
Ｘ線２次元検出器による粗大粒のひずみ測定の研究
A Study on Strain Measurement of Coarse Grains Using X-Ray Area Detector
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X-Ray diffraction spots from coarse grains of austenitic stainless steel, SUS316L, were measured with an area detector.
The error of the measurement of the diffraction angle was investigated.“ π-method”was proposed to solve the error due
to the position of the coarse grain. However, the π-method was not effective in solution of the error. A double-exposure
method (DEM) was proposed as the measurement without error due to the position of the coarse grain. The DEM did not
solve the error due to the divergent X-ray beam. From this study, it was found that the measurement error of the diffraction
angle is caused by the position of each coarse grain and the divergence of the X-ray beam, when the diffraction angle is
determined from the diffraction spot.
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1. 緒　　言
2次元検出器を利用したＸ線応力測定法として、これ

まで cos α法 [1] 、2D法 [2] 、直接法 [3] が提案されてい
る．それらは、回折環が連続であれば、2次元検出器で
十分に応力測定が可能である．2次元検出器を利用した
Ｘ線応力測定法の標準が制定されれば、測定効率の優れ
た方法として普及することも期待できる．
しかしながら、2次元検出器の利用に期待されている

ことは、0次元、1次元検出器で回折の測定困難な材料
の応力測定である．その代表である粗大粒、集合組織、
溶接部は、「Ｘ線応力測定の三大悪魔」と称され、これ
までＸ線応力測定の困難材とされてきた．例えば、粗大
粒からのＸ線回折は斑点状となり、それを 0次元検出器
で捉えることは困難である．これに対して、2次元検出
器による回折斑点の検出は容易であり、回折斑点から精
度よく回折角が測定できるのであれば、2次元検出器に
よるＸ線応力測定の対象が格段に広がるはずである．
粗大粒のひずみを測定するためには、回折斑点を利用

して精度よく回折角を決定することが必要であり、回
折斑点数の確保も必要となる．回折斑点から精度の高
い回折半径を得るためには、回折半径の誤差要因につ
いて詳細に解析する必要があるが、それについての詳
細な研究はなされていない．本研究では、粗大粒を持
つ材料の回折斑点から得られる回折半径の誤差要因に
ついて検討した結果を報告する．
2. 実験方法
2.1 材料および試験片
本研究に使用した材料は、オーステナイト系ステンレ

ス鋼 (SUS316L)を用いた．材料を切り出した後、4点曲
げ試験片を機械加工にて製作した．試験片寸法は、長さ
60 mm、幅 10 mm、厚さ 2 mmである．なお、機械加工
の影響を除くため、試験片のＸ線測定面を電解研磨に
て除去した．粗大粒の影響をみるために、Fig. 1に示す
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(a) 35 µm (b) 150 µm

Fig. 1. Microstructure of SUS316L

ように試験片の結晶粒を平均粒径 35 µmと 150 µmの
2種類を用意した．
試験片に任意の負荷応力を与えるために、Fig. 2 に

示す 4点曲げ治具を製作した．この治具の下部ボルトを
回転させることにより引張応力 σAを試験片に負荷でき
る．その負荷ひずみ εは、試験片の背面に貼ったひずみ
ゲージにより測定した．この治具の特徴は、負荷ボル
ト側の円筒部をベアリングの内輪にはめ込み、曲げ応
力を負荷したまま治具を回転できるところにある．こ
の治具の回転は、後述する π法で試験片を回転させる
ときに役に立つ．回折領域の中心、Ｘ線照射制限マス
クの中心など、中心の割り出しには、対象物を回転を
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Fig. 2. Bending jig
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させて中心を得る機構が必要となる．本実験のように、
曲げ治具が回転することで中心を決定することができ、
それによりＸ線の照射域の中心を得ることができる．

2.2 Ｘ線測定方法
本実験におけるＸ線条件を Table 1に示す．高回折角

に回折ピークが現れるように、Mn-Kα特性Ｘ線を用い
て γ-Feの 311回折を測定した．Crフィルターを用いて
Kβ線を除去した．管電圧は 20 kVとし、管電流と露光
時間はその都度調整した．
回折中心を得るときは、W粉末を試験片の照射領域

に塗布して，W粉末 (平均粒径 1 µm)の 220回折を利
用して回折中心を決定した．また、Ｘ線照射領域の中心
と照射域制限マスク (直径 3.5 mm)との中心が一致する
ように試料ステージで調整した．
本研究では、2次元検出器としてイメージングプレー

