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1 緒　　　　　言

老朽化の進む機械構造物の破壊事故防止に向けた余寿
命の予知や材料の損傷状態把握を目的とした材料非破壊
評価法の確立が望まれている．著者らの一人は塑性変形
による材料損傷の力学的挙動に関して理論モデルを提案
した．1)さらに，Hillや Riceが提唱する加速度波理論 2)や
衝撃波理論 3)などの音速分布を基準として提案している
延性損傷クライティリオン 4)を組み込んだ有限要素多結
晶モデル 5)(Finite Element Poly-crystal Model : FEPM)
を用いたシミュレーションによって，FCC結晶における
延性損傷進展は結晶方位に依存することを明らかにして
いる．6), 7)延性損傷の進展と結晶方位の関係を実験的に検
証するためには単結晶を用いた X線回折法が有効である．
塑性変形などの金属材料損傷と X線回折法により得られ
る回折 X線プロファイルの形状には関連があることが知
られており，古くから多くの研究が行われている．8)～ 14)

それらは，主に特性 X線，放射光単色 X線や中性子を用
いている．塑性変形を生じた材料の単独の回折 X線プロ
ファイルから不均一ひずみや結晶子サイズの情報を取り
出すためには回折 X線プロファイルに含まれる測定系固
有の情報（装置関数）を差し引かなければならない．そ
れは，通常，結晶粒径が 10～ 20数ミクロン程度の比較
的大きめの粉末試料を測定し求められている．この方法
は多結晶材料の測定では有効と思われるが，単結晶の場
合，装置関数の決定には用いることはできない．なぜな
らば，粉末試料の場合，回折方向がランダムなため受光
側の光学系に基づく発散角の影響が出てしまうためであ
る．全く不均一ひずみや転位の存在しない単結晶を測定
することができれば装置関数を求めることはできるが，
そのような完全な試料を得ることは難しい．
著者らはこれまでに，大型放射光施設 SPring-8におい
て得られる高エネルギー白色 X線を用いたエネルギー分
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The ductile damage progress of the FCC single crystal was verified by the profile analysis using the white X-ray
obtained in BL28B2 beam-line of SPring-8. In this study, an aluminum single crystal of the purity 6N was used as a
specimen prepared in the I-type geometry for tensile test. The notch was introduced into one side of the center of a
parallel part of the specimen by wire electric discharge machining. White X-ray, which has 200 microns in height and
100 microns in width, was incident into the specimen on the Bragg angle θ of 3 degrees in the horizontal plane using
energy dispersive X-ray diffraction technique. The specimen was deformed by elongation along crystal orientation
[001], and the diffraction profile of the white X-ray which penetrated it was analyzed. In profile analysis, the instrumental
function was defined in consideration both of a divergence by a slit and a response function peculiar to an energy dispersive
method. The Gauss component of integral breadth related to non-uniform strain and the Cauchy component of integral
breadth related to crystallite size were determined by removing the broadening by the instrumental function from the
diffraction profile of white X-ray. As a result, in 1.1% of applied strain, increase of the lattice strain was observed in the
direction of about 45 degrees of slant from the notch bottom. However, the Gauss component and the Cauchy component of
the integral breadth did not indicate the distinct tendency. In 2.2% of applied strain, the lattice strain reduced in the
direction of about 45 degrees of slant from the notch bottom. Non-uniform strain and dislocation density decreased
similarly. On the other hand, the development of crystallite was estimated in the area due to the increasing of the
Cauchy component. The characteristic of the ductile damage progress near the notch of the aluminum single crystal
which has crystal orientation [001] along the tensile direction was confirmed by this method.
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散法により，材料の内部ひずみを測定する手法の開発を
行っている．15)白色 X線を利用した測定では，検出器に半
導体検出器 (SSD)，波高分析器 (MCA) を用いる．SSD
は X線のエネルギーを検出するもので，その較正には予
めエネルギー値の明らかな放射性同位元素あるいは蛍光
X線を測定して決定している．放射性同位元素のエネル
ギースペクトルは単一であるが，測定されるエネルギー
スペクトルはガウス関数型となる．このような広がりは
SSD，MCAや電子回路などによる分解能に関係し，応
答関数と呼ばれている．逆にさまざまなエネルギー値を
有する単一スペクトルを測定することによって，測定系
固有の応答関数をエネルギーの関数として求めることが
できる．さらに，単結晶の回折 X線の測定では，放射光
そのものの発散，入射・受光側におけるスリットの発散
角や試料のセッティング誤差が回折 X線プロファイルの
広がりに影響する．これも測定系固有のものであり考慮
しなければならない．これらを算出し，先の応答関数に
フォールディングすることで測定系固有の装置関数を定
められる可能性がある．このことは，単結晶の回折 X線
プロファイル解析において，白色 X線によるエネルギー
分散法では装置関数を求めるために標準試料の測定を行
わなくてもよいことを示している．
本研究では，まず，エネルギー分散法特有の応答関数

