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高エネルギー放射光Ⅹ線を利用 した粗大粒の応力評価法

StressMeasurementofCoarseGrainsUsingHard

SynchrotronX-Rays

鈴木 賢治 1 ･菖蒲 敬久2 ･柴野 純一3 ･上杉 圭吾4

KenjiSUzUKIl,TakahisaSHOBU2,
Jun-ichiSHIBANO3 andKeigoUESUGI4

Abstra比

lnastrainscanningmethodwithhardsynchrotronX-rays,thestressmeasurementof

materialswithcoarsegrainsisoneofchallengingassignments.Asmeasuresofthecoarsegrain

problem,anadvancedstrainscanningmethodwasproposedinthispaper.Inthismethod,the

gaugevolumeisscannedunderrotatingthesample,consequentlythescanningstagehastoset

ontherotatingstage.Thespecialstage,whichwehadmadeusingaslip-ringmechanism,

enabledtheproposedmethod.ThediffractionanglesoftheannealedS45Csampleweremeasured

bythestrainscanningmethodwitharotation.Thediffractionangleswereconstantandthe

surfaceaberrationeffectdidnotappear.Therefore,thestrainscanningmethodwitharotation

demonstratedtheexcellentcorrectionofthesurfaceaberrationeffect.Thediffractionprofilesof

theshot-peenedausteniticstainlesssteelofSUS304Lweremeasuredbythestrainscanning

methodwithoutarotation,buttheresidualstressdistributionwasnotobtainedduetothe

distortedprofiles.Ontheotherhand,theresidualstressdistributionofthesamespecimencould

bemeasuredusingthestrainscanningmethodwitharotation.Asaresult,thismethodisuseful

forthestressmeasurementofcoarsegrains.

KeyWords:Strainscanningmethod,Synchrotron,XIRaystressmeasurement,Coarsegrain

1.緒 看

近年,ひずみスキャソニソグ法は中性子および高

エネルギー放射光による応力測定法として利用され,

材料のひずみマ ップ作成の手法として確立されてい

る.ひずみスキャンニソグ法において均質等方多結

晶体であれば,十分な精度で応力測定が可能である.

しか し,粗大粒を持つ材料および微小領域の応力測

定については,回折に与る結晶粒数が少なく回折環

がスポット環となり,精度の高い応力評価が困難と

なる.特に,放射光は優れた指向性のビームを用い

るので,発散が小さく大型 ゴニオメータを用いると
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スポット環になりがちである.加えて,表面効果の

補正のためにコリメーショソを厳 しくしたり,アナ

ライザーなどを使う場合は,よりスポット環の傾向

が強まる.放射光を利用する場合は,回折角度の高

精度測定が可能な反面,一般のⅩ線測定よりも粗大

粒問題が顕著になる1).その対策としての揺動法を

考えると,sin2¢法では揺動範囲が限られる.これ

まで,ひずみスキャソニソグ法でも種々の揺動法に

よる解決策が研究されている2). しか し,揺動をか

けながらひずみスキャンニソグを行う場合,並進揺

動ではゲージ体積が大きくなり,ひずみの空間分解

能が低下する.また,表面付近では揺動に制限も生

ずるので問題がある.試料ステージや回折装置を揺

動に使うことは,実験効率や装置の保守上も好まし

くない.

一方,表面および表面下の応力分布を高エネルギー

放射光で測定するとき,表面付近で回折角が変化す

る表面効果が問題となる.これは,試料表面とゲー

ジ体積の関係から公称ゲージ体積と実際のゲージ体

積の中心が異なることが原因である.この表面効果

の補正については,アナライザーにより回折Ⅹ線ビー

ムのコリメ-ショソをより厳密にする方法が提案さ

れている3). しかし,アナライザーはX線の強度を

減衰させるので,偏向電磁石からの放射光には適さ

ない.そこで,表面効果を解析的に補正する方法も

研究されている4).ただし,解析的に補正する方法

は手続が煩雑になり,実用の面では不便でもある.

本研究では,表面効果の補正機構および粗大粒対

策について検討 し,透過法におけるひずみスキャン

Fig.1:SpotteddiffractionringandI-axisstage

onrotatingstage.

ニソグ法を改良した回転ひずみスキャソニソグ法を

提案する.そ して,表面効果の補正および粗大粒対

策の有効性について検証 した結果について報告する.

