
	1	 はじめに
物質・生物科学は、主として表面・断面や薄膜等の二次元

（2D）的な観察により発展してきた。2D情報は幾何学的に不
完全であり、往々にして三次元（3D）構造を大きく見誤らせ
る。また、観察対象のごく一部のみをサンプリングするため、
統計学的にも不完全な情報となる。例えば、物体内のごく少
数の特徴点が全体の特性を規定する様な場合、2D情報は全
く意味を持たない。そのため、近年、電子線やX線等による
トモグラフィー法（以下CT）やシリアルセクショニング法等
の3D観察が活用され始めている。この中で、充分な大きさ
の試料の内部で生じるミクロ・ナノレベルの動的現象を4D

観察（3Dの連続観察）できるのは、シンクロトロン放射光を
用いたX線CT（以下、SRCT）に限られる。

SPring-8やESRFなどの第三世代放射光施設の登場によ
り、SRCTの空間分解能は2000年前後には光学顕微鏡と同程
度（約1μm）となり 1）、その後、さらに100nm台へと向上し
ている 2,3）。また、SRCTにより何かを単に観察するだけでは
なく、他の手法では得られない高度な定量情報を抽出する試
みもなされている。後述するように、これは、力学的歪みや
き裂進展駆動力、元素濃度などの4D高密度マッピング、お
よび結晶方位情報を含んだ多結晶組織の4D観察である。こ
れらは、2Dでは各種歪み計測法、EDX、EBSPなどと異なる
技法に拠らざるを得ない。しかし、3D/4Dでは、SRCTとい
う単一の手法を用いてその様な多彩な情報が得られること
は、大きな利点と言える。

ところで、これら一連の研究は、主として軽金属やセラ
ミックス、生体を含む有機材料をその対象としてきた。本報

では、これを鉄鋼材料にまで拡張しようとする著者らのごく
最近の努力も合わせて紹介する。

	2	 �シンクロトロン放射光を用いた�
X線CTの観察精度

2.1　鉄鋼のイメージングにおける空間分解能

X線CTでは、基本的に画素サイズと回転ステップで規定
されるサンプリング周波数により分解能が決定される 1）。そ
の他、回転ステージのブレやシンチレーター、可視光の光学
系など様々な因子がこれに重畳し、実効的な分解能が決定さ
れる。投影型CTの場合には、可視光に対するレイリーの回
折限界（0.61λ/NA：λは波長、NAは開口数）によりその上
限は0.7μm程度と規定される 1）。また、鉄鋼材料の場合には、
高エネルギーを要するため、X線の阻止能を考えシンチレー
ターにある程度の厚みが必要になる。これが空間分解能を低
下させる大きな要因となる 1）。

10年程前から、鉄鋼材料を対象にしたCT観察の報告がな
されている。ほとんどの報告で空間分解能の表示はなく、空
間分解能と画素サイズを取り違えたと思しき記述も多い。
Everetteらは白色X線を用い、空間分解能3μmの観察を
行ったとしている 2）。ただし、分解能を実測した旨の記述が
なく、分解能3μm/voxelと表記されていることから、3μm

という数字はいわゆる空間分解能ではなく、画素サイズを
指すものと推察される。もしそうであれば、実効分解能は、
他の条件が理想的に良くても最高で6μmとなる。この他、
Cheongら 3）は90keVの、Shobuら 4）は66.4keVの、また塩澤
ら 5）は35keVの単色X線を用いてそれぞれ鉄鋼材料のCT計
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測を行っている。いずれの場合も空間分解能は実測されてい
ないものの、サンプリング周波数から判断して、他の条件が
理想的に良くても最高でそれぞれ19μm、35μm、15μm程
度と推測される。

2.2　高分解能化のトライアル

次に、SPring-8のアンジュレータービームラインを用いた
最近の高分解能化のトライアルを紹介する 6）。トライアルに
先立ち、空間分解能用に、FIBを用いてFig.1に示すステンレ
ス製3Dテストチャート（直径497μm）を作製した。なお、
縦横方向のラインピッチは、それぞれ1.32 ～ 2.47および1.36

～ 2.65μmである。これに円筒表面のステンレス／空気界面
のエッジ広がり関数の評価を合わせ、円筒状テストチャート
の中心軸をz座標とする円筒座標系（r, φ , z）で、r、φ、z全
ての方向の空間分解能を計測した。