ト (IP)を利用してＸ線回折を測定した．IPの空間分解
能は垂直・水平方向ともに 0.1 × 0.1 mm/pixelで、IPの
寸法は横 252 mm、高さ 201 mmである．IPの読み取り
は、RAXIA-Di (リガク)を使用した．読み取りした画像
データは、画像処理ソフトウェア ImageJでフィルター
処理を行い、詳細な解析は自作した専用プログラムで
行った．
3. 結果および考察
3.1 π法による回折角の測定
回折環が連続環であれば、試料面にＸ線を垂直入射す

る直接法で応力を測定することは十分可能である．しか
しながら、回折像が粗大粒のために斑点を呈する場合、
回折斑点が回折中心 (Ｘ線照射域中心)に位置するとは
限らない。回折半径 r は Fig. 3に示すように各粒の位
置ずれを含んでいる．その結果、斑点の位置が回折環
からずれると、ひずみ測定における誤差の原因となる．
また、回折斑点のずれが、回折中心のずれを引き起こす
ことも考えられる．
その対策として、Ｘ線の照射域中心と回折中心を一

致させ、回折斑点による中心ずれを補正する方法とし

Table 1. Conditions for X-ray measurement

Characteristic X-rays Mn-Kα

Wavelength 2.10314 Å
Filter Cr
Tube Voltage 20 kV

Diffraction γ-Fe, 311
Diffraction angle, 2θ0 152.313 deg
Plane spacing, d0 1.083001 Å

Area detector Image plate (IP)
Detector dimensions (w × h) 2520 × 2010 pixel
Pixel size 0.1 × 0.1 mm/pixel
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Fig. 3. Change in radius due to position of grain

て π法を提案する．この方法は、円形の照射域制限マ
スクを試験片に貼り、そのマスクの中心と試料の回転
中心を一致させる．平面応力であるために、ϕ = 0◦ と
180◦ 回転に対して、応力状態は不変であことを利用し
て、試料の回転角度が ϕ = 0◦ と 180◦ の 2箇所で二重
露光して回折像を得る方法である．π法では、
1)試料を回転させることで、Ｘ線照射ビームの中心、
照射域制限マスクの中心および回転中心を一致させ
ることができる．

2) ϕ = 0◦ と 180◦ 回転の二重露光により、斑点が回転
対称となるので、回折中心のずれが相殺される．

3)試料の回転による二重露光で回折斑点数が増え，応
力測定の精度が改善される．

の効果が期待できる．
π法を試すために、Fig. 4に示す回転台を製作し、曲

げ試験片を装着した治具 (Fig. 2)を任意に回転できるよ
うにした．

π法に使用した SUS316Lの曲げ試験片の平均粒径は
35 µmである．直径 3.5 mmの円形の照射域制限マスク
を試料に貼り付け、回折中心を決定するためにW粉末
を試験片表面に塗布した．その回折像を Fig. 5 (a)に示
す．図 (a)に示すように粗大粒の影響で，回折斑点が連
続回折環の上に現れている．なお、外周の連続環は回折
中心を得るためのW粉末の 220回折である．

Fig. 5 (a)の ϕ = 0◦で 2次元検出器に露光した後、さ
らに治具を 180◦回転させて、ϕ = 0◦と ϕ = 180◦で二

Fig. 4. IP detector and bending jig
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(a) Diffraction image (ϕ = 0◦)

(b) Diffraction image using π-method

Fig. 5. IP image for SUS316L with a grain size of 35 µm

重露光させて測定した π法の画像の例を Fig. 5 (b)に示
す．π法の回折像である図 (b)は、図 (a)と比較して回
折斑点の数が増加しており、π法の効果が見られる．垂
直入射Ｘ線による回折は、回折中心と回転中心が一致
しているならば、平面応力では ϕ = 180◦の像の応力状
態は ϕ = 0◦と同じであると仮定できるので、π法によ
る二重露光の回折像でひずみを評価することができる．

Fig. 6に、負荷応力 σA = 157 MPa (803 µε)を負荷し
たときの回折半径を示す．図 (a)は試験片が水平のとき
(ϕ = 0◦)であり、図 (b)は π法で測定したときの回折半
径 rである．なお、試験片と IPの距離 L0 は、104.087
mmである．Fig. 5ではW粉末による回折中心と γ-Fe
の 311回折の中心が一致しているように見えるが、Fig.
6では回折半径 rを拡大して描いているので、W粉末に
よる回折中心と γ-Feの 311回折の中心が一致していな
いことがわかる．Fig. 6 (a)と (b)を比較すると、π法で
測定したことによる前述の効果は明確には認められず、
粗大粒の照射領域の位置による回折半径の誤差が解決
されていない．
ゆえに、粗大粒を持つ材料のＸ線応力測定を行うた

めには、粗大粒の位置によらない回折半径の測定方法
を考える必要がある．
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(b) π-method (0◦ + 180◦)