と発散角による広がりを考慮した装置関数を導出し，回
折 X線プロファイルから不均一ひずみや結晶子サイズに
由来する積分幅ガウス成分とコーシー成分を求める方法
を示す．実際に大型放射光施設 SPring-8の共用ビームラ
イン BL28B2において，アルミニウム単結晶を塑性域ま
で引張変形させ，結晶内部から得られた透過回折 X線プ
ロファイルから不均一ひずみや転位密度分布を評価し，
本法の有効性を検討する．

2 理　　　　　論

2・1 検出装置系による回折プロファイルの広がり

白色 X線の回折線の検出には半導体検出器 SSDが使
われる．SSDに入射した X線は，そのエネルギーに比例
した電子・正孔対を生成し，その数に比例した高さを持
つ電子パルスに変換される．SSDの特性として電子・正
孔対の生成数は統計的揺らぎの影響を受ける．統計的揺
らぎは応答関数 16)によって表され，式 (1)に示すガウス
関数となる．

(1)

この式は，エネルギー En
pの X線が Enのエネルギーを有

するものとして測定される確率を示す．また，式 (1)の
ŝ(En

p)はガウス分布の標準偏差であり式 (2)で求められる．

(2)

ここで，ΔEFWHMは単一エネルギー En
pを測定したときに

得られるプロファイルの半価幅 FWHMであり式 (3)で表
される．17)

(3)

ここで，ΔEampはプリアンプを含めた電子回路における分
解能低下量，Ffは Fanoファクター（約 0.1），βは SSD
に用いられている半導体の電子・正孔対生成エネルギー
であり，ゲルマニウムGeの場合 2.8eVである．
ΔEFWHMは次式によって積分幅に変換できる．

(4)

2・2 発散角による回折プロファイルの広がり

完全な単結晶の場合，入射側の X線の発散角が零であ
れば，Braggの回折条件から理論的には回折側で強め合
う X線の広がり角も零となる．通常，単結晶はモザイク
構造を有することが多く，それにより回折 X線に広がり
が生じるが，その強度的な影響は比較的小さいと考える．
したがって入射 X線が発散角を有する場合は，回折 X線
もほぼ同じ発散角を有すると考えられる．また実際には，
放射光においても入射側や検出器側スリットの先端にお
ける屈折による広がりは認められるが，その強度の相対
的影響は極めて小さいと考えられる．したがって，単結
晶においては回折角の広がりは入射側の発散角とほぼ同
等になると考えられる．ここで，幅 ammの光源から L

mmの位置に制限幅が bmmのスリットを設置したとす
ると，スリット通過直後の放射光の水平方向の発散角は
次式で計算できる．

(5)

式 (5)をエネルギー分散法におけるBraggの関係式 (6)に
代入することで，発散による装置関数の積分幅ガウス成
分として式 (7)を算出できる．

(6)

(7)

2・3 装置関数

集中ビームを用いた反射法による回折 X線測定では考
慮しなければならない試料表面性状，侵入深さによる吸
収効果，水平・垂直発散効果は平行ビームを用いた透過
法による測定ではほとんど影響がない．したがって，装
置関数は検出器と主に光学系由来の発散角による広がり
のコンボリューションと考えられ，その積分幅ガウス成
分は式 (4)と式 (7)から式 (8)となる．

(8)

よって，測定によって得られた回折 X線プロファイルか
ら不均一ひずみ等の影響のみを反映した積分幅ガウス成
分 βGは式 (9)で得られる．

(9)

