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231 EBSD に よ る塑性 ひ ずみ の 定量化
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　　　　　　　　　1 緒　　 言

　 電 子 後 方 散 乱回 折 （Electron　backscatter　diffractlon，以後

EBSD ）を用い て 得 られ る 結晶方位データ を 定 量 化 して

多結晶材料 の マ ク ロ な 塑性 ひ ずみ を 同定す る方 法 は い

くつ か提 案 され て お り
1）、

一
部 は市販 の ソ フ トウェ ア に

組 み 込 まれ て い る．塑性 ひず み を 定量 化す る に は、測 定

パ ラ メータ と塑性 ひ ず み 量 の 経験的 な 相 関 関係 を得 る

必 要が あ るが、EBSD 測定の 条件な どに よ りそれ が 変化

す る場合が あ る．そ の た め、測定パ ラ メータが算出で き

て も塑 性 ひ ず み 定 量 測 定 に は ノ ウ ハ ウが 必 要 と な る．

EBSD に よ る塑性 ひ ず み 計 測手 法 を標 準 化す るた め に は、

測定 条件 に 依存 し な い 測定 パ ラ メータ を 開発す る こ と

が 望 まれ る．筆者らは、塑性 ひ ずみ に よ っ て各 結晶内の

結晶方位の ばらつ きが増加す る こ とに着 目 し、その ばら

っ き を定量化 したパ ラ メ
ー

タ を提案 し た
0 ，そこ で は 、

結晶粒毎に分布 の 平均 値 を算出 し、そ こ か らの 結 晶方位

差 を定量 化 した，こ の 方法 を用 い て 冷間加 工 した ス テ ン

レ ス 鋼とニ ッ ケル 合金 の 塑性 ひず み を測 定 し、測定結果

が EBSD の 測定装置や 測定条件 に依存しない こ とを確 認

した．さら に、計算方法を改良 した 新た なパ ラ メ
ー

タの

開発 に も成 功 して い る
3）．

　 本研 究 で は、銅 多結 晶 体 を 用 い て 本 手 法 の 検 証 を行 う．

と くに 、EBSD 測 定 す る 際の デー
タ 同 士 の 距 離の 影響 に

つ い て 考 察 を 行 う．

　　　　　　　　　 2　実験方法

　 EBSD 測 定 に は 走 査 型 電 子 顕 微 鏡 （口 立 製 作 所

S−2640N ）（以後、SEM ）に設置され た EBSD 装置 （Oxford

Ihstruments製 Link　Opal　system ）を用 い た ．

　 供試材 は、500℃ で 溶体化処理 した 純銅 で、こ れ を平

板型試験片 （ゲ
ージ長さ 20mln、断面 2× 4imn） に加 工

し、0％ を含む 2．5％、5．0％、互0．1％、15．1％ の 5 種類 の 公

称永久ひ ずみ を引張荷重 に よ り負荷 した．塑性ひ ず み負

荷後、試 験片表 面 を最終 3 μ m の ダ イ ヤモ ン ドペ ース ト

で 鏡面 に仕 上 げた 後、研 磨 に よ る加 工 層を除去す るため、・

リン 酸溶液を用い て 電解研磨を施 し た．

　 結晶 方 位測定で は試料 表 面の 128× 128 点の 矩形領域

を、3．1μ In 間 隔 で 電子線を走査 し、各点 で の 結晶方位 を

測 定す る．そ れ ぞ れ の ひ ず み 条件 に対 し、異 な る 4 領 域

につ い て 測 定 を実施 した．

　　　　　　　3　塑性 ひずみ の 定量化

3．1 結晶方 位分布　ひ ずみ 0％ 材 よび 15．1％ 材 の 結 晶方

位図 お よび 逆極点図 を Fig．1に 示す．結晶粒界は 結晶方

位 が 不 連続 に変化 し て い る界面 と し て認 識す る こ とが

で きる．本研 究 で は、隣 り合 う点 間の 方位差 が 5 度以上

で あ る 境界が 閉 じた 領域 を形 成 した 場合 にそ の 境界 を

結 晶粒界 と定 義 した ．得 られ た結晶 粒 界 を Fig．1 巾 に 実

線 で 示 す．

　塑性 ひず み の な い 0％材 で は、結晶 粒 内の 結晶 方位 は

ほ ぼ
一

定で 、逆 極点 図 にお い て は 同
一
結晶粒 の 集合 が確

認 で き る．一
方、15、1％材 で は 塑性 ひ ずみ に よ っ て 導入

され た材 料 中 の 欠 陥に よ り、同 じ結晶粒 内に お い て も局

所的に 結晶方位が変化 して い る様 子 が観察され る，そ し

て 、逆極点図に お い て も方位分布の ば らつ きの 大きい こ

とが 分 か る．

3．2　定 量 化パ ラ メータの 計 fi　3） 塑 性 ひ ず み を 定量化

す る尺度と して、逆極点図 で 見 られ た よ うな結晶方位 の

分散度合い をパ ラメータ化 す る こ と を考 え る．こ の とき、

分散量を算出す るための 基準値は、塑性ひ ずみ の ない 状

態 の 結晶方位、つ ま り Fig．1（a）の 逆極点 図 に見 られ る集

含 の 方 位 と した．た だ、ひ ず み を加 え る前 の 厳密 な結晶
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方位 を 求め る こ とは 困 難で あ るの で 、それぞれの 結晶粒

