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1. 研究の目的と背景 

金属材料は, 塑性変形過程において「空隙（キャビテ

ィーまたはボイド）」を形成し, 塑性変形の程度が増すに

つれ空隙は成長する. この空隙が材料に部分的なくびれ

を生じさせ, 最終的な破断を誘発する. 図1に, くびれを

生じた試験片の写真を示す. （塑性変形により部分的に

材料の直径が細くなる部分が発生する. ）金属材料の塑

性変形過程における空隙の形成は, 金属材料の強度評価

や材料設計, さらには, 構造材料の維持管理における劣

化や破断危険性の検査に対し, 極めて配慮されるべき現

象である.  

先駆的に, E.W. Hart は 1967 年, 本研究分野において極

めて重要な論文を発表しており, 金属材料の塑性変形に

おいて, ひずみ量感受性 m と加工硬化感受性のパラメ

ータが以下の式にあてはまる場合, 均一変形であり, 一

方で, 領域より外れた場合, 塑性不安定を起こすことを

提案した 1).  
 

m +    1.      (1)                                           
 

これは, Hart の理論として極めて重要であり広く知ら

れている. しかしながら, その構造的理屈付けや塑性不

安定を抑制する材料内部の変形機構理論にまでは発展し

ていないと考えられる.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

長谷川らは, 透過型電子顕微鏡により結晶粒界に塑性

変形段階で生じるキャビテーションの詳細な観察を行っ

ている 2). これによれば, 上述の通り, ボイドが結晶粒界

に発生していることが確認され, 破断を誘発しているこ

とが示された. しかし, 直接観察という優れた点がある

一方で, 透過型電子顕微鏡観察で問題となるのは, 金属

材料を電子線が透過する程度まで薄くする過程で, 発生

したボイドが拡大, もしくは, 変形する点であり, 定量

的な評価が困難な点である.  

岡崎らは, コンピューターシミュレーションにより, 

実験で得られた応力-ひずみ線図から理論値が一致しな

くなる点が最大応力前から現れ, これが粒界キャビテー

ションの発生による材料の強度低下と関連していること

を提案している 3).  

本研究は, 塑性変形における局所くびれ発生に伴う塑

性不安定に関し, 材料内部の構造情報, 特に空隙の構造

解析に基づいてその抑制方法の検討を行う, 極めて広範

な塑性加工技術への応用が期待される研究課題である. 

また, 超塑性などの極めて変形量の大きな塑性変形が何

故可能なのか, に関しても微視的な解を与え得る重要な

研究課題と考える.  

本研究の試料には, 多結晶体の純アルミニュームを用

いた. 加工と焼鈍により結晶粒を制御した試料（結晶粒

径：170, 346, 及び, 630 μm）に高温 (553 K) にて引張試

験を行い, 変形過程で生じた粒界キャビテーションを, 

小角 X 線散乱法により解析した. また, 超微細結晶粒に

関しても検討を行った.  

 

2. 実験方法 

2・1 供試材 

試料には, 多結晶体のアルミニュームを用いた. 加工

と焼鈍により結晶粒を制御した試料（結晶粒径は 170, 

346, 及び, 630 μm）に高温 (553 K) にて引張試験を行い, 

変形過程で生じた粒界キャビテーションを, 高強度 X 線

源を用いた小角 X 線散乱法により測定した.  図１ 引張試験片に発生した局所くびれ ④の部分でくび

れが生じている. ここで塑性不安定を起こし破断に至る. 
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さらに , 超微細結晶粒を持つ試料を用いた . ECAP

（Equal-Channel Angular Pressing）法により, 丸棒材料の

直径を減少させることなく強加工を与え, 超微細結晶粒

とした. これにより, 結晶粒径依存性の広範な検討が可

能となるばかりでなく, 今まで実現できなかった, 超微

細結晶粒を有する金属材料の塑性変形におけるボイド形

成過程を, 詳細に解明する研究が可能となった. 金属材

料は, 結晶粒微細化により機械的強度が増すことが知ら

れ, 特に, 結晶粒の超微細化により, 純金属の機械的強

度を大幅に増加させることができれば, 金属材料のリサ

イクル性を損なうことなく高強度材料を開発することが

できる. 図 2 に本研究で用いた ECAP 用金型の写真を, 

図 3 に ECAP 用金型の割型図を示す.  