Fig. 6. Diffraction radii for SUS316L with a grain size of

35 µm

3.2 二重露光法による回折角測定
前節で検討した π法では、粗大粒における回折半径

の誤差を解消できなかった．その原因は，実際の粗大
粒の照射領域の位置はＸ線照射領域の中心にないのに、
Ｘ線照射領域の中心から回折が来ると仮定しているこ
とにある．それを解決するためには、W粉末の回折中
心を利用しない回折半径の測定方法を考えなければな
らない．

Fig. 7のように、粗大粒からの回折は入射Ｘ線の中心
から回折するのでなく、個々の粗大粒から検出器に到達
する．回折角を測定するのであれば、回折中心 Oから
回折半径を測定するのでなく、IPを P0 と P1 の位置に
移動して、それぞれの位置で二重露光を行うことで回
折半径を測定することもできる．例えば、粗大粒 Aの
回折斑点の対の距離から rAを求め、検出器の移動距離
(P0 → P1)を L0 とすると、次式から粉末による回折中
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Fig. 7. Double exposure method (DEM)

心がなくても回折角 2 θを得ることができる．

2 θ = π − arctan
(

rA
L0

)
(1)

以上が、本研究で提案する二重露光法 (DEM: double
exposure method)である．DEMは、回折中心を必要と
しないので、W粉末の塗布が不要である．この二重露
光法については，すでに吉岡らが提案しているが [4] ，
その研究は細粒材を対象にしたものであり，回折角の
測定の精度問題については，距離の移動精度に言及し
ているのみである．本研究では高精度自動ステージお
よび試料の回転機構により，試料測定の位置精度につ
いては解決している．また，並川らは，二重露光法の
誤差について検討し，回折角測定に入射Ｘ線の発散角
の問題を指摘しているが [5] ，具体的に回折の測定に基
づいた誤差の定量的な検討はされていない．
本研究では、典型的な回折斑点を示す粗大粒材料と

して平均粒径 150 µm のオーステナイト系ステンレス
鋼 SUS316L を用いた．4 点曲げ試験片に直径 3.5 mm
の円形のＸ線照射制限マスクを貼り照射領域とした．

IPを固定したままで、試料ステージを入射Ｘ線の光
軸に対して移動 (L0 = 80.086 mm)した．また、測定し

Fig. 8. Diffraction image of coarse grains (150 µm) using

double exposure method

た回折画像に対して、スパイクノイズを処理するため
のメジアンフィルタ (半径 r = 2 pixels)処理および平滑
化するためのガウシアンフィルタ (半径 r = 5 pixels)処
理を施した．回折斑点の最大輝度の 70%以上の領域の
輝度の重心を回折斑点の位置とした．
そのようにして処理した回折斑点の対の距離 r を決

定した一例を Fig. 8 に示す．平均粒径が 150 µm にな
ると、典型的な回折斑点の像となる．明瞭な回折斑点
画像であることで回折斑点の対がわかりやすく、粗大
粒になるとDEMを適用しやすい．二重露光の個々の回
折斑点を見ると、例えば内側の斑点で回折半径が小さ
いものは、外側の斑点でも回折半径が小さくなってお
り、DEMにより粗大粒の位置による誤差が相殺されて
いる．

DEMにより測定した回折半径をより詳細に検討する
ために、Fig. 9の方位 ϕ と回折半径 r のグラフを作成
した．粗大粒の位置による誤差がなく、精度の高い回折
半径 rが測定されると予想したが、Fig. 9を見ると回折
半径 rのバラツキがみられる結果となった．

3.3 二重露光法の誤差要因
Fig. 9に見られる各回折斑点の回折半径 rが、負荷応

力とともにどのように変化するのかを考察するために、
曲げ負荷・除荷による回折面のひずみ εϕψと回折半径 r
の変化 ∆r との関係を Fig. 10に示す．各回折斑点の対
ごとに回折半径 r の長さが異なるが、無負荷の回折半
径 rからの差 ∆rは初期の回折半径の差に関係なく、回
折面の負荷ひずみで整理されるものと考えたが，誤差
が大ききく，わずかに比例関係の傾向が見られるのみ
である．
図をみると、ϕ = 147◦ の回折半径 rが負荷・除荷と

関係なく大きな変化を示している．これに該当する回
折斑点の挙動を調べてみると、Fig. 8 では一つの回折
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Fig. 11. Difference in center of diffraction spot

