入射した。D2 にはフラットパネル検出器を

Fig.1　走査型3DXRD 顕微鏡法のセットアップ。



11 SPring‑8/SACLA Information／Vol.22 No.1 FEBRUARY 2017

FROM LATEST RESEARCH

用いた。ΔX を 25 µm、z 方向のスキャンステップを 25 
µmとし、走査型3DXRD法により3次元結晶方位マッ
ピングを行った。次に試料を切り出し、電子線後方散
乱回折（EBSD）法により切り出し表面の結晶方位マッ
ピングを行った。結晶粒の相対方位及び相対位置を
頼りに、EBSD 方位マップ中で観察された結晶粒を走
査型 3DXRD による 3 次元方位マップの中から探し出
した。3 次元マップ中、一致した結晶粒が最も多く含
まれる xy 面 2 次元マップを EBSD 観察と一致した走
査型 3DXRD レイヤとした。一致した走査型 3DXRD
レイヤにおける2 次元結晶方位マップを xy 面内におけ
るボクセルサイズ Δx を12.5 µm としてもう一度再構
成した（xy 面内ボクセルサイズ Δx は入射ビーム幅及
び X 方向スキャンステップΔX と必ずしも一致しなくて
よいが、原理的な空間分解能は Δx には依存せずΔX
に依存する。詳しくは文献 [11] を参照されたい）。こ
れを走査型3DXRDで再構成された方位マップとして、
走査型 3DXRD 及び EBSD で評価された結晶粒径を
比較した。
　走査型3DXRD及び EBSDにより得られた方位マッ
プをそれぞれ Fig.3(a) 及び 3(b) に示す。両マップ
で一致した結晶粒の直径の比 d3DXRD/dEBSD を、dEBSD/
ΔX に対してプロットした結果を Fig.3(c) に示す。こ
こで、ΔX ＝ 25 µm である。Fig.3(c) のグラフ中には
走査型 3DXRD 再構成シミュレーションにより推定さ

れた空間分解能 2ΔX による粒径比の上限と下限を実
線で示している。また、走査型 3DXRD 方位マップ
の xy 面内におけるボクセルサイズ Δx による粒径比の
下限を点線で示している。粒径比がこれら上限・下
限以内に収まっていることが分かる。これは、走査型
3DXRD 法の空間分解能を 2ΔXと仮定すると、走査
型 3DXRD 及び EBSD による粒径評価値が一致して
いることを表している。

5.マイクロビームを用いた実用鉄鋼材料の観察
　次に、マイクロビームを使った走査型 3DXRD 法に
より実際の鉄鋼材料を熱処理せずに 2 次元結晶方位
マッピングを行った。供試材には一般塑性加工用とし
て非常に広く実用に供されている冷間圧延鋼板 SPCC

（JIS G 3141）商用流通受け入れ材を用いた。EBSD
により評価した SPCC 材（1 mm 厚）の方位マップと
粒径のヒストグラムをそれぞれ Fig.4(a) 及び 4(b) に示
す。実験は、BL33XU 豊田ビームラインにおいて 50 
keV マイクロビーム光学系を構築して行った [12]。ア
ンジュレータ放射光を Si311 二結晶分光器により50 
keV に単色化し、Kirkpatrick-Baez 配置 400 mm
長 Pt コートSiミラーにより集光した。集光サイズは半
値全幅で幅 1.3 × 高さ1.6 µm2、フラックスは、5.9 
× 109 photons/s であった。EBSD 評価とは別ロット
の SPCC 材（1 mm 厚）からワイヤカット加工により
幅 1 mm の試料を切り出し、試料長手方向を z 方向

Fig.3　(a) 走査型3DXRD 法及び、(b) EBSD 法により
得られた粗大粒化純 Fe 線材の結晶方位マップ。
結晶方位は z 方向の逆極点図表示。(c) 両マップ
で一致した結晶粒の粒径比の粒径（直径 d）依存
性。(c) グラフ中の実線は走査型3DXRD 法の空
間分解能を2ΔX と仮定したときの粒径比の上限
及び下限(d-2ΔX)/d を示す（＋は上限、－は下限）。
点線は走査型3DXRD 法の xy 面内におけるボク
セルサイズ Δx による粒径比の下限 Δx/d を示す。