毎の 結晶方位 の 分布 の 平 均 （こ の 方位 を中心方位 とよ

ぶ ）がそ れ に相当す る と仮定す る，中心方位 の 算出に は、

4 元 法 算法 を 用 い る
3）．

　 結 晶 方位 分 布 図 各 点 で の 巾心 方位 か らの 方位差は 、対

数正 規分布 とな る こ とが 知 られ て お り、次式 で 算出 され

る対数正 規分布の 平均値をパ ラ メ
ー

タ MCD （Modified

Crystal　Defonnation）と定義す る，

耀 ・ 一 卿 ［摶・圃 刈 （1）

こ こ で 、ff（i）は 点 iにお け る中心 方位か らの 方位差、η

は 結 晶 方 位 分 布 図 上 の 有 効 なデ
ー

タ点数 を示 す ．中心 方

位は 各 結 晶 粒 に定 義 され て い る こ とか ら、各点にお け る

中心 方 位は 必 ず し も同
一

で は ない ．

　　　　　　　　4　結果 お よ び考察

4．1 塑性 ひ ずみ 量との 相関　得られた MCD 値 と塑性 ひ

ずみ 量 の 関係を Fig．2 に示す．図に は 4 回の 測 定 か ら得

られた 値 の 平均 と、分布 の 範囲 を示 す．ま た、実線 は 最

小 自乗法 に よっ て 得 られ た 近似線を示 す ．パ ラ メータ

MCD が塑性 ひ ずみ と良い 相関関係 に あ る こ とが分 か る．

参考 に 、同様 の 試 験条件で 測定 した 304 ス テ ン レ ス 鋼の

値 も示 す
コ〕．ス テ ン レ ス 鋼の デ

ー
タ の 傾 き の 方がやや大

きい が 、ほ ぼ 同 じ傾 向 を 示 して い る．図 中 の GAM は 同

一結晶 粒 内 に お け る 隣接 測 定点 問 の 方位差 の 平均を示

してお り D、こ の パ ラ メータ も塑性 ひ ず み と 良好な 相関

関係 に あ る．

4．2　測 定点 間 距 離 の 影響　結晶方位 を測 定す る 際 の 測

定間隔の 影響 を 考察す るた め に 、定 量化 計算 に使 用す る

デ
ータを間引い た場合の 結果 を Fig、3 に示 す．こ こ で は、

計算に使用 す るデ
ー

タの 間隔をオ リジ ナ ル の dxに対 し、

2dx，3dx，4dxと した場 合の パ ラ メ
ー

タの 変化 を示 した．

GAM は 測定点間距離 が大きくな る と増加 す る傾向に あ

る．これ は、隣接点間隔が 大きくな る こ とで 、得 られ る

方 位 差 が 大 き くな る た め と考え られ る．一
方、MCD は

10％ 以 下 の 塑性 ひ ず み に 対 して は、4dx の 場合 に お い て

もほ とん ど変化 が な い ，Fig．4 は 4dx の 場 合 の 結晶方位 分

布図を示 す が 、結 晶粒径 形 状 が 判別 困難 な ほ ど粗い デー

タに もか か わ らず、MCD を用 い る こ とで 塑性 ひ ずみ が

精度 よ く測 定で き る こ とが分 か る，

　　　　　　　　　　 5 結言

　本研
．
究で 用 い た 塑性 ひ ずみ 定量 化 パ ラ メ

ー
タ MCD は 、

銅 の 塑性 ひ ずみ を精度 よ く測定 で き る こ と、お よび 測定

点 の 密度の 影響が 少 な い こ とを 示 した．MCD を 用 い た

塑性 ひ ず み の 定 量化 手 法 は、EBSD に よ る塑性 ひ ず み 測

定 の 標 準手 法 と して 期待 で き る．
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Fig．2　Relationship　between　degree　of 　plastic
strain 　andparameter 　MCD 　and 　GAM ．
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Fig．3　 Change 　 in　 MGD 　 and 　 GAM 　 with 　 dat，a
densit，y 　of 　orientation 　maps ．

Fig．4　0rientation　 map 　 of 　 15．1％ strained

material 　with 　step 　size 　of 　4 〔Ly，
（no ，ofpoints ：1003）
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