Fig.2は、40、55、70keVでの計測結果である。縦横いずれ
の方向でも、最も狭い格子が解像できている。したがって、
最低でも空間分解能1.32 ～ 1.36μmが達成されている。縦
方向の分解能は横方向より良い。また、特に横方向では試料
－検出器が近いほどX線の前方散乱の影響を受け、空間分解
能が悪化する。さらに直近の実験では、可視光の回折限界に

近い高分解能が達成されている 7）。このように高分解能が実
現されたのは、前方散乱やシンチレーターの影響等が理解さ
れ、最適条件で計測されたためと言える。また、近年のSR施
設の改良により 8）、フラックスを極限にまで高めても、鉄鋼

Fig.1　 A resolution test object that has been prepared on a 
stainless-steel wire of 497 µm in diameter using the focused 
ion beam technique
The three arrows indicate three directions along which 
spatial resolution was measured.

Fig.2　 Variation in spatial resolution in (a) lateral (circumferential), (b) vertical and (c) lateral (radial) directions with respect to the rotation axis
(a) and (b) were obtained through subjective evaluation of the resolution test object, while (c) was determined with modulation transfer 
functions (MTFs) derived from ERFs at the outer contour of the wire. Spatial resolution was defi ned at MTF of 5%. Original line spread 
functions were fi tted with a sigmoid function.
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のイメージングに必要な高エネルギー X線が安定して利用
できるようになったことも見逃せない。

これまで、アルミニウムなどの軽金属では、SRCTを活用
した様々な応用研究が行われている9－12）。一方、鉄鋼材料で
は、空間分解能および試料サイズの制約が大きく、SRCTの
応用を妨げていた。上記のトライアルは、鉄鋼材料でも軽金
属と同等の試料サイズ、空間分解能で実験が可能であること
を示している。Fig.3は、Fig.2と同じ条件で撮像した疲労き
裂の観察例である 6）。組織との干渉効果で複雑に偏向・チル
トした疲労き裂がミクロ構造と共に明瞭に可視化されてい
る。また、後述の手法を用い、疲労き裂の開閉口挙動の4D観
察画像を基に、き裂先端の歪み分布、局所き裂進展駆動力の
解析もなされている。

	3	 SRCTを用いた応用研究
上述のように、鉄鋼でも軽金属並みの最高分解能と試料サ

イズで3D/4Dイメージングが可能となってきた。SRCTを単
なる見る道具の1つとして利用するのではなく、各種情報に
富む3D/4D画像から必要な情報を高い次元で抽出できれば、
高度な研究開発へと展開できる。この章では、3D/4Dイメー
ジングを応用した様々な定量評価法や軽金属での応用研究例
を紹介する。これらは、特に断りのない限り、全て鉄鋼でも
実行可能と考えて良い。

3.1　3D/4Dイメージとその定量評価

4D観察が有効な材料工学における動的現象は、例えば①
変形、破壊、クリープ、疲労破壊などの材料特性評価の研究、
②圧延、鍛造などの塑性加工や熱処理といった材料プロセ

スの研究、③相変化や相変態等の基礎的研究等と多岐にわた
る。単に3D/4D構造を観察するだけでも、表面・断面観察に
慣れた技術者・研究者にとっては、新鮮な発見が得られる場
合も多い。

Fig.4は、鋳造後のアルミニウム合金を高温で暴露した場
合に析出水素からなるポアがOstwald成長する様子を観察し
たものである 13）。画像を見れば、ポアがその内圧を駆動力と
して成長する様子や、長時間保持の場合には角張った形に変
化することが容易に理解できる。後者は、材料全体の水素濃

Fig.3　 3D perspective views of a fatigue crack in a steel
Only crack images have been extracted from the tomographic volume and shown in (a) and (c), while the underlying metal and other 
microstructural features are not displayed. The crack is viewed in the mode I loading direction in (a) and the crack mouth direction in (c). 
(b) is an optical microscope image that corresponds to (c).

