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した電子回折パターンとシミュレーヨンとの一致度をグ

レースケールで表したマップであり、本マップから個々の

微細等軸結晶粒が明確に判別できた。ND、RDおよびTD

三方向の結晶方位マップからは、顕著な配向性はみられな

いことが確認できた。また、Fig.22の結晶粒マップと結晶

粒分布のグラフからは、5nm ～ 15nmサイズの結晶粒も

識別ができ、平均粒径は14nm程度であることが確認でき

た。Fig.23で示した母材部組織では、歪みの多いマルテン

サイト組織においても結晶方位を同定することができた。

4.4.2　ショットブラスト試験後表層組織観察
ショットブラスト試験後のSS400鋼材の断面表層部を

50nm間隔で測定したEBSD結晶方位マップとSEM反射

電子像を重ね合わせたマップをFig.24に示す。この測定

では最表層数µm範囲内は結晶粒の微細化が認められた

が、最表層から1µmまでの深さでは結晶方位の同定がで

きなかった。強加工による大きな歪みが導入されたことに

よる組織の微細化で結晶方位の同定ができなかったことが

示唆される。最表層400nm×400nm範囲をTEM用の試

料に加工し、プリセッション角0.5°2nm間隔でTEM/
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Fig.21　(a)白色型組織(Photo1-2)のインデックスマップ, 
       (b) ,(c), (d) ND, TD, RD方向の結晶方位マップ
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Fig.22　結晶粒マップと結晶粒径分布グラフ
　(a)　5°以上の方位差を結晶粒界として作成した結晶粒マップ
　　　　（ただし、結晶粒はEdge Grainを含む）
　(b)　結晶粒径分布グラフ
粒内、 粒界にみられる10nm前後の粒は、 薄片奥行き方向で重な
りのある粒が薄片加工過程において削れて粒の一部が残っているも
のである可能性がある。
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Fig.23　母材部（Photo1-4）でのインデックスマップと結晶方位マップ
　(a)　インデックスマップ　
　(b)　マルテンサイト組織の結晶方位マップ
　(c)　  緑色粒内[001]方位電子回折図形およびマッチング　　
　(d)　紫色粒内[111]方位電子回折図形およびマッチング

Fig.24　ショットブラスト試験後表層断面におけるEBSD測定結果
結晶方位マップとSEM反射電子像と同じ位置で重ね合わせた。
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ASTAR法による測定を実施したところ、Fig.25に示すよ

うに、結晶方位を明確に測定することができた。表層は扁

平粒を呈し、十数nmの結晶粒を識別することができた。

同一粒内の方位差を表すKAMマップからは、最表層では

ひずみが大きく、内部へ行くほど緩和されることが認めら

れた。

4.4.3　超微細析出物の調査
クロムモリブデン鋼（SCM440）の組織の特徴として、

熱処理によってフェライト生地の中に多量の微細セメンタ

イト Fe3C が析出していることがよく知られている。

Fig.26（a） に市販のSCM440材における［001］晶帯軸

に合わせて撮影した TEM 明視野像を示す。500nm ×

500nm領域（赤い枠）内を、プリセッション角0.5°2nm

間隔でTEM/ASTAR法による測定を行った。Fig.26（b）

の相マップからは、ナノサイズのセメンタイト析出物が認

められた。Fig.26（c）の結晶方位マップと（d）の逆極点図

では、（001）面方位のフェライトFeに対し、セメンタイ

2μm

Fig.25　 ショットブラスト試験後表層断面におけるTEM/ASTAR測
定結果（測定領域：赤枠）

　(a) FIB作製した試料　(b) TEM明視野像　(c) 結晶方位マップ
　(d)  KAMマップ（同一粒内の方位差を表す。赤い箇所は方位差が

５°を超えた。）
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Fig.26　SCM440相当鋼のTEM/ASTAR測定結果
　(a)TEM明視野像　(b) 相マップ 
緑色の析出物は[110]θの電子回折パターンを示し、セメンタイトで
あることが認められる。赤色析出物のようなスポットで得られた電
子回折パターンは母材組織と同様の[001]α-Feであり、フェライト構
造を持つ析出物であることと考えられる。