2.実験方法

2.1 回転ひずみスキャンニング法

粗大粒にⅩ線ビームを照射 してダブルスリットを

介して回折線を測定する様子をFig.1に示す.こ

の図は,高エネルギー放射光Ⅹ練による透過法の様

子を示 している.試料回転角中の全方位から入射 し

た入射Ⅹ線の回折Ⅹ線を考えたとき,回折Ⅹ線は粗

大粒のために図のようなスポノト状回折環になる.

一般に,ひずみスキャンニソグ法ではゲージ体積を

Zステージによりステップ走査 し,回折プロフィル

を逐次測定する.回折環がスポット状になると,刺

定位置によって回折プロフィルが測定できなかった

り,プロフィルのゆがみが現れ,精度の高い応力測

定が困難となる.それを避けるために揺動が利用さ

れる.

さて,試料を回折面法線を軸に回転 したとき,カ

ウンターにはスポット状回折環のすべてが入ってく

る.その結果,スポット状回折環の影響を受けて測

定困難な場合でも,全周回転の揺動をかければ,粗

大粒の問題を解消できることが期待される.ひずみ

スキャソニソグ法において,回折格子面間隔dは,

全周回転に影響されないので,試料を回転ステージ

の上に置き, 目的のhkl回折を測定することは可

能である.しかし,試料を回転させながらZ軸ステー

Fig.2:Rotating stage for strain scanning

method.
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ジを逐次ステップ走査する必要があるので,回転ス

テージの上にZ軸ステージを置かなければならない.

つまり,回転によりZ軸ステ-ジのコー ドが巻き付

くことを避けなければならない.

本研究では,スリップリング機構を組み込んで回

転によりZ軸ステージのコー ドの巻き付を解決した.

そ して,放射光ビームライソの実験-ッチの外部か

ら回転ステージ上のZ軸ステージを回折装置制御の

ホス トコソピュークからステップ制御できるように

専用の試料台を試作 した.Fig.2に示す試作 した

試料台はxクレー ドルの上に載り,回転ステ-ジ上

にZステージがあり,Zステージが移動 して試料を

ステップスキャソ制御する.Zステージの制御信号

は,回転ステージの中のスリップリソグを介して伝

えられる.本実験では,回転ステージの回転数を

0.5Hzとした.

2.2 放射光条件

本実験は,大型放射光施設 (spring-8)のビーム

ライソBLO2Blで行った.本ヒームライソの光源

は偏向電磁石であり,本研究の評価に適 したビーム

ライソである.BLO2Blの実験-ッチ内の4軸回折

計にFig.2に示 した試作ステージを搭載 して回転

ひずみスキャソニソグ法の実験を行った.

実験に用いた光源のⅩ線エネルギーは71.559keV

で,サジタル集光 してある.入射Ⅹ線を発散スリッ

ト (高さ0.15mm,幅2mm)により制限した後,試料

に照射 した.回折Ⅹ線は幅4mm,高さ0.15mmの受光

ダブルスリット光学系を経て,シソチレーショソカ

ウソクーでⅩ線回折強度曲線を測定 した.

3.実験結果および考察

3.1 表面効果の補正

ひずみスキャンニソグ法では,Fig.3に示すよ

うにゲージ体積が試料表面に入るときと出るときで,

光学的ゲージ体積の中心が幾何学的ゲージ体積の中

心と異なるために回折角 2βが変化する.つまり,

試験片がX線入射側に向かいステージが進む場合

(Entry)と試験片が受光側に抜け出る場合 (Exit)

で同一位置の回折角 20の変化が異なる挙動をとる.

Fig.3で示す条件で実際に測定 した結果をFig.4

に示す.試料は板厚4mmの焼鈍した S45Cの平板で

ある.Entryの場合,Fig.4中に△ で示す挙動を

とる.試料を反転 してFlg.3の右側のように試料

をスキャソニソグすると,Fig.4中の ▽ に示す挙
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動をとる.ここで本試料は,残留応力の分布がない

ので.回折角 2βは一定値を示すはずであるが,回

折角 2βは表面効果の影響によりEntryとExitで

異なっている.そこで,この表面効果の補正のため

に,Fig.4のEntryとExitのそれぞれの平均を取っ

たのが,図中の○ である.現在,この往路と復路

の平均により表面効果の補正が行われている5).