Fig.4　 Enlarged 3D perspective views of hydrogen micro pores in 
an Al-Mg alloy in various heat-treatment conditions
Note that only micropores were extracted and shown here.
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度が次第に減少して内圧が低下するため、最も低い表面エネ
ルギーを持つ｛111｝面に囲まれた八面体がエネルギー的に
安定となるためである。この様なポアは、標準的な観察視野

（およそ0.3mm3）あたり数千～数万個含まれる。視野に入る
全てのポアのサイズや形状を3D定量解析したり、連続3D画
像間で同一のポアを対応させるトラッキングによりその時間
変化を調べることで、各種現象に理論的にアプローチするこ
とができる。Fig.4の例では、全てのポアのサイズを精密に計
測することで、ポアにトラップされた全水素量が求められ、
さらに粒界や転位、溶質原子等のトラップサイトとアルミニ
ウム結晶格子への水素分配が見積もられている。

水素ポアに関しては、アルミニウムの破壊にも大きな影響
があり、これが外力下で成長する延性破壊機構を明らかにし
た14,15）。現在は、晶出物の除去・低減により高強度を得るた
め、工業的に高温長時間の熱処理を採用している。しかし、
これでは、水素ポアが成長して逆に破壊を助長することにな
る。つまり、このような場合には、材料技術者は、これまで真
の最適解とは逆方向に位置するマクロ特性のローカル・マキ
シマを追い求めていたと言っても過言ではない。

現象が空間的、時間的に複雑かつ不規則な場合には、
3D/4Dイメージングがさらに効果を発揮する。き裂伝播挙
動を支配する重要な現象として知られる疲労き裂開閉口挙動
は、その良い例である16,17）。これまで、疲労き裂の開閉口挙
動は、除荷弾性コンブライアンス法 18）や電位差法 19）などに
より、マクロ特性として評価されてきた。しかし、実際のき
裂開閉口はFig.5に示すように局所的に大きく変化し 16）、ミ
クロ組織の影響を強く受ける。この様に、き裂閉口の発生や
その程度を3D空間分布として把握することで、塑性誘起き
裂閉口や破面粗さ誘起き裂閉口などの発生機構別に局所的な

ミクロ組織等と対応させることができ、疲労特性の制御にま
で結び付く知見が得られる。

3.2　各種3D/4Dイメージベース解析

3.2.1　3D/4Dデータの粗視化

3D/4D画像は非常に情報量が豊富な半面、膨大な情報か
ら的を得た知見を得るのが困難という問題点もある。膨大な
3D/4Dデータを「粗視化」し、現象の理解へ繋げることが肝
要である。

一例として、ダイカストという古典的な材料に3D/4Dイ
メージングを適用した研究を紹介する。ここでは、これま
で知られていなかった表面直下の高密度なポアの凝集体が
可視化され、これが疲労き裂を発生させることが明らかに
なった 20）。さらに、疲労き裂発生過程を繰り返し4D観察し、
4Dデータの『粗視化』により、疲労き裂の発生をもたらすポ
アの配列パターンを簡単な6つの幾何学パラメーターで明
示した 21）。ここでは、まず多重共線性の影響を避けるため、
正規化したパラメータの独立性を偏相関係数およびCART

（Classification and regression trees）に基づく樹木モデルで
確認し、重回帰分析に供した。Fig.6に、最も大きな回帰係数
が得られた隣接ポアペアの平均直径：x2、疲労き裂が発生を
表す従属変数：yおよび得られた予測値：Yの関係を示す 21）。
単一のパラメーターでは疲労き裂発生との関係が認められ
ないが、2 ～ 4個の幾何学パラメーターの組み合わせにより、
疲労き裂発生をうまく記述できた。用いたダイカスト材は水
素濃度が低い高品位なもので、液相－固相間の大きな水素溶
解度差という物理的な原因に基づいて発生するポアは、いか
なる工夫をしても完全には取り除けない。しかし、ここで得

Fig.5　 Ray casting representation of the whole crack which was 
used for the COD mapping in a 2024 aluminum alloy
The image captured at K=0.42 MPa m  was used for the 
investigation.

Fig.6　 Relationship between predicted value, Y, dependent variable, 
y, and independent variable, x 2 in the multiple linear regression 
analysis of fatigue crack initiation behavior in a die-cast 
alunimum alloy.
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られた知見を利用すれば、製造条件の調整により製品の疲労
特性や信頼性を向上できる。

3.2.2　4D定量評価法

連続3D画像間で同一のミクロ組織特徴点（粒子やポアな
ど）を対応させるトラッキング技術は、個々の粒子等の時間
変化を知るだけでなく、それらミクロ組織特徴点の物理的な
変位を求めることにもなる。金属材料の場合、SRCTの1視野
あたり、数千～数十万個のミクロ組織特徴点が観察できる。
これにより、変位や歪み、き裂進展駆動力などを高密度に
3D/4Dマッピングできる。このためには、全部のミクロ組織
特徴点を四面体の頂点とするDelaunay分割を適用し、既知
である各頂点の変位から任意の位置の力学量を計算する。こ
れは現在、不透明な材料内部で歪みやき裂進展駆動力などの
力学量を高密度に直接計測する唯一の手法と言える。ここで
重要となるのは、膨大な数の特徴点を高精度に追跡する4D

