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研究論文

Al-Cu二元系合金鋳物におけるCu濃度3Dマッピング
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竹内晃久***鈴木芳生***小林正和林
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Three-Dimensional Copper Concentration Mapping in 
AI-Cu Binary Alloy Castings 

Takahiro SanpeiぺHiroyukiToda**， Kentaro Uesugi*** 
Akihisa Takeuchi***， Yoshio Suzuki*** and Masakazu Kobayashi料

Three-dimensional element concen凶 tionmapping of Al・Cua1loy was伺ロiedout using白eK-edge sub回 ctionimaging 
technique. Spatial inhomogeneity of∞pper concentration was evaluated using a solution heat-treated sample. The average 
value of copper concentration was 1.57% for the whole sample. From the observation of three-dimensional images， the 
copper concentration seems to be homogenized by the solution treatment. By evaluating several unit cubes of 20，μm 
in one side， the variation of the copper concentration which varies between 1-2% was obtained.The three-dimensional 
concen回 .tionmapping revealed in more detail than before白athomogenization by solution treatment at high temperatures 
for a long time appe紅sto be insufficient. Furthermore， the influence of sample size was also evaluated by applying the 
K-edgesub位'actionimaging technique to materials with the same composition but di鉦'erentsample sizes. 

Keywords : Aluminum-copper alloy; Solution heat-trea回lent;X-ray tomography; K-edge subtraction imaging; Element 
con偲 n位ationmapping 

1.緒 言

合金元素の不均一な分布が材料特性の評価にとって重

要な場合には， SEM・EDXを用い，試料表面で2次元包D)

的な元素濃度マッピングを計測することは一般的である.

一方.3次元 (3D)的な元素濃度の分布が重要である時に

は.SEM・EDXとシリアルセクショニングを組み合わせる

ことで化学成分の3D分布を得ることができる. しかしな

がら，シリアルセクショニングでは，研磨をして材料を少

しずつ除去しながら2D画像を取得するので， 4D (3D十

時間軸)観察による動的な現象の評価には対応できない.

ところで， X線マイクロトモグラフィ (CT)は，比較
的大きな試料を用い， リーズナプルな空間分解能を担保

しながら4D観察が実施できる唯一のイメージング技法で

あるト2) X線CTで得られる3D画像は，基本的にX線吸

収係数の3D分布を濃淡画像として表現したものになるの.

したがって， 2成分系の材料では.X線CTによる3D画像
から，そのまま化学成分の3Dマッピングが得られる.こ

こで著者らは，これまで主として医学分野で定性的な3D

元素マッピングに使われていたK吸収端差分イメージン

グ法心に注目した.そして， シンクロトロン放射光施設で

得られるX線エネルギ一範囲にK吸収端が存在する元素の

3D濃度分布を得る方法を開発し，材料工学の諸問題に適

用してきたト6) これにより，従来は意識されていなかっ

た様な均質化熱処理後の微妙な濃度ゆらぎが存在するこ

とが確認されているω.

本研究では，合金元素濃度の分布が不均一であると考え

られるアルミニウム合金鋳物へK吸収端差分イメージング

法を適用するために，実用上問題となるいくつかの事柄に

ついて検討を行った.特に， X線の透過吸収に係わる試料
サイズの影響及び，鋳物材料で問題となる局所的な濃度の

ゆらぎについて検討を行った.

2.実験及び解析方法

2.1 供試材

使用合金はAl・，x%Cu二元系合金 (x=2.5)である.こ

れらそれぞれの合金は.2008年と2010年の2回のSPrig-8

放射光実験で用いた試料である.本研究ではこれら2つの

データを合わせて，解析・検討を行っている.これらは

いずれも，材料調合時の母合金の組み合わせ割合に基づ

く仕込み組成である.Al・2%Cu二元系合金に塩浴を用い

て807Kで21.6ksecの溶体化処理を施し，オイルパスを用
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Fig. 2 Absorption spectra of aluminum and copper 

near K absorption edge of copper . ELow and EHigh on 

X-ray energies that have beam-selected for K-edge 

subtraction imaging experiment . 
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Fig. 3 Measured absorption spectrum. of pure copper 
in vicinity of K-edge of copper. 

収係数の差(畑一1)，仇加veCu K-edgeとμ凶開CuK-edgeは，それ

ぞれ銅のK吸収端の直上と直下での線吸収係数 (cm-1)，

h とρ拘は，それぞれ銅と合金の密度(g/cm3) である.

式(1)を用いた，画素差分を行う際の注意点として， 2 
つの画像の位置合わせを精密に行う必要がある.

