
 
Figure 1: Slices from six different samples which have been prepared with different pore modifications. The 

changes in pore structure are clearly visible. Note for example the larger particles in B, or the large 
agglomerates in F. 

 
Results and Discussion 

The high image quality at BL37XU gave important qualitative insight into the effect of different 
preparation methods of the ASC monolith (Figure 1). Since we are only interested in the diffusion trough one 
thin layer which is part of a multilayer catalyst, established laboratory techniques such as mercury intrusion 
porosimetry are not applicable here, since they rely on a powder made form the entire monolith and are thus 
insensitive to specific areas of the sample. In contrast, as demonstrated, using high resolution X-ray 
tomography can give local information, since we were able to extract a single layer by hand from the monolith 
and image it at BL37XU. However, the image quality is not good enough to use the established workflow 
for X-ray based analysis of the pore size distribution, which is to segment the image and then use a shrinking 
ball algorithm to measure the distance of each pore-voxel to the next wall. It will therefore be necessary to 
develop segmentation free methods to estimate the pore size distribution. 
 
Next Steps 

We are currently involved in a research effort together with Computer Scientists from the Danish Technical 
University (DTU) to develop an appropriate segmentation free method to calculate the pore size distribution 
from the tomograms. Once successfully, we can use this to calculate the diffusivity through the layer [4][5] 
and compare those results to experimental performance measurements. 
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結晶 3D マッピング法の一つである回折コントラストトモグラフィ（DCT）による結晶組織観察

および結晶粒レベルでの疲労損傷評価手法を開発している．本課題実験では，本手法をマグネシ

ウム合金の変形時における双晶形成の観察に適用した．マグネシウム合金の変形挙動の特徴とし

て塑性変形時に双晶を形成することが挙げられ，この変形双晶により引張および圧縮負荷での降

伏応力がそれぞれ異なる．圧縮および引張負荷時における結晶粒組織を，負荷をかけた状態での

その場観察を行った．実験では圧縮降伏応力を超える変形を与え，その後変形を元に戻し，さら

に圧縮と同じ大きさの引張負荷を与えた．この過程における結晶ミスオリエンテーション挙動を

観察したところ，オーステナイト系ステンレス鋼の場合とは異なり，圧縮塑性変形過程ではミス

オリエンテーションが小さくなり，その後の除荷過程ではミスオリエンテーションが増加に転じ

る様子が観察された．これは双晶の形成により回折スポットが連続的に出現しなくなったことや

双晶形成の可逆性により除荷時では結晶内の方位差が元の状態に戻ったことが考えられる． 
 
キーワード： 回折コントラストトモグラフィ（Diffraction Contrast Tomography）,  

金属疲労（Fatigue），金属組織観察（Crystal structure analysis） 
 
1. 背景と研究目的： 
近年，回折コントラストを用いて結晶粒の形状および方位を解析する手法が研究・開発されて

いる．本手法によれば結晶粒の形状および方位を高精度に測定できる結晶 3D マッピングが可能

となる．本研究では，結晶 3D マッピング法である回折コントラストトモグラフィ（Diffraction 
Contrast Tomography: DCT）[1]（図 1）を開発し，クリープ損傷評価や疲労損傷などを定量的に評価

する手法を構築することを目的としている．これまでにアルミニウム合金やステンレス鋼，工業

用純鉄などに対して DCT により結晶 3D マッピングが可能であること，さらに静的引張試験や疲

労試験過程の試験片に対して DCT 測定を行い，回折スポットの出現角度幅は，結晶内部の構造変

化を反映していることが明らかとなった[2]-[8]．さらに 2014B 期では，回折スポットの出現角度

幅から結晶粒内のミスオリエンテーションの総和（total misorientation: ）を算出することを提案し

た[9]．は，結晶粒内の回折面の湾曲程度を評価するパラメータと考えられ，試験片に予ひずみ

を与えて転位密度の変化をさせた試験片や高サイクル疲労試験おいてを用いた評価を行った結

果，は結晶の回折面における転位密度と対

応しており，の大きさおよび変化から結晶

粒内の疲労損傷を評価できる可能性があるこ

とが明らかとなった． 
本課題ではマグネシウム合金の引張・圧縮

過程における双晶の生成を，DCT を用いてそ

の場観察することを試みた．マグネシウム合

金では引張の降伏応力と圧縮の降伏応力の大

きさは異なっており，この原因として双晶の

生成が挙げられている．双晶の生成機構はマ

グネシウム合金における変形能に重要な役割
図 1．回折コントラストトモグラフィの原理 
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を果たす一方で，き裂の起点となると考えられている．変形挙動や強度と双晶の活動の関係を 3
次元的にその場観察することが可能となれば，より高強度な組織構造の材料の創製に役立つもの