画像解析技術である。著者らは、特徴点の体積、表面積、重
心位置を基にしたマッチングパラメータ 22）、凝集部のトラッ
キング精度を上げるばねモデル法 22）、前段階の特徴点変位を
用いる軌道予測法 23）、特定の特徴点を用いて局所的な変位場
を求め、残りの特徴点の軌道を予測する動径基底関数法 24）な
ど、多くの手法を開発・適用してきた。現在では、高い確度
の追跡に基づき高密度で高精度なマッピングが可能になって
いる。

Fig.7は、圧延中のAl-Mg合金内部の局所歪分布を4Dマッ
ピングしたものである 25）。単純な一軸圧縮下にもかかわら
ず、マクロなせん断帯の発達が見られる。このため、局所的
には歪みの引張り成分（黄色部分）も見られる。圧延 24）や表
面冷間加工 26）によるポアの複雑な収縮・消滅挙動も、不均一
な相当歪みとポア収縮量の関係として定量的に明示されてい
る。この手法をき裂材に適用すると、実用材料の非常に不均
一なき裂先端の歪み場が可視化できる 27）。Fig.8は、Al-Si合
金の例である 25）。図中には、SRCTで得た3D像を用いて解析
モデルを作成し、イメージベースシミュレーションを行った
場合の計算結果（き裂形状のみを考慮し、ミクロ構造などは
無視）も合わせて示した。単純なモードⅠ負荷にもかかわら
ず、き裂先端の歪場は上下非対称で、しかも非常に不均一で
ある。これは、粒子の不均一な分布等の影響と考えられ、実
用材料の複雑な破壊挙動を説明する。

実用材料の複雑な破壊挙動は、ミクロ組織特徴点の変位か
ら応力拡大係数（K）やJ積分値等のき裂進展駆動力を逆算す
ることにより 17,28－30）、より直接的に評価できる。また、き裂先
端開口変位をき裂前縁に沿って高密度に計測することも可能
である 31）。Fig.9は、Al-7％ Si合金の局所き裂伝播抵抗とき裂
の3D画像を重ねたものである 31）。この材料は、破壊靭性の

高いα -Al相と脆性なAl-Si共晶相からなる二相組織を有して
おり、両相の破壊抵抗の大きな違いが局所的な破壊抵抗の計
測値として示されている。この破壊抵抗の差に対応し、α -Al

相ではき裂が進展せず、Al-Si共晶相で早期に進展開始したき
裂がα -Al相に迂回して進展したことがわかる。

SRCTを用いた研究では、実験的な評価と平行し、実験で
得た3D画像をそのまま用いたイメージベースシミュレー
ションが可能である 27,30,32）。ミクロ組織や損傷破壊などの事
象を忠実に再現した3Dイメージベースモデルを用いて行う
計算機実験は、Fig.8に例示したように、実験と解析の直接
的な比較によりシミュレーションの検証もほぼ完全で、かつ
現実の複雑で不規則な現象を直接評価するものとなる。これ
は、従来の単純化を目指すモデリングや数値解析とは隔絶し
たものである。

また、特定元素の吸収端の直上と直下で得た3D画像を
画素差分して特定部位の高コントラスト撮像を行う手法
は、医療診断などに活用されている。これを用いた元素濃度
3D/4Dマッピングも試みられており、ミクロ組織の空間的
な不均一性、およびその破壊への影響評価などに活用されて
いる 33－35）。