一方,回転ひずみスキャソニソグは試料を回転 し

ながらスキャソニソグするので,自動的に表面効果

を補正する機構を持つ.Fig.4の黒丸印は,回転

ひずみスキャンニソグ法による測定結果であり,表

面効果の補正効果がある.従来のひずみスキャソニ

ソグ法は,往路と復路の2回のスキャソニソグを要

するが,回転ひずみスキャソニソグは1回のスキャ

ンニソグで表面補正ができ,効率的測定方法である.
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3.2 粗大粒の応力分布測定

回転ひずみスキャソニソグ法の粗大粒に対する揺

動効果を確認するために,オーステナイ ト系ステソ

レスSUS304L鋼を試料にして回折強度曲線を測定

した.試験片の寸法は,板厚 5mm,長さ20mm,幅10

mmであり,片側の表面にショットピーニソグを施し

てある.平均粒径は 37〃mである.回折プロフィ

ルの測定には γ-Feの331回折を利用 した.ひずみ

スキャソニソグ法による各深さにおける回折強度曲

線のマップを Fig.5(a)に示す.Fig.5(a)からわ

かるように回転揺動をかけない場合,ショットピー

ニングを受けた表面 (Z- 0mm)付近において,回折

ピークのカウソトが小さく,きれいな回折ピークが

得られていない.ひずみを測定するに必要な回折強

度としては不十分である.一方,深さZ-3mm付近

では粗大粒の影響で急にピーク強度が大きくなって

いる.このような粗大粒による影響が顕著に現れ,

信頼性の高い残留応力測定は困難である.

一方,回転ひずみスキャソニソグ法においては

Fig.5(b)に示すように,ショットピーニソグを受

けた表面付近でも安定 してきれいな回折プロファイ

ルが得られており,Fig.5(a)のグラフと比較する

と回転ひずみスキャンニングの効果が明瞭に確認で

きる.ひずみスキャソニソグ法は,回折格子面間隔

を測定するだけなので全周回転揺動が可能であり,

粗大粒の測定に優れた効果を持つことが実証された.

さて,回転ひずみスキャンニソグ法と非回転ひず

みスキャソニソグ法により測定 したショットピーニ

ソグした試験片の残留応力分布を計算した.面内の

残留応力 ORの計算は,等2軸平面応力 (ark- q1-

62,q3-0)を仮定 して,次式から計算した.

qR- 一意 -e3 (1)

ここで,γ一Feの331回折におけるⅩ線的弾性定

数 E,Uは,単結晶のスティフネスC1.- 209GPa,

C12- 133GPa, C44- 121GPa6)を用いて Kroner

モデル 7)か ら計算 し,E- 222GPaおよび p-

0.266を使用 した.無ひずみの格子面間隔doは,同

一材料の焼鈍 した試験片から測定 した.回折格子面

のひずみは E,-d/d0-1から求めた.

Fig.5の回折プロフィルより計算 した残留応力

の結果をFig.6に示す.黒丸で示される回転ひず

みスキャソニソグ法の残留応力分布は表面付近に圧

縮があり,内部に引張を示 した後,裏面で圧縮とな

り,力とモーメソトのバラソスを満たす形をとって

(a) Withoutrotation
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Fig.5:Changes in diffraction profiles with

depth.

いる.このことから回転ひずみスキャソニソグ法は,

粗大粒の残留応力分布を適切に測定 していることが

わかる.ただし,回転ひずみスキャソニソグ法で測

定される残留応力はゲージ体積の重み付き平均であ

るので,実際の残留応力分布より緩慢になっている.

一方,Fig.6の非回転ひずみスキャンニング法

は,残留応力の値がばらつき,残留応力分布が得ら

れなかった.このことから見ても,回転ひずみスキャ

ソニソグ法が粗大粒に対 して有効であることがわか

る.また,回転のないひずみスキャソニソグ法では,

回折強度が得られているZ-3mmより深い所におい

ても応力の測定結果が大きくばらついている.高エ

ネルギー放射光による粗大粒の測定には,全周回転

揺動が有効であることがわかる.

( 3_♂
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3.3 回転 したときのゲージ体積

ゲージ体積に関して全周回転 した場合の幾何学的

ゲージ体積は,Ⅹ線光学としてのゲージ体積と異な

るので,それについて考える.