斑点のように見えるが、外側の回折斑点を拡大してみ
ると Fig. 11に示すように 2つの斑点が隣り合っている
ことがわかる．そのため、回折斑点の位置を決定する
ときに、回折斑点の位置の決定が曖昧になると、回折
半径 rの決定に大きな誤差を持ち込むことになるので，
回折位置の決定では、このような問題のある回折斑点
の対は除外した．
さて、DEMにより粗大粒の位置による誤差のない回

折半径 rを測定しているのにもかかわらず、Fig. 9に示
したように、個々の回折半径 rに大きな差が生じている
原因を検討する必要がある．本研究では、この回折半径
rの差は、見かけの回折角度 2 θによるものであり、その
原因は入射Ｘ線の発散によるものと仮定して検討する．

Fig. 12 (a)は、全く発散のない平行ビームのＸ線が試
料に対して垂直に入射し、それを DEM で測定する場
合を表している．そのとき、DEMで測定される回折角
2 θは、粗大粒の回折角 (格子面間隔)と一致する．一方、
Fig. 12 (b) に示すように入射Ｘ線が発散角 α を持って
いる場合、格子面法線が試料面に対して角度 α を持つ
結晶粒も回折斑点を生じる．つまり，発散角 α を持つ
Ｘ線が入射すると，発散に対応した半頂角が η ± α の
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Fig. 12. Measurement of diffraction radius using DEM

回折面法線を持つ結晶の回折が生じる [6] ．その結果、
DEMで測定される回折半径 r+ は次式となる．

r+ = L tan(2 η + α) (2)

ただし、2 η は回折角 2 θ の補角である．同様なことが
−α傾いた結晶粒で起きたときの回折半径 r− は、

r− = L tan(2 η − α) (3)

となる．このことから、DEMで測定される回折半径 r
には、入射Ｘ線の発散に起因する誤差が含まれ、粗大
粒の回折斑点の測定においては、入射Ｘ線の発散が大
きく影響する．その結果、見かけの回折半径 r の変動
幅 ∆rは、次のようになる．

∆r = r+ − r− = L
[
tan(2 η + α) − tan(2 η − α)

]
(4)

実際に、DEMにおける発散をどのように規定するか
を考えなければならない．Fig. 13 (a)は、コリメータの
発散角 αがDEMによる回折半径の誤差を与えると定義
した場合である．一方、本測定では照射制限マスクを使
用しており、その照射制限マスクの規定する発散角は，
Fig. 13 (b)に示す試料の位置 C1, C2 に対してそれぞれ
で β1, β2 となる．
本研究における実験の条件からそれぞれの発散角を

求め、回折半径の変動幅∆rを計算する．コリメータに
よる発散 α = 0.92◦に対して計算すると、∆r = 33 pixels
となる．マスキングテープと C1, C2 の値から計算する
と、β1 = 1.49◦に対して∆r = 53 pixels、β2 = 0.68◦に
対して ∆r = 24 pixelsとなる．
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さて、Fig. 14は、各負荷曲げ応力において DEMに
より測定した回折半径の平均、最大、最小の値を示し
たものである．この実験結果から得られた回折半径の
変動幅∆r = 30.2 pixelsは、前述のコリメータによる発
散 α = 0.92◦(∆r = 33 pixels)とよく対応している．こ
のことから、入射Ｘ線の発散±αが、回折斑点から回折
角を測定するときの誤差要因となる．
入射Ｘ線の発散角による回折角の影響は、連続環を

呈する材料では平均化により相殺されるが、そのよう
な平均化は粗大粒に対して困難である．他方、2次元検
出器で粗大粒の応力評価する方法として、回折斑点追
跡法 (DSTM)が提案されている [7]．このDSTMで粗大
粒の応力評価を達成できたのは，放射光であることを指
摘すべきであろう。したがって，放射光のように指向性
の高い平行ビームを用いれば、二重露光法で十分な精
度のひずみ測定ができる可能性がある．今後、粗大粒
のひずみを 2 次元検出器で測定するためには，入射Ｘ
線の発散があるラボＸ線に適した回折角度の評価方法
を検討する必要がある．

4. 結　　言
本研究では、粗大粒をもつ材料のからの回折を 2 次

元検出器でひずみ測定をする方法として π法および二
重露光法を提案し、その誤差要因について検討した．
(1)粗大粒を持つ材料の回折角のずれは、Ｘ線の照射中
心と粗大粒の位置との差が影響している．それを解
消するために π法を提案したが、十分な効果が得ら
れなかった．

(2)粗大粒の位置によらない回折角の測定法として、二
重露光法 (DEM)を提案した．

(3)二重露光法は粗大粒の位置による回折角誤差を解消
できるが、それでも回折角の誤差が生じた．

(4)二重露光法の誤差を解析した結果、入射Ｘ線の発散
角が回折角の誤差の原因であることがわかった．
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