なお， K吸収端差分イメージング法で用いる吸収端直上

と直下のX線エネルギー (2.2節で前述)を決定するため，

純銅 (99.99%，厚さ5μm)を用いて銅の吸収スペクトル

を測定した.得られた吸収スペクトルをFig.3に示す.銅

のK吸収端から右側に広がるEXAFS領域に注目すると，

線吸収係数が大きく振動していることがわかる. しかし，

いて453Kで28.8ksecの時効処理を行なった.その後，厚

さ60μm，幅180μm，高さ150μmの試料を準備した.Al・

5%Cu合金は，鋳放し状態のままとし，厚さ210μm，幅

25伽，m，高さ300μmの試料を準備した.Fig.lは熱処理

後のA1-2%Cu合金の光学顕徴鏡によるミクロ組織学写真

である.分散粒子等はほとんど見られず，添加した銅は，

ほとんどが固溶原子ないし時効析出物の形で分布してい

ると推定される.本研究では，時効析出物の分布の粗密，

固溶元素の偏析及び分解能以下の分散粒子の偏在などに

よって生じる，銅合金の局所的な不均一分布について評

価を行う.

2.2 X線CT
実験は，第3世代放射光施設SPring・8のビームライン

BL20:XUの高分解能X線CTセットアップを用いて行なっ
た.セットアップは，高精度回転ステージと高分解能検出

装置から構成されている.検出装置はCCDカメラ (2000

x2悦治pixels)，光学レンズ (x20)及びシンチレータ

(LU2SiOa : Ce)で構成されている.x線エネルギーは，元
素濃度分布を求める銅のK吸収端の直上と直下 (9.038keY

と8.938keY)である.試料と検出器の距離は7mm.光源

から試料までの距離は242mである.試料は， 0.12。ステ ッ

プで1800回転注せ，15∞枚の透過像を得た後，畳み込

み逆投影法で3D画像に再構成した.得られた3D画像の

voxelサイズは (0.町μm)3である.

2.3 K吸収端差分イメージング

Fig.2に銅のK吸収端近傍における吸収スペクトルを示

すの.銅のK吸収端をはさむ前述の2つのエネルギーでは，

銅のX線吸収係数が約7倍変化するのに比べて，アルミニ

ウムのX線吸収係数は約7%しか変化しない.K吸収端直

上及び直下のエネルギーで撮像した2枚の画像の画素差分

を行い，さらに若干の補正を行うことで，銅の濃度分布の

みによって濃淡を生じる3D画像を得ることができる5-6)

式(1)は，その計算式である.

C，." d.p， x-4生ーC冶一向bo明 euK宅匂e一μbel脚 -eu-K--edge--x --p:;切
ここで， CCuは銅濃度，d.p，はK吸収端直上直下での線吸

。

(1) 
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3D copper concentration map in A1-2%Cu alloy. Fig.5 

吸収端直上エネルギー (9.o.38keV)の付近ではその振動が
収束し，再現性の高い吸収係数の計測が行えるX線エネル

ギーを選定していることが確認できる.

3.1 濃度分布の計測結果

Fig.4に鋳放し材(A1・5%Cu)のK吸収端直上及び直下

の仮想断面像，及びそれらを画素差分して得られた2D画

像を示す.Fig.4 (a)と (b)の画像では，銅濃度に対応

して明暗が異なることがわかる.Fig.4 (a)と (b)では，

基地アルミニウム部分の明るさが若干異なる.これは，前

述の8.938keVと9.038keVにおけるアルミニウムのX線吸

収係数の違い(約7%)に相当する.画素差分後のFig.4(c) 

では，基地部分は暗くなり(低銅濃度に相当)， A12Cu晶

出相部分のみが明るく写っている.この濃淡は，コンター

パーに示されている銅濃度に定量的に対応している.

次に熱処理後のA1・2%Cuの銅濃度の3D像をFig.5に

示す.この領域での平均の銅濃度は1.57%であり， SEM-

EDXにより行ったマクロな分析結果の1.72%と比較的良く

一致している.一見，材料中の銅濃度分布は長時間及び高

温での溶体化処理により均質化されているように見える.

そこで， F抱.6に示すように，微小な領域(一辺20.μmの

立方体)をランダムに10.ヶ所サンプリングし，各微小領

域中の銅濃度の分布をFig.7で評価した.この20.μmは空

間分解能の約1万倍に相当し，フォトンノイズなどの影響

を受けず統計的に有利な解析ができる，なるべく小さな立

方体サイズとして採用した.Fig.7の10.本のヒストグラム

のピークは， 1-2%に分散している.このうち， No.4の

ピークは比較的低く，また幅も広くなっている.但し，他

の9本のヒストグラムも， 3%程度にわたって広く裾を引

実験結果及び考察3. 

(a) 9.038keV (> Cu K-edge) 
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Fig. 4 Virtual cross sections taken at (a) 9.038 

keV， (b) 8.938 keV in the as-cast Al・5%Cualloy. 