Fig.4　冷間圧延鋼板 SPCC 材の EBSD 法によ
る、(a) 結晶方位マップと、(b) 粒径（直径）
ヒストグラム、及び、マイクロビームを用
いた走査型3DXRD 法による (c) 結晶方
位マップと、(d) 粒径（直径）ヒストグラム。
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とした。したがって、xy 面内の試料断面積は 1 × 1 
mm2 である。X 方向スキャンステップを1 µm として
xy 面内の 2 次元結晶方位マッピングを行った結果を
Fig.4(c) に示す。3DXRD 的手法により粒径 20 µm・
断面積 1 × 1 mm2 の金属試料において粒径が評価
できる程度の結晶方位マップが得られたのはこれが初
めてである。この結晶方位マップから得られた粒径の
ヒストグラムを Fig.4(d) に示す。視野が狭いため統計
ばらつきが見られるものの、平均値はおよそ15 µm、
分布はおよそ 5～25 µm となっており、EBSD による
評価と概ね一致が得られている。結晶粒形状に着目
すると、Fig.4(c) では Fig.4(a) のような滑らかな結晶
粒界が再現されておらず、粒界位置が不鮮明である。
実験装置の精度向上及び再構成アルゴリズムの精密
化等により粒界位置の鮮明化は可能であると考えてい
る。

6. まとめ
　3DXRD 法は高エネルギー放射光 X 線を使って多
結晶金属材料内部における結晶方位と応力の非破壊
3 次元観察を可能にした新しい手法である。筆者らは、
3DXRD 法を実際の材料に応用する際に最大の問題
となる回折斑点のオーバーラップを解決するため、マ
イクロビームを用いて試料を走査する走査型 3DXRD
法を考案し、最初のステップとして結晶粒マッピング
のシミュレーションと実験を行った。再構成シミュレー
ションでは、結晶粒形状の再現性の空間分解能は入
射ビーム幅（またはスキャンステップ幅の大きい方）の
2 倍程度であることを推定した。実験では、粗大粒化
純 Fe 線試料を用いて走査型 3DXRDと EBSD により
同じ断面の結晶方位マッピングを行い、粒径を比較し
た結果、再構成シミュレーションにより推定された空
間分解能と矛盾しないことを確かめた。実用へ向けて
50 keV マイクロビームを使った走査型 3DXRD 装置
を構築し、冷間圧延鋼板 1 mm 厚商用流通受け入れ
材の非破壊結晶方位マッピングに初めて成功した。

7.今後の展望
　これまでに一般塑性加工用鉄鋼材料の代表である
冷間圧延鋼板 SPCC 材（平均粒径約 20 µm）の非
破壊結晶方位マッピングを達成した。その際、(1) 結
晶粒スケールの顕微鏡法、(3) 結晶方位の決定、(5) 
非破壊観察を達成した。今後は、一般鍛造用鉄鋼
材料の代表であるフェライト・パーライト炭素鋼や自

動車用高強度鋼板であるフェライト・マルテンサイト二
相鋼への適用拡大を目指す。このため、フェライトと
パーライトまたはフェライトとマルテンサイトの識別方
法の検討を行う。また、(2) 応力及びひずみの定量評
価、及び (4) バルク内部 3 次元観察への拡張を目指
す。(4) への拡張は、走査型の欠点である長時間測定
による位置ドリフトを克服するために試料及びビーム
の長時間位置安定化を図る。(2) については、走査型
3DXRD 法における結晶粒内方位及び応力分布の解
析方法の構築を要する。本稿で紹介した結晶方位マッ
ピング方法においても既に結晶粒内の方位分布をある
程度反映した情報が得られているが [13]、ある結晶粒
からの回折斑点は入射ビーム奥行き方向の平均になる
ため粒内方位差量及び応力の定量性が損なわれてい
る。そこで、本再構成法によって得られる方位・応力マッ
プを初期マップとし、実験データに基づいてマップを
修正し粒内方位差量及び応力値を回復する再構成法
を新たに構築する。合わせて、3DXRD 法でまだ解決
されていない難題である応力の粒内分布（第 3 種応力
と呼ばれる）の再構成に取り組む。
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