回折 X線プロファイルの積分幅コーシー成分 βCは結
晶子サイズによって影響を受けることから装置関数は零
とみなして，単結晶試料測定による積分幅コーシー成分
wCから直接求めることとする．

(10)
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2・4 プロファイルフィッティング

回折 X線プロファイルから積分幅のガウス成分とコー
シー成分を評価するため，式 (11)で示した Voigt関数で
プロファイルフィッティングを行った．

(11)
ここで，Iはピーク強度，I0はバックグラウンド，Aは積
分強度，Ecはピーク位置の X線エネルギー，wGは回折
X線プロファイルの積分幅のガウス成分，wCはコーシー
成分である．

2・5 不均一ひずみと結晶子サイズの算出

結晶の格子面間隔 dが不均一ひずみ Δεによって変化
している場合，エネルギー分散法における回折条件式か
ら式 (12)，(13)が成り立つ．

(12)

(13)

ここで，θBはBragg角，hはプランク定数，cは光速度，
EBはBragg角 θBの時に格子面間隔 dで回折する X線エ
ネルギーである．
式 (12)，(13)より不均一ひずみ Δεを求めると式 (14)
が得られる．

(14)

結晶子の厚さ Dを格子面間隔 dの m倍とし，回折 X
線が干渉しあうことで強度がちょうど零になるときの X
線エネルギーの上限と下限をそれぞれ EB + βCと EB − βC

とすると，エネルギー分散法における回折条件式から式
(15)，(16)が成り立つ．

(15)

(16)

ここで nは回折次数である．式 (15)，(16)より結晶子サ
イズDを求めると式 (17)が得られる．

(17)

2・6 転位密度の算出

転位密度は不均一ひずみ Δεから次式で算出する．8)

(18)

ここで，bはバーガースベクトル，Fは転位間の相互作
用に関する因子，kはひずみ分布に依存する定数である．
F は通常 1 とされ，k は面心立方格子ですべり方向を
[110]とする場合 16.1とする．8)

3 実　験　方　法

3・1 試験片

試験片材料として純度 6N（純度約 99.9999%）のアル
ミニウム単結晶を使用した．試験片は結晶方位の明らか
な円板から，ロースピードダイヤモンドカッターで結晶
方位[001]が引張方向を向くように切り出し，フライス加
工によって Fig. 1に示すような I字型平板引張試験片を
作製した．
さらに，ワイヤー放電加工によって平行部中央の片側

に幅 0.32mm，深さ 0.15mmのノッチ加工を施した．デ
ジタルマイクロスコープを用いて観察したノッチ形状を
Fig. 2に示す．また上記試験片を小型引張試験機に取り
付けるために，試験片の両端を厚さ 0.35mmの真鍮薄板，
厚さ 2mmの真鍮板で挟みFig. 1のようにネジで固定した．

3・2 小型引張試験機

放射光白色 X線を照射しながら試験片に引張荷重を加
えるために用いた小型引張試験機を Fig. 3に示す．小型
モーターを駆動力源として歯車減速機構を介して図中矢
印の[001]方向に引張荷重を負荷する．Z軸方向，X軸方
向の正確な位置決めを行うために，専用のジグを作製し
XY ステージを縦に取り付けている．XY ステージは
± 10mmの移動が可能である．Fig. 3に示す変位計は先
端がチャック部に接しており，チャック部の動きにより
変位を測定する．最大 2mmまでの変位を測定すること
が可能である．試験片に負荷する荷重はロードセルで測
定する．試験機の変位計，荷重計は A/D変換器を介し
て PCに接続され，測定中に PCの画面で荷重－変位線
図を確認できる．ひずみ速度は約 3.1 × 10−6/sとした．

†アルミニウム単結晶延性損傷評価のための放射光白色 X線による検討† 445

Fig. 2   Notch size of one-side notched specimen.

