
 

 

 

 

 粒径の大きなＦｅ試料の測定 

 

  ＬａｂｏＴｅｘと周辺アプリケーション 

 

 

 

 ＬａｂｏＴｅｘは測定された極点図データから機械的に結晶方位の体積率を計算します。 

 測定した極点図は正しいのか？ 

 測定極点図は正しいのか？評価方法をツール群を用いて説明します。 

 アプリケーション 

  リガク正極点 

  リガクＡＳＣＩＩ変換 

  ＰＦｔｏＯＤＦ 

  ＬａｂｏＴｅｘ 

 

 ツール群  

  ＤｅｆｏｃｕｓＣａｌｃ 

  ＶａｌｕｅＯＤＦ 

  ＩｎｖｅｒｓｅＤｉｓｐ 

  Ｃｌｕｓｔｅｒ 

  ＣｕｂｉｃＣＯＤｉｓｐ 

 

 

 今回検出された結晶方位 

 ｛１１１｝｛－１－１２＞    ｛００１｝＜３１０＞ ｛２３３｝＜０１－１＞ 

  

 

    ２００８年０５月２７日 

 



結晶粒径が大きく、配向が弱いＦｅ試料の測定は難しい。 

 

結晶粒径の確認 

  ＸＲＤによる粒径の確認は、ロッキングカーブで確認出来る。 

  測定条件は、回折強度の強い反射の周辺をθｓｃａｎを行えば、間接的に確認出来ます。 

  又、γ揺動を行うことで、粒径の影響を確認出来ます。以下にγ揺動ありなしの比較を行う。 

  測定条件 

 

測定試料はガラス試料板の上に張り付けて取り付ける。このようにすると、試料ホルダーより 

小さい試料の測定が出来ます。 

 

 

 ｛２００｝面の測定 

  赤：揺動なし 

  青：２０ｍｍ揺動あり 

 １００μ弱の結晶粒径と思われる。 

     



反射極点測定 

  結晶粒径が大きいので、γ揺動は必須 

 測定条件 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



正しく測定されているか確認 

  バックグランドを差し引く前後のプロファイルを確認する事で、適性に測定が行われたか確認出来ます。 

 発散スリットが広すぎないか、受光スリットが広すぎないか、余分な散乱を測定していないかの確認 

 バックグランド削除あり、なし、でβ平均プロファイルで確認する。 

    

     

     

     

バックグランドを削除しても、削除前と比較して大きな変化がない事がバックグランドの適正を示す 

若干｛３１０｝の動きが気になる。スリット７ｍｍは広すぎる可能性がある。 

 

{110} 

{200} 

{211} 

{310} 



Ｄｅｆｏｃｕｓ補正（ＤｅｆｏｃｕｓＣａｌｃソフトウエアによる） 

 Ｄｅｆｏｃｕｓ曲線は、測定２θ角度と測定受光スリット幅に大きく影響されます。 

 この測定条件のＤｅｆｏｃｕｓ曲線を計算する。 

{110}  

{200}  

{211}  

{310}  

 補正曲線を得る。 

 



｛１１０｝にＤｅｆｏｃｕｓ補正を行う 

ｒａｗデータ 

 

内部規格化     ｒａｎｄｏｍ規格化 

   

 ｒａｎｄｏｍ規格化で極点図の外側に影響 

 

 



｛２００｝ 

ｒａｗデータ 

 

内部規格化     ｒａｎｄｏｍ規格化 

  

 

 

 



｛２１１｝ 

ｒａｗデータ 

 

内部規格化     ｒａｎｄｏｍ規格化 

   

 

 

 

 



｛３１０｝ 

ｒａｗデータ 

 

内部規格化     ｒａｎｄｏｍ規格化 

   

 

 

 

 



ＡＲＣＩＩへ変換後ＰＦｔｏＯＤＦでフォーマット変換 

ＳｔａｎｄａｒｄＯＤＦ，ＴｅｘＴｏｏｌｓ，ＬａｂｏＴｅｘで読み込めるテキストへ 

 

 

 

ＬａｂｏＴｅｘの場合、ＥＰＦファイルが作成される。 

 

 

 

 

 



ＬａｂｏＴｅｘ 

読み込まれたデータ 

１

／４対称処理 

 

再計算極点図 

 

逆極点図 

 

試料面に、｛１１１｝、｛００１｝が存在している事が分かる。 



ＯＤＦ結果 

 

Ｅｕｌｅｒ角度１０度半価幅の場合 

 

半価幅をフィッティングした場合 

 



右側は上記体積率から再計算したＯＤＦ 

 

｛１１１｝＜－１－１２＞ 

 

｛００１｝＜３１０＞ 

 



｛２３３｝＜０１－１＞ 

 

ＯＤＦ入力極点図と再計算極点図の比較（ＶａｌｕｅＯＤＦ） 

 

｛３１０｝極点図の極点図外側が強すぎる。 

 

 

 

 

 



｛３１０｝を７５度から６０度に変更すると 

 

その時の定量値は 

 

 



｛３１０｝をすべて外した場合 

 

 

 



ＶａｌｕｅＯＤＦで評価し、ＬａｂｏＴｅｘの入力データを変更しないで、ＬａｂｏＴｅｘのソフト内で 

再評価が行えます。 

更に結果がどの程度違うかは、ＩｎｖｅｒｓｅＤｉｓｐソフトウエアで比較する事が出来ます。 

すべての極点図を使った場合 

 

｛３１０｝の０－＞７５度を０－＞６０とした場合 

 

 



｛３１０｝を全て外した場合 

 

 

ＣｌｕｓｔｅｒアプリケーションでＮＤ－ＲＤプロファイルを比較する 

相関係数０．９９で一致する。 

 

最大強度では 

  

でほとんど同じ結果である。 

 