トが（010）から（100）面方位にかけて集積している様子

を呈した。

以上のようなTEM/ASTAR法による各測定事例では、サ

ブミクロン程度の局所領域であるが、EBSD分析法と同様

に結晶方位マップと相マップなどの解析を行うことができ

た。10nm以下の空間分解能を有することで、ナノスケー

ル組織や高転位密度加工材組織において、TEMを用いた

結晶粒方位マップの取得など従来のTEM観察では不可能

であったナノ組織の情報が得られるようになった。近年、

バニシング加工法のように表面に大きな歪みを導入するこ

とで、表層に100nmを切る微細な結晶粒を形成させるこ

とで材料の機能性を高める材料の開発が進んでおり、今後

ナノスケールレベルの組織の結晶方位解析のニーズは高

まっていくと考えられる。TEM/ASTAR法は、金属、電子

部品および半導体デバイスなど主に無機材料組織をナノレ

ベルで観察する手法として、これまでにない情報を提供で

きると考えている。

5.マイクロフォーカスX線CT

5.1　原理と特徴
X 線 CT と は、X 線 コ ン ピ ュ ー タ 断 層 撮 影（X-ray 

Computed Tomography）の略称で、医療分野や工業分野

で用いられる断層撮影技術である。特徴として、内部構造

を非破壊的に観察できる検査法であり、内部の材質や構

造、密度分布、形状などを3次元的に可視化できる。

医療用X線CTは数百µmから1mm程度の欠陥を対象と

しており、工業分野でのX線CTに分類されるマイクロ

フォーカスX線CTは、数十µmm程度の欠陥を対象として

いる。マイクロフォーカスX線CTは、製品内部に存在する

欠陥や部品の不良箇所、複雑な形状の試験片、微細構造の

ｄ
ｃ

Fig.26　SCM440相当鋼のTEM/ASTAR測定結果
　(c)結晶方位マップ
　(d)フェライトとセメンタイトの逆極点図
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観察などに利用されている。装置構成図をFig.27に示す。

焦点サイズ4 μmのX線源から円錐状に放出された白色X

線を試料に照射し、検出器で2次元の透過像を取得する。

さらに、測定試料を360°回転しながら各回転角にて透過

像を撮影し、数学的に再構成してX線CT像は得られる。当

社装置（最大加速電圧300kV）のX線透過厚みは、鉄で約

30mm、Alで約150mmである。検出できる欠陥の最小サ

イズは、試験体のサイズにも依存するが最小約40µmとな

る。

5.2　応用事例
鉄筋コンクリート構造物の空隙やひび割れは、外観から

はその内部構造を確認できない。長期間にわたって放置さ

れると、空隙から水分や酸素が浸入して鉄筋が腐食した

り、ひび割れから浸透した水分よって拡大したりすること

がある。従って、鉄筋コンクリート中のひび割れを調査す

ることは、構造物の品質を保持するため重要である。

Fig.28は鉄筋コンクリートを模擬した試験体の空隙を

抽出した一例である。加速電圧は260kVである。Fig.28

（a）に試料外観写真を示す。Fig.28（b）に示すX線CTの

撮影像はグレースケールでの画像となる。白色であるほ

ど、密度が高いことを示している。白色のコントラストは

鉄、灰色のコントラストはコンクリート、黒色のコントラ

ストは空隙を示している。空隙の位置や大きさは3次元構

造解析を用いて定量的な解析が可能である。Fig.28（c）の

3D像では抽出された空隙を示している。空隙の内、青色

で示されている領域が小さい空隙（250㎣未満）であり、

赤色で示されている領域が大きい空隙（2960㎣）となっ

ている。それぞれの領域をFig.28 （c）とFig.28 （d）に示

す。画像解析では空隙やひび割れの進展具合など、2次元

画像では区別がつきにくい形状の欠陥を可視化することが

可能である。

溶接材に発生するブローホールは、金属同士の溶接工程

Fig.27　X-CTの装置構成図
焦点サイズΦ４μmのX線源から円錐状に放出された白色X線を試料
に照射し、検出器で2次元の透過像を取得する。取得後の透過像を
数学的に再構成してX線CT像は得られる。