 

 

 

 

2・2 小角 X 線散乱法 

本研究では, 金属材料の塑性変形により生ずる空隙と

その成長過程を, 小角 X 線散乱法を適応することで, 材

料内部の情報を含め, 定量的かつ微視的スケールで観察

した. 観測サイズは, メソスケール領域であり, 本研究

の観察領域としては最適と考えられる.  

  得られる情報は, 空隙の「サイズ, 形状, 数, さらにサ

イズ分布」など, 本研究分野において貴重な情報である. 

生じる空隙のサイズは, 数十から数百 Å 程度であり, 小

角散乱法が効果的な観察手法となる. ボイドの形成や成

長過程を, 材料の変形量と, 超微細結晶粒を含んだ結晶

粒径依存性から解析した. この解析により, 金属材料の

機械的特性に微視的な構造解析に基づいた理解を与え, 

より優れた金属材料の開発に貢献することが期待され

る.  

  小角 X 線散乱法は, 極めて有用なボイドの評価法であ

る. 散乱強度は以下の式により表わされる 4).  

 

                       (2) 

 

ここで, n は散乱体（本研究ではキャビティー）の個数, V

は散乱体の体積, e は電子密度差, Ie は電子散乱強度, 

F(s)が形状因子, 及び, S(s)が構造因子である. 重要な点

は, 電子密度の 2 乗に散乱強度が関係している点であり, 

真空中に粒子が存在する場合はもちろんのこと, ある電

子密度をもつ試料の媒体中に, 電子密度の低い領域や, 

本研究のような空隙が存在する場合でも, 式(2)で与えら

れる散乱理論式から, 形状や大きさ等の情報が得られる

ものと考えられる 5).  

  さらに, 小角 X 線散乱データの解析には, 試料の吸収

係数の高精度の見積りが欠かせない. これは, 散乱強度

は下記のように, 吸収係数と指数関数的に関係している

ためである.  

 

  ), exp() exp()()()( backobs llsIsIsI  
 

ここで, Iobs(s)と Iback(s)は, それぞれ観測された散乱強度

とバックグラウンドの散乱強度である. l は吸収係数で, 

質量吸収係数, 試料密度, 及び, 試料長で表わされる.  

 

2・3 X 線吸収法による密度測定 

前述のとおり, 高精度の吸収係数の見積りのためには, 

試料の密度が必要である. 一方で, 散乱測定を行ってい

る部分に限定し, 試料の密度を評価する必要があり, こ

れはバルク体をそのまま密度評価するだけでは達成でき

ない. このため, 試料の密度について X 線吸収法を用い

図 2 ECAP 金型 

図 3 ECAP 金型の割型図 
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て, ランベルト－ベールの法則から, 局所的に, かつ, 散

乱強度を測定する場所において, 密度を観測することを

試みた. 本測定は, 小角 X 線散乱と同時測定にて行うこ

とができるとともに, 散乱シグナルを取得している部分

にて密度を評価でき, 従来のバルク体からの平均密度と

は異なる点も特筆されるべきである. また, アルキメデ

ス法による液中のおける浮力を使った測定方法において

は, 本研究で扱うキャビティーが試料表面にも存在して

いることが走査型顕微鏡観察でわかっており, 非接触で

浮力を用いない X 線吸収法は, 高精度の測定という観点

でも有用と思われる.  

 

3. 実験結果と考察 

図 4に, ECAPを施した試験片の応力－ひずみ挙動を示

す. また, 図5に引張試験後の試験片と, 各ひずみを抽出

し, 小角 X 線散乱測定用に作製した薄膜を示す.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

薄膜は, 小角散乱に薄膜作製時に行う機械加工等が影

響を与えないよう, 放電加工と機械研磨, 化学的鏡面研

磨を複合して行った. 同様に作製したつかみ部からは有

意な散乱は生じなかったことから, 薄膜は問題なく作製

されたと思われる. 薄膜厚さは, 質量吸収係数と試料密

度から 100 m と見積った. 最も散乱強度を効率よく測

定できる厚さに設定することができた 6).  