Fig. 1   Specimen configuration for tensile test.
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3・3 測定装置と測定条件

測定には大型放射光施設 SPring-8に設置された共用
ビームライン BL28B2を利用した．検出器には Geの半
導体検出器（以下 SSD）を用いた．検出された X線エネ
ルギーはマルチチャンネルアナライザー（以下MCA）に
よって 4096チャンネルに弁別される．エネルギー較正式
は，放射性同位元素 Co-57から得られる 3つのピークを
用いて求め，式 (19)となった．

(19)

ここで，CHはMCAのチャンネルナンバーである．式
(19)より，本測定システムでは 1チャンネルあたりのエ
ネルギー幅は 53.98eV であり，4096 チャンネルで約
221keVまでのエネルギーの弁別が可能である．
測定時の散乱 X線によるバックグラウンドを低減させ
るため照射側上流にアブソーバーとして Al板 8mmを入
れ放射光の低エネルギー側を減少させた．SSDは水平面
内で回転させ，回折角は 6°，照射側，検出器側のスリッ
トサイズは共に高さ 200μm，幅 100μmとした．ひずみ
は透過型白色 X線法 7)で測定した．この場合のゲージボ
リュームは Fig. 4となる．負荷による試験片の方向変化
を考慮し，Fig. 4の Y軸回りに ± 0.25°の揺動をかけな
がら各格子面のひずみを測定した．

BL28B2ビームラインの第 2ハッチ内の試料は大きさ
300μmの光源から 44mの位置にある．そこで本実験装置
の配置や測定条件を基に，式 (5)に L = 43500mm，a =

0.3mm，b = 0.1mmを代入すると

(20)

となる．
4 実験結果と考察

4・1 引張負荷試験と測定位置

Fig. 5に試験片の透過回折 X線プロファイルの一例を
示す．Al[001]結晶方位に関連して Al 002, 004, 006の各
格子面の回折ピークが測定されている．
まず，無負荷の状態で試験片中央付近を 5点，1点当

たり 90秒間測定した．得られた Al 002面のピークエネ
ルギーの平均値 (58.4218 ± 0.0066 [keV]) を無ひずみデー
タとした．この平均値と標準偏差を基にひずみ誤差を推

定すると Δε≒ 1.13 × 10−4となる．また，無負荷時の回折
X線プロファイルの積分幅ガウス成分は 0.42584 ± 0.00268
[keV]，コーシー成分は 0.007448 ± 0.001183 [keV]となっ
た．次に弾性域から塑性域にかけて連続的に負荷を与え
た．Fig. 6に荷重―ひずみ線図を示す．図から FCC単
結晶を[001]方位に引張変形させた場合によく見られる第
Ⅱ段階と第Ⅲ段階が確認できる．これは，塑性変形開始
直後から等価なすべり面が複数活動する多重すべりが生
じていることを示している．ノッチ近傍の測定は，Fig. 6
に示すように負荷ひずみ 1.1%，2.2%で行なった．

＊柴野純一，木曽　稔，梶原堅太郎，菖蒲敬久，三浦節男，小林道明＊446

Fig. 3   Compact tension equipment for strain
measurement using synchrotron white X-ray.

Fig. 4   Schematic diagram of gauge volume using
transmission diffracted X-ray.

Fig. 5   Diffracted X-ray profile of Al single crystal by
using white X-ray.

Fig. 6   Load-deformation diagram of one-side notched specimen.
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ひずみ 1.1%を測定点 1，ひずみ 2.2%を測定点 2とす
る．CCDカメラでノッチの位置をその都度確認後，測定
範囲をそれぞれ Fig. 7のように設定した．測定点 1では
横 3mm × 縦 1.2mmの領域を横 0.1mm間隔で 31点，
縦 0.2mm 間隔で 7 点の合計 217 点，測定点 2 では横
1.5mm × 縦 1.2mmの領域を横 0.1mm間隔で 16点，縦
0.2mm間隔で 7点の合計 112点とした．測定中は負荷を
停止しチャック間距離を保持しながら，1点当たり 100
秒で測定した．

4・2 ノッチ近傍の格子ひずみと積分幅各成分の分布

Fig. 8に測定点 1 (ε = 1.1%) における Al 002面の格子
ひずみの分布を示す．図からノッチ近傍より斜め約 45°

方向にひずみが増加していることがわかる．
ここで，式 (9)と(10)を用いて回折プロファイルの積分

幅のガウス成分とコーシー成分を算出した結果を，それ
ぞれ Fig. 9，Fig. 10に示す．Fig. 9のガウス成分の分布
には明確な傾向は見られないが，無負荷時に比べ大きな