において発生したガスや気泡によって形成される空隙であ

る。溶接部にブローホールが存在していると、溶接部の強

度を低下させるだけでなく、腐食の激しい高温・高圧の環

境下に曝された場合に、破断やガス漏れの原因となる。ブ

ローホールの調査はX線透過検査でも行われているが、X

線CTを用いることで、欠陥の3次元的な位置、個数、体積

をより詳細に求められる。また、画像解析で抽出した欠陥

はリストとして表示させることもできる。Fig.29（a）はAl

板を重ね合わせた溶接材のブローホールの解析例である。

加速電圧は200kVである。Fig.29（b）の白い矢印で示し

た箇所がブローホールであり、Fig.29（c）では抽出された

ブローホールの体積に応じて色分けした3D像である。3D

像内の赤い箇所は、直線形状を有していることから、ブ

ローホールではなく接合不良の空隙と推定できる。抽出さ

Fig.29　Al溶接材に存在するブローホールの抽出例
(a)試料外観写真、(b)X線CT像、(c)抽出結果を示した３D像、(d)抽
出されたブローホールや接合不良のリスト（個数、体積、球相当直
径などの情報）

Fig.28　鉄筋コンクリート中に存在する空隙の抽出例
(a)試料外観写真、(b)X線CTの撮影像、(c)３D像、(d)小さい空
隙（250㎣未満）を示した３D像、(e)大きい空隙(2960㎣)を示
した3D像
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れたブローホールや接合不良の情報は、図C（d）に示した

様に位置、個数、体積、球相当直径などで取得可能である。

これらの情報は、X線透過検査で得られる情報よりも精度

が高いことから、ブローホールガス分析での詳細な解析が

可能になる。

溶接時に発生する欠陥には、ブローホールの他にも異物

が存在する。異物は溶接プロセス中に溶融金属や不純物が

内部に混入することで形成される。この様な欠陥が存在す

ると、ひび割れや空隙を形成させ、製品の強度や耐食性を

低下させる。Fig.30はFig.29と同じ試験体であるAl板を

重ね合わせた溶接材の異物の解析例である。加速電圧は

Fig.29と同様200kVである。Fig.30（b）中の矢印で示さ

れた欠陥は、母材であるAlよりも明るいコントラストとし

て観察されていることから、Alよりも密度が高い物質であ

ると推定される。X線CTでは材料中に含まれる組成の密

度差を可視化することができ、相対的な値として異物を検

出することができる。Fig.30（c）に示した3D像内では異

物の抽出結果を示している。緑色と青色の箇所は、溶接部

の端部にそれぞれ密集していることから、溶接の開始時と

終了時に異物が多く混入したことが推定できる。また異物

の元素分析など、より詳細な解析を行うには溶接部内の欠

陥を切断加工や研磨などで表面に露出させる必要がある。

異物の大きさが数100µmm以上の大きさであれば、画像

解析で得られた異物の位置、個数、体積の情報を基準に追

い込むことができる。

Fig.30　Al溶接材に存在する異物の抽出例
(a)Fig.29と同じ試験体の外観写真、(b)X線CTの撮影像、矢印で示
された欠陥が異物と推定される、(c)異物の抽出結果を示した3D像
緑色と青色の箇所（点線枠内）は、溶接部の端部にそれぞれ密集し
ていることから、溶接の開始時と終了時に異物が多く混入したと推
定される。

6.おわりに

本稿では、トライボロジー評価、表面界面分析、微小領

域の結晶構造解析、X線CTによる非破壊での内部構造計

測の応用事例を紹介し、評価・分析技術が材料の選択、改

良とそれを実現する特殊鋼開発の両方に必要な役割を担っ

ていることを述べた。ここで取り上げた事例は、それぞれ

の装置を使いこなす技術があってこそ可能になったもので

ある。近年、特に重要視されている工程省略など材料開発

からの多用なニーズにこたえるには、装置の標準的な利用

だけではなく、評価分析法の応用技術の開発も進めていく

必要がある。分析技術者と材料・プロセスの研究開発者，

製造現場の技術者がしっかり連携し課題に取り組むこと

が、材料開発の推進力となるであろう。
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