3.2.3　結晶学的解析への展開

サブミクロンないしそれ以下の微細構造をSRCT観察する
手法として、フレネルゾーンプレートなどを用いる結像CT

の他に 36）、低融点元素を粒界拡散させて粒界を3D観察する
手法がある 37）。アルミニウムの場合には、ガリウムなどが用
いられる。これに前節で紹介したミクロ組織特徴点トラッキ
ング技術を組み合わせることで、多結晶材の結晶粒変形挙動
の4D追跡（Grain boundary tracking法）が可能である 25）。
Fig.10に示すように、まず外力下での変形挙動の4Dイメー
ジングを行い、次に低融点元素を粒界拡散させて粒界像を
得る 25）。粒界像から作成した粒界マスクを用いて視野内に
存在する全ての粒子を粒界粒子と粒内の粒子に判別する。そ
して、各結晶粒で粒界粒子を面で結んでクローズドな結晶粒
形状を再構成する。ミクロ組織特徴点トラッキング技術に
より時間を遡って粒界粒子を追跡すれば結晶粒の4D変形挙
動を、また粒内粒子を追跡すれば各結晶粒の局所歪分布を計
測できる 38）。さらに最近では、細束X線で試料をスキャン＋
ローテーションしてX線回折パターンを撮影するFig.11に
示す様なプロセスをGrain boundary trackingと組み合わせ、
多結晶材料内部で結晶粒界および結晶方位分布を再構成でき
る3D結晶方位イメージング手法（Diffraction-amalgamated 

grain boundary tracking法）を開発している 39）。同様のもの
に、デンマークのRisø国立研究所が開発した3DX線回折顕
微鏡がある 40,41）。しかし、こちらの手法は純粋にXRDのみに
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Fig.9　 Comparison of the top views of the crack and the distributions of local crack-tip opening displacement, CTOD, among different loading 
steps in an Al-7Si alloy

Fig.10　Schematic illustration of the grain boundary tracking technique

Fig.11　 Schematics illustration of the set-up of the 3D synchrotron 
X-ray diffraction experiment for the diffraction-amalgamated 
grain boundary tracking technique

Fig.7　 Measured 3D strain distributions within a cuboidal Al-Mg 
alloy specimen at two compression steps, which have been 
obtained by tracking physical displacements of all the Pb 
particles embedded in the material

Fig.8　 Measured 3D strain distribution (Left) around a crack-tip in 
an Al-Si alloy
A simulated equivalent stress contour (Right) on an identical 
cross-section, which has been obtained with a 3D image-
based model, is shown for comparison.
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よるため、変形を受ける場合には回折斑点がボケて原理的に
解析が困難になる。

	4	 今後の展望
本報で紹介したSRCTおよび応用解析は、概ね鉄鋼材料で

も実施可能である。ただし、結晶粒界3D可視化は鉄鋼材料
に使える低融点金属の探索が、そして元素濃度3D/4Dマッ
ピングでは高エネルギーでの課題克服が必要になる。これ
らと第2章で述べたさらなる高分解能化を合わせ、当学会の

「産発プロジェクト展開鉄鋼研究」での取り組みが平成23年
4月に始まっている。これらの課題が解決され、鉄鋼材料に
3D/4Dイメージングが活用されると、現実世界の複雑な現
象にダイレクトに結び付くInformation-richな3D/4D情報
の活用で、我が国の鉄鋼技術水準の向上が期待される。二相
組織、カーバイドなど大量の脆性相の存在・偏在といった鉄
鋼の特徴は、塑性変形・損傷破壊過程をアルミニウムよりは
るかに複雑なものとする。そのため、特に鉄鋼材料の塑性加
工、力学特性評価、信頼性保証での成果が期待される。

その先の展望として、マクロ特性を規定する特定の種類、
特定のサイズ範囲、特定の形態、特定の領域の組織因子のみ
を制御したり、最適相・最適元素を最適3D分布で必要最小
量配置する高度な組織制御が考えられる。これにより、特殊
で高価なプロセス・素材に頼ることなく、力学特性の向上が
期待できる。この様なイメージベースアプローチは、材料の
確率的信頼性をも考慮できる材料設計・開発プロセスのパラ
ダイムチェンジとなり得る。

本報では、3D/4Dイメージングそのものに関してあまり
スペースを割けなかった。これについては、他報を参照され
たい 1,25,41）。ただ、今後、3D/4Dイメージング技術が発展すべ
き方向として、高速化が挙げられる。現在の所、1枚の3D画
像取得には数千秒必要とするが、原理的には、現在より3桁
程度の高速化も可能と思われる。高空間分解能を担保しなが
らより高時間分解能の4Dイメージングが実現できれば、鉄
鋼だけではなく、理学、医学、工学の幅広い分野で波及効果
が大きい。実際、著者らが行った22.5秒／枚の高速撮像によ
るき裂進展4D観察のトライアル（ESRF）では、従来は見え
なかった様々な破壊挙動が確認されている 30）。今後の真の
4Dイメージングの活用に期待したい。
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