値を示す領域が偏在している．Fig. 9のノッチ底直下を
詳しく見るとガウス成分の小さい領域があり，さらにそ
の前方にやや縦長のガウス成分の大きい領域がある．こ
の実験で用いた単結晶の結晶方位の場合，面内で {111}
面に属する 4つのすべり面が同時に活動する可能性が高
い．この場合，ノッチ底近傍は 2つのすべり面が交差し
やすい領域となる．そのため，塑性変形の早い段階で多
重すべりが始まり，そのことがひずみエネルギーの開放
をもたらし不均一ひずみや転位密度に関連する積分幅ガ
ウス成分が低下したと考えられる．また，Fig. 10から結
晶子サイズの変化を反映しているコーシー成分には大き
な変化は見られない．一般に結晶子サイズがサブミクロ
ンオーダー以下にならないとコーシー成分の検出精度は
高くならないことから，試験片は単結晶のまま，あるい
は亜結晶粒（サブグレイン）ができたとしても比較的大
きな状態で存在していると考えられる．

Fig. 11に測定点 2 (ε = 2.2%) における Al 002面の格子
ひずみの分布を示す．図からノッチ近傍より斜め約 45°

方向にひずみが周囲に比べ小さい領域が現れた．さらに，
Fig. 12にガウス成分，Fig. 13にコーシー成分の分布を
示す．Fig. 12からガウス成分もノッチ近傍から斜め約
45°方向のひずみの減少領域に沿って減少しているのが
わかる．一方で Fig. 13に示すコーシー成分はひずみ減
少領域に沿って増大しているのがわかる．この結果は，
損傷の進展方向に亜結晶粒の発生を示唆している．
また，Fig. 9と Fig. 10，Fig. 12と Fig. 13からガウス
成分が高い領域でコーシー成分が低い，あるいはその逆
の傾向がみられる．単結晶のように結晶のサイズで考え
ると大きい領域ではコーシー成分は小さくなるが，その
領域でひずみエネルギーが増大したとすると不均一ひず
みや転位密度に関連する積分幅ガウス成分が増加するこ
とが考えられる．さらにひずみエネルギーが増大し，そ
の領域にすべりが生じたとするとそのひずみエネルギー
は解放され，それと同時にすべり面の活動による亜結晶
の生成が推測される．この時，ガウス成分が小さくなり
コーシー成分が大きくなることが考えられる．亜結晶が
生成した領域でもさらに塑性変形が進むとひずみエネル
ギーが再び蓄積されその開放が生じる，といった過程が
繰り返されていると考えられる．

†アルミニウム単結晶延性損傷評価のための放射光白色 X線による検討† 447

Fig. 7   Measurement area near notch at measurement
points 1 and 2.

Fig. 8  Distribution of lattice strain of Al 002 near notch at measurement point1 (ε = 1.1%).
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4・3 ノッチ近傍の不均一ひずみと転位密度の分布

今回の実験でエネルギー較正式の算出に用いた放射性
同位元素 Co-57の測定プロファイルをガウス曲線でフィッ
ティングし積分幅のガウス成分を算出した．回折 X線エ
ネルギーとガウス成分の関係を式 (4)で最小 2乗近似す
ることで，検出器における装置関数の積分幅ガウス成分
wGSSD [keV]は次式となった．

(21)

Fig. 14に式 (21)のグラフを示す．
式 (14)を用いて求めた測定点 2における不均一ひずみ
分布を Fig. 15に示す．不均一ひずみも Fig. 12に示した
ガウス成分分布と同様にノッチ近傍斜め約 45°方向に周
囲に比べ値の低い領域が存在することがわかる．Fig. 16
に式 (18)を用いて算出した転位密度分布を示す．不均一
ひずみ同様，ノッチ近傍斜め約 45°方向に周囲に比べ値
の低い領域が存在する．無負荷時の 5点の平均転位密度
は 6.855E14 [1/m2]であったので，無負荷時の値に比べ
ても低い領域が存在する．無負荷時においても転位密度
が比較的高い理由としては，本実験で使用した試験片は
円板状の単結晶からダイヤモンドカッターやフライス加
工によって成形しており，その過程で転位密度が増加し
た可能性が考えられる．なお，熱処理は再結晶による多
結晶化を懸念して実施していない．また，装置関数が小
さめに評価されている可能性もあるが，Fig. 12を見ると
装置関数のガウス成分とほぼ同じ値を示した領域もあり，
その影響ではないと考えられる．したがって，Fig. 16の
転位密度が低い領域は，局所的な延性損傷進展によるひ

＊柴野純一，木曽　稔，梶原堅太郎，菖蒲敬久，三浦節男，小林道明＊448

Fig. 9  Gauss component of integral breadth of Al 002 diffraction profile near notch at measurement point1 (ε = 1.1%).