図 6 に結晶粒径 170 m の X 線吸収法により測定され

た局所密度を示す. 複数の点は再現性を確認するための

複数回の各測定を示している. 測定用の薄膜は, 前述の

小角散乱測定用に行った方法と同様の手順にて作製した. 

測定の結果, 最大応力の付近で密度が最小値を示し, 試

験片中, 特に, くびれが発生した部分で, キャビティー

により, 密度が著しく減少していた. しかし, 破断直前

では, 密度は逆に増加に転じた. これは, キャビティー

の発生と成長よりも, キャビティーの引張軸方向への伸

長が優位となり, 単位体積当たりの空隙体積が減少した

ことから, 密度が増加に転じたものと考えられる. この

傾向は, 他の結晶粒径を有する試験片でも同様であった

が, 結晶粒径 170 m の試料が, 本研究においては最も大

きな密度減少を示した. これは, 結晶粒界キャビテーシ

ョンの挙動と密接に関連していると思われる.  

 

 

 図 7に小角X線散乱測定により評価されたキャビティ

ーサイズのひずみ依存性を示す. キャビティーサイズは, 

散乱シグナルの連続的な波形分離から求められ, 本研究

では, 数Å程度の極めて微小なボイドが多数あり, これ

が指数関数的な分布関数で表わされる, との解析結果と

なった. 破断等に直接関係するボイドは, 大きなサイズ

を有するキャビティーと考えられるため, 指数関数の減

衰定数を定義して, 分布についても定量性が与えられる

よう解析した.  
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図 4 ECAP を施した引張試験片の応力－ひずみ挙動 

図5 引張試験後の引張試験片(上)と小角X線散乱測

定用にゲージ部から作製されたさまざまなひずみ値

における薄膜試料(下) 

図 6 X 線吸収法を用いた結晶粒径 170 m の引張試験

片での密度変化とひずみとの関係 
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結晶粒径 170 m では, 材料中に発生したキャビティ

ーの成長が速く, 小さいひずみで大きく成長することが

わかった. これは, 転位の移動がすばやく結晶粒界に到

達し, サブバウンダリーを形成すると共に, 滑り応力を

生じさせているためと考えられる. これは, 346 m と

632 mでも同様の結晶粒径依存性が観測された. しかし, 

ECAP による超微細結晶粒では異なる傾向を示した. 超

微細結晶粒では別の機構によるキャビティー発生なのか, 

今後, 検討を行う予定である.  

 

4. 結言 

 小角 X 線散乱法を用い, 高温変形におけるキャビテー

ションの微視的評価法に関し検討を行った. この中で, 

ECAP を施した超微細結晶粒についても検討した. また, 

X 線吸収法を用い, キャビテーションによる密度低下の

観測に成功した. 最大応力のひずみで極小を示し, キャ

ビテーションにより材料の密度低下が起こる一方, 破断

直前では, キャビティーの伸長による密度増加が観測さ

れた. 小角 X 線散乱測定から評価されたキャビティーの

サイズと引張試験から得られた応力－ひずみ挙動から, 

小さいひずみで破断に至る結晶粒径では, キャビティー

の成長の速く, また, 大きなサイズに成長することがわ

かった. これは, 結晶粒径の増加とともに, ひずみに対

する成長速度とサイズともに減少した. これらから, 本

研究で扱った材料は純金属であるため, 結晶粒径は転位

が結晶粒界に到達するための移動距離と密接な関係があ

ると考えられるため, 転位の移動によるサブバウンダリ

ーの形成と, 伴って発生する滑り応力が関係しているこ

とが, 小角 X 線散乱測定から定量的に評価できることが

わかった. 今後, ボイドの評価を, X 線吸収法を用いた局

所密度測定を併用した小角X線散乱法により行うことで, 

破断機構の理解に貢献できるものと考える.  
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図 7 小角 X 線散乱測定により評価された 170, 346, 

及び, 632 m の結晶粒径を持つ試験片中に発生したキ

ャビティーサイズのひずみ依存性  
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