Note that the K闘edgeof copper lies between 9.038 

and 8.938 ke双 (c)Shows the identical cross section 

obtained by subtracting (b)仕om(a) in which copper 

ω.ncentra“on is ShOWD as grey scale . 
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Fig. 7 Variation of α円pperαmtent包a加，ve10偲 tracted

regions in the Al・2%Cualloy. The regions are indicated 

in Fig. 6. 
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5 

4 

(ま
)
U
J
C
ω
言。
osυ

今

、

“

「

.

，u

1 

。
(a) Specimen A (b) Specimen B (c) Specimen C 

Fig.8 Appearances of copper concentration in three Al-2%Cu specimens (A-C) di任'erentX-ray transmission 

lengths. 

率が低下し，相対的にS/N比が低下することも懸念され

るの.そこで次節では，試験片サイズの影響を評価した.

3.2 試料サイズと濃度分布の関係

Fig.8は，サイズが異なる3つの試料で計測した銅濃度

分布を特定の仮想断面として示した.また.Fig.8で示し

た断面における銅濃度分布をヒスト グラムの形でFig.9に

示す.Fig.8 (a)と (b)のように試料サイズが大きな場

合，試料の中央部と周辺部では濃度にむらがあることがわ

かる.また，全体に銅濃度が高く計測されていることがわ

かる.Fig.8 (a)と (b)では，平均的なX線の透過長さ

がそれぞ、れ490μm及び430.μmであり.8.938keVでの透過

いており，徴小領域内にも大きな銅濃度の分布があること

がわかる.特に濃度の低い1つの領域では，近傍に未固溶

の晶出物が残留するなどの理由で，均質化が不充分で，か

っ濃度も低くなっているものと思われる.前報ではω，こ

の手法の検出能が0.5%程度と.SEM・EDXと同等か，それ

以上である事が明らかになった.Fig.7でも，比較的低濃

度の供試材できれいに銅濃度分布が評価できており，銅を

含む多くの鋳造用合金の評価にこの手法が有効である.

ところで.X線イメージングではフォトン数の平方根に
比例するフォトンノイズが避けられないの.また，本研究

のように低エネルギーでイメージングする場合には透過
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Fig. 9 Histograms of copper content corresponding to 

three specimens shown in Fig. 8. 

率はそれぞれ0.8%及び1.5%となる.一般に，均一なX線

吸収係数の分布を仮定すると， μDい:吸収係数， D:試

料径)=2-2.22の時，フォトン数が一定ならSN比が極大

となり， SN比一定なら最少の露出時間となる 3) この条

件は，透過率11-14%に相当する.平均透過長さが大きな

Fig.8 (a)で，より大きな濃度むらが見られる.もちろん，

この濃度むらは実体の試料の濃度分布の不均一性を反映

したものではなく，虚像(アーティファクト)である.一

方で， Fig.8 (c)の場合には，平均透過長さ及び透過率は

190，μm及び15%であり，適正な値に近くなっている.Fig. 

8 (c)では試料断面は長方形のようになっているが，この

長辺の透過率は17%であり，理想的には1回同n径の円柱

ないしは115.μm角の角柱になっている事が望ましい.

ところで， Fig.8 (c)の画像では，試料上部に白く光る

点の列が見える.これらは，試料端部の面粗れ部で生じた

X線の回折により生じたアーティファクトに起因する誤測

定である8) また， Fig. 8 (a) -(c)のいずれにも同心円状

の模様が見られる.これはリングアーティファクトと呼ば

れるものに起因し，やはり実体の濃度分布を反映したもの

ではないω.これは，主としてX線の計測中(数十分)の
ドリフトやX線輸送管のシール材(カプトン窓)の欠陥等

により，発生する.これらは，いずれも試料調整や計測の

調整である程度は避けられるが，実際に除去することはで

きない. したがって，特に注目する対象のミクロ組織がこ

の様なアーティファクトにかからないか，意識して確認す

る必要がある.

5 

4.結言

K吸収端差分イメージング法をアルミニウム合金に適用

した.Al-2%Cu合金等，比較的低濃度の合金中の銅濃度を

精密に計測することができた.鋳物中の合金元素濃度は，

溶体化処理を充分に高い温度で長時間行っても，尚不均ー

であり，強度や伸び，疲労き裂伝播等に大きな影響を与え

るものと推察される.この様な複雑な挙動と対応付けるこ

とができる元素濃度3Dマッピングを得ることが示された.

この手法はアーティファクトやX線の屈折の影響等， X線

イメージング特有の注意点はあるものの，熱処理，製造欠

陥，力学的性質とミクロ組織の関係等，様々な応用が期待

される.
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