Fig.7に回折角度 β,スリット幅W,高さ〝に

おけるゲージ体積を示す.そのゲージ体積が中心0

で回転することを考えると,ゲージの半長Rは

JJ ,､ 〝
α =

2cosβ'ハ tan∂
R-

〟
2sin♂

(2 )

で与えられる.回転軸上からゲージ体積を見た場合,

Fig.7に示すようにスリット幅Ⅳにより遮蔽され

る臨界半径 γと臨界角度βは,次の関係になる.

sin β- (3)

臨界半径 rよりも大きい位置では, 1回転の間に

4βの範囲だけが回折に寄与するので,回転中のそ

の位置の存在確率は,そのまま重みW となる.また,

重みW はそのまま円弧と円周の比と等価であるから

W - 豊 -そβ-
2
-arCSln
7r

なお,スリット幅lVとγの関係で考えると0<γ

≦W/2の場合は,スリットに隠れない.上の式が

適用されるのは,W/2<r≦Rであり,整理すると

篭
げ ､-､一･㌧ ､-､-._一一､｣ ノノ_I/･-- --I-3 ･
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Fig.7:Shape of gauge volume detem ined

withslits.

0<γ≦Ⅳ/2の場合

W - 1

W/2<r≦Rの場合2

W = - arCSln
7T

となる.

さて,この重みW自身は,ゲージ体積の高さ方向

の体積を考慮していないので,厚み方向の重み係数

を付ける必要があるので,以下のように変換される.

0<r≦ W/2の場合

II A)-]･
u) =

cosO R

W/2<r≦Rの場合

u)=

- 2(R-r)tanO

4(R-r)tanO
7T arcsin(A )

以上の結果から,スリット高さ〝に対 してスリッ

ト幅 Wをどのように選択するかで,ゲージ体積の

重み (形)が変化することがわかる.

いま,スリットのアスペクト比を

-･,-:-昔 (5)

とおき,半径方向をRで無次元化 してx(-r/R)

とし,高さ方向をゲージ体積高さ2RtanOで無次
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Fig.8:Gaugeshapeweightedbyrotation

Fig.9:Imageofgaugeshapewithrotation

元化すると上の式は,

0<x≦ksinOのとき

W-1IX

ksinO<x≦1のとき

W-(1- )arcsin(旦票旦)
に変形される.

これに基づいてスリットアスペクト比 kを変えて

計算 した結果をFig.8に示す.アスペクト比 kが

大きくなるに従い,スリットで遮られる所がなくな

るので,本来のゲージ体積に近くなる.実際は回転

するので,Fig.9に示すような形状の回転体が回

転ひずみスキャソニソグ法のゲージ体積となる.た

だし,図のゲージ体積のイメージは試験片による断

面形状の影響を受けない場合である.回転ひずみス

キャソニソグ法のゲージ体積は,スリット幅を狭め

るに従い中心部の影響が強くなるので,回転による

空間分解能の低下を防ぐためには,スリット幅を狭

めるとその効果が大きい.また,ゲージ幅 Wが2R

のとき

wmax-2R- 蕊 , kmaX-普 -石打 (6)
1

が得られる.ゲージ幅Wが2Rより大きくなると,

ゲージ体積の形は本節の仮定と異なる.また,ひず

みの空間分解能も悪 くなり,ひずみスキャソニソグ

法のメリットがなくなる.幅 Wmax,アスペク ト比

knax以下を目安に揺動効果を確認 してスリット寸

法を選択することも一案であろう.

4.結 言

高エネルギー放射光による応力測定法において,

表面効果の補正および粗大粒対策として回転ひずみ

スキャンニング法を提案 し,回転ひずみスキャソニ

ソグ法の効果を実証するための専用ステージを製作

した.そ して,回転ひずみスキャソニソグ法により

透過型の応力評価の有効性について検討 し,つぎの

結論を得た.

1)回転ひずみスキャソニソグ法は,表面効果を補

正する燐構が備わっていることが実証され,従来

の表面効果の補正法である往復法と同様に補正可

能であった.

2)回転ひずみスキャソニソグ法は,非回転方式と

比較 して粗大粒対策として有効であることが確認

された.

3)回転ひずみスキャソニソグ法におけるゲージ体

積について検討 し,有効なスリット寸法の指標を

導いた.

本研究は,高輝度光科学研究セソクー (課題番号

2007AllO8,2007B1646)の援助を得た.ここに記

して感謝の意を表する.
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