と期待される． 
 
2. 実験： 
2.1：疲労試験機および試験片 

供試材としてマグネシウム合金 AZ31 を用いた．試験片の最小断面はその場負荷試験機の容量

から 0.3 mm×0.3 mm とした．試験片形状に加工後，残留ひずみの除去と結晶粒の粗大化を目的と

して，600°Ϲ で 4 時間保持後炉冷の熱処理を行った．その場引張・圧縮試験機の外観図および試

験片形状を図 2 に示す．負荷機構として機械増幅型ピエゾアクチュエータを用いている．この引

張・圧縮試験機を DCT 測定の回転ステージ上に設置する．試験機に取り付けたまま DCT 撮影を

行うために，観察箇所はアクリルチューブで覆われている．本試験片に対して引張および圧縮試

験を行った結果を図 3 に示す．図 3 より 6 μm 付近の圧縮変位から塑性変形が生じており，引張負

荷では約 20 μm の変位から塑性変形が生じていることが分かる．このようにマグネシウム合金で

は圧縮の降伏応力は引張の降伏応力よりも小さい． 
 

2.2：DCT 測定 
DCT の測定は BL19B2 ビームラインにて行った．検出器にはビームモニタ BM2(f=24)と CCD カ

メラ flash4.0 の組み合わせを用いた．検出器の有効ピクセルサイズは 2.4 m である．測定条件と

しては，サンプル－カメラ間の距離 L を 10 mm，X 線のエネルギ E を 27 keV とした．サンプルを

360回転させながら常に検出器で露光し，0.04だけ回転するごとに画像を取得している．得られ

 
図 3．引張・圧縮試験結果 

 
図 2．その場観察用疲労試験機 
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た画像から回折スポットを検出し，その大きさと位置を記録する．このとき画像のノイズを削除

することを目的として，輝度の大きさとスポットの面積を閾値とするフィルタリングを行った．

フィルタリングにおけるスポットの大きさは 500 m2 とした．所定の変形を与えた状態で DCT の

測定を行った． 
DCT では，回折条件を満たした結晶の回折スポットを撮影して，結晶粒形状の再構成を行う．

一方，通常結晶面(回折面)は完全な平面ではなく，転位の存在によりわずかに彎曲している．した

がって特定の入射角に対して結晶粒の全投影形状が現れるのではなく，その一部のみが回折スポ

ットとして投影される．一つの結晶粒が回折条件を満足する入射 X 線の角度範囲diffを計測し，

さらに回折面の法線と試料回転軸の関係を考慮することにより，結晶粒の局所方位差の総和（total 
misorientation）を算出することができる． 
 
3. 実験結果および考察： 
図 3 の応力-変位関係をもとに圧縮負荷において塑性変形を示す変位(d=8.85, 17.7 m)を与え，そ

の後同じ大きさの引張負荷を与えた．各変位で停止させた状態で DCT 撮影を行った一例について

述べる．回折スポットの出現角度範囲diff を評価した結果を図 4 に示す．オーステナイト系ステ

ンレス鋼では塑性変形や疲労損傷などによる転位密度の上昇とともにdiffおよび βが増加するこ

とが分かっている[10]．図 4(a)では，各回折スポットのdiff の出現頻度のヒストグラムを示して

いる．図 4(a)より負荷変位に応じてdiff が小さな回折スポットの数が変化していることが分かる．

図 4(b)ではヒストグラムの重心の変化を示している．図 4(b)より，圧縮負荷を与えるにつれて，

diff の平均値は小さくなっているが，変位を元に戻す過程ではdiff の平均値は増加に転じてい

ることが分かる．オーステナイト系ステンレス鋼では塑性変形を与えた場合，塑性変形を与える

 
 

     
 

図 4．圧縮-引張過程における回折スポットにおける出現角度変化diffの変化 

－137－



 

 

ほどdiff の平均値は大きくなる傾向が見られており，マグネシウム合金では異なる傾向が見られ

た．この原因を検討するために，図 4(c)ではdiff =0～0.08 deg の回折スポットの頻度の変化を調

べた．diff =0～0.08 deg の回折スポット数は圧縮変位が大きくなるにつれて多くなり，変位を元

に戻す過程で再び減少していることが分かる．オーステナイト系ステンレス鋼の場合では，塑性

変形とともにdiffが小さなスポットが減少する一方で，diffが大きなスポットが増加しており，

diff の平均値は塑性変形が大きくなるほど大きくなった．マグネシウム合金において圧縮負荷で

diff の平均値が減少し，diff =0～0.08 deg のスポットが増加した原因として，変形双晶の発生が

考えられる．マグネシウム合金の塑性変形は双晶変形によって担われる部分が大きい．双晶が発

生した部分では元の結晶粒の方位と異なるため，結晶粒内の双晶の回折スポットは元の結晶粒と

は異なる位置または角度に現れると考えられる．回折スポットを確認すると，圧縮負荷前のある

回折スポットの出現角度範囲内で，圧縮負荷後において回折スポットが小さくなり検出のフィル

タリングによって検出されない角度が存在した．このような場合では，出現角度範囲が連続して

いないため，それぞれ別の結晶粒における回折スポットと分類され，回折スポットの出現角度範

囲は小さく評価される．圧縮負荷後に出現角度範囲の中で回折スポットが現れなくなった原因と

して双晶の部分では元の結晶粒の方位が異なるために回折スポットが現れる場所，または回折条

件が異なっていることが考えられる．なお回折スポットのフィルタリングの大きさを変更した場

合においてもdiff の変化は同様であった．さらに変形双晶には可逆性があるため，圧縮変形を取

り除いた際に変形双晶が消滅したため，diffの平均値が圧縮負荷時から増加したことが考えられ

る． 
マグネシウム合金における変形と双晶発生との関係を DCT により観察できることが明らかと

なった．今後は結晶粒の 3 次元再構成により双晶の挙動を評価する予定である． 
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