Fig. 10  Cauchy component of integral breadth of Al 002 diffraction profile near notch at measurement point1 (ε = 1.1%).

Fig. 11   Distribution of lattice strain of Al 002 diffraction
profile near notch at measurement point 2 (ε = 2.2%).

Fig. 12   Distribution of Gauss component of integral
breadth of Al 002 diffraction profile near notch at
measurement point2 (ε = 2.2%).
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ずみエネルギーの開放の影響が大きいと考えられる．
Fig. 17に，試験片は異なるが同じ負荷条件で得られ
た負荷ひずみ 1.1%，2.2%の時のノッチ近傍表面の光学顕
微鏡写真を示す．図から，負荷ひずみ 1.1%で既にノッチ
近傍より斜め約 45° 方向にすべり帯が発生しており，
2.2%の時にはさらに多くのすべり帯が発生していること
がわかる．特に負荷ひずみ 2.2%時に見られる多くのすべ
り帯の発生は局所的にひずみエネルギーの解放をもたら
すため，それによって格子ひずみ，不均一ひずみや転位
密度の低下が生じたと考えられる．

5 結　　　　　言

白色 X線を用いたプロファイル解析により，FCC単結
晶の延性損傷進展の検証を行った．プロファイル解析で
は，エネルギー分散法特有の応答関数と発散角による広
がりを考慮した装置関数を導出し，回折 X線プロファイ
ルから積分幅ガウス成分とコーシー成分を求める方法を
提案した．それを基に積分幅ガウス成分から結晶粒の不
均一ひずみ，積分幅コーシー成分から結晶子サイズ，そ
して転位密度の算出式を導出した．実際に大型放射光施
設 SPring-8に設置された共用ビームラインBL28B2にお
いて，放射光白色 X線を用いたアルミニウム単結晶の延
性破壊進展挙動の検証を行った．得られた主な結果を以
下に示す．

(1) 負荷ひずみが 1.1%の段階でノッチ底から斜め約
45°の方向にひずみの増大がみられた．また，不均一ひ

†アルミニウム単結晶延性損傷評価のための放射光白色 X線による検討† 449

Fig. 13   Distribution of Cauchy component of integral
breadth of Al 002 diffraction profile near notch at
measurement point2 (ε = 2.2%).

Fig. 14   Gauss component of integral breadth of
instrumental function in the measurement system.

Fig. 15   Distribution of non-uniform strain of Al 002
diffraction profile near notch at measurement
point2 (ε = 2.2%).

Fig. 16   Distribution of dislocation density of Al 002
diffraction profile near notch at measurement
point2 (ε = 2.2%).

Fig. 17   Distribution of slip band near notch of
aluminum single crystal which was deformed by
elongation along crystal orientation Al [001].
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ずみに関連する回折 X線プロファイル積分幅のガウス成
分には明確な傾向は見られなかったが，無負荷時に比べ
大きな値を示す領域が偏在した．結晶子サイズに関連す
るコーシー成分にはあまり変化は見られなかった．

(2) 負荷ひずみが 2.2%の段階ではノッチ底から斜め
45°方向に格子ひずみが減少した．同様に積分幅のガウ
ス成分も減少し装置関数の値に近い領域も存在した．逆
にその領域でコーシー成分の増大がみられた．

(3) [001]方位が引張負荷方向を向いたアルミニウム
単結晶のノッチ近傍の不均一ひずみ分布と転位密度分布
から延性損傷の進展方向とその特徴を明らかにした．
なお，本研究は7高輝度光科学研究センターの SPring-

8利用研究 2010B1540ならびに 2011B1189の援助を受け
るとともに，研究の一部は JSPS 科研費 21560074 と
24560083の助成を受けた．ここに記して謝意を表する．
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