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概要 

 材料の結晶方位解析などを行う場合、測定データのＥｒｒｏｒ評価は重要です。 

  本資料では、極点測定、極点処理、ＯＤＦ解析におけるＥｒｒｏｒ評価とその改善手法を説明しながら 

  方位解析による結晶方位の定量方法を説明いたします。 

  測定に際し、光学系補正の為に、無配向試料による測定と同一光学系による配向試料の測定を行います。 

  材料はアルミニウムで無配向試料（１ｍｍ）はアルミニウム粉末を使用、配向試料は５０５２Ｐとします。 

 

  以下の項目を説明します。 

 

測定 

 Ｘ線源は、Ｃｕ管球、Ｎｉフィルターを用い、４０ｋＶ－４０ｍＡの Point（Line）光学系 

 Ｓｃｈｕｌｚの反射法、Ｓｃｈｕｌｚスリットは１ｍｍ以下 

 ＤＳスリットは照射Ｘ線ビームがはみ出ない幅を選択（1/4から 1/2度） 

 受光スリットは７ｍｍ（ゴニオ半径１８５ｍｍ、３００ｍｍの場合１０ｍｍ） 

 材料粒径が粗い場合（１０μｍ以上）は材料の揺動させてください。 

 測定α、β間隔は５．０度 

 

バックグランド測定 

 配向材料と同一条件 

 回折２θ角度に対し±３度位置の２θ角度の測定 

 

極点処理 

 バックグランド除去(最適化バックグランド除去) 

 ｄｅｆｏｃｕｓ補正（最適化Ｒｐ％処理）によりＥｒｒｏｒの把握と修正 

 

ＯＤＦ解析 

 Ｒｐ％の確認（許容範囲以内か？） 

 

結晶方位の定量 

 Ｒｐ％の確認（許容範囲以内か？） 

 定量値の計算 

 

使用するソフトウエア 

 ＣＴＲフルパッケージソフトウエア 

 ＬａｂｏＴｅｘ 

 

注意 

 ファイル名の先頭は指数とします。 

  

 



光学系補正の為のデータ 

 粉末試料を測定したデータ 

  

 本データ測定のバックグランドはピーク位置±１．５ｄｅｇで測定しているため、 

 試料を煽って測定時にバックグランドにピークの裾野が重なっています。 

  

  

測定２θ角度が低角度の(111)が Error が

大きい 



バックグランドの修正 

 BGMode -> Ｄｅｆｏｃｕｓ（Ｏｐｔｉｏｎ）を用いる 

  

 

修正されたバックグランドは青い線で表示 

  

  

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

バックグランド測定２θ角度をピーク角度±３度で行うことで改善される。 

更に、バックグランドの凸凹も改善される。 

 



バックグランド削除だけを行ったＴＸＴ２ファイルを作成する。 

  

 作成される TXT2ファイル 

  

 

ｄｅｆｏｃｕｓファイルに登録 

  

    TXT2を選択でＤＥＦＯＣＵＳファイルが表示される。 

  

 

 この作業は１度登録すれば以降、同一 DEFOCUSファイルで補正が可能になります。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



配向試料の補正 

 配向試料のＡＳＣファイルを複数選択で、入力極点図がｈｙｏｕｊｉ 

 

最適化Ｒｐ％を指定して計算を行う。 

 

簡易 Rp%が表示される。 

  

 簡易 Rp%は ODF解析を行った場合の再計算極点図と入力極点図の差異を表すパラメータ 

 計算は数回繰り返され、Ｒｐ％の最適化が行われます。 

 最適化された DEFOCUSファイルが、C:¥CTR¥work¥ODFPoleFigure2に作成される。 

 



１回目のＲｐ％は (Before) 

  

最適化された Rp% (After) 

  

  

 

 

 

ValueODFVFの値はプロファイルが±１．５％の間に入れば、問題ありません。 



ODF入力ファイルの作成 

  

  

 Ｍａｔｅｒｉａｌの Aliminumを選択 

  

 ＬａｂｏＴｅｘを選択 

 

 

 

 



ＬａｂｏＴｅｘで読み込みＯＤＦ解析 

  

 LaboTexの Rp%表示 

 

ODF解析結果から計算された再計算極点図 

 

 

入力極点図と再計算極点図をＥｘｐｏｒｔしてＬａｂｏＴｅｘのＲｐ％プロファイルを確認 

 

 

 



ＬａｂｏＴｅｘのＲｐ％プロファイルをＶａｌｕｅＯＤＦＶＦで確認 

 PFExport 

  

 

 

 

±１．５％以内なので、問題ありません。 

このデータの善し悪しは、入力極点図の矛盾の在り無しで決まります。 

 

 

 

 



結晶方位の定量（ＶｏｌｕｍｅＦｒａｃｔｉｏｎ計算） 

ＬａｂｏＴｅｘの VolumeFraction 計算は、DataBaseに登録されている結晶方位から 

   含まれている可能性の高い順に listが作成され表示されます。 

   例えば、手動で方位を決定するなら 

Cube方位では(001)[100]を入力すると、ODF,極点図上に＋が表示される。 

     

 自動では、 

    

 可能性の高い結晶方位が表示されます。 

 Fitting計算は、結晶方位位置を固定して、各 Euler角度の半価幅と VolumeFraction を変えて 

 行われる。 

計算終了は、繰り返し行い、表示されている結晶方位計算を FitError％の変化量が少なくなったら 

打ち切る。 

 

 



FitError％が安定した VolumeFraction 

 

 

 

 入力極点図から計算した ODF図    VolumeFraction結果から計算した ODF図 

 

 



極点図比較 

 入力極点図、再計算極点図、VolumeFractionから計算した ODF図の順 

 

VolumeFractionから計算した極点図に足りない方位 

ValueODFVFで確認(表示をWaualEear(Alfa)に切り換えると更に良い結果になります) 

 極点図を等角度から等面積に切り換えて評価します。 

  

 ｛２００｝のＲｐ％が大きな値になっています。 



 

再計算極点図とＯＤＦ図を表示して、極点図上をマウスクリック   ＯＤＦ上の位置 

 

 

(-5 2 -2)[-10 -12 13]を DataBaseに追加して ValuneFraction計算を行う。 

計算は、前回途中結果を保存した SET2に(-5 2 -2)[-10 -12 13]を追加して始める。 

  

 

 

 

 



VolumeFraction結果 

  

 

  

 

 (-5 2 -2)[-10 -12 13]方位の追加で改良されているか確認する。 

 

 

 

 

 

 

 



極点図比較 

  

 βFiberのような連続的に変化している方位では少ない方位で全体を表す事はできません。 

 １０個の方位で Fittingした結果です。 

 

ValueODFVFで確認(表示をWaualEear(Alfa)に切り換える更に良い結果になります) 

 

   

 

 (-5 2 -2)[-10 -12 13]方位の追加で、Rp%は９．０％－＞７．９％に改善されています。 

 (111)の極点図中心方向でのズレは、VolumeFractionで決められない方位が randomと計算された 

 差異が表現されています。 

  



最終 VolumeFraction結果 

 

 S方位は S4,S1,S2の合計です。 

マトメ 

 結晶方位の定量を行う場合、各処理毎に Error評価を行い、Errorが以上なら解析を打ち切る 

 事が必要です。 

 今回、Ｃｕｂｅ－βＦｉｂｅｒのアルミニウム解析を行ってみましたが、方位に広がりがあります。 

 βFiberは連続的に方位が回転していると考えられ、固定した方位解析では全てを事は困難です。 

 特に、方位位置にずれがある場合では、非常に難しい作業になります。 

   

測定結晶方位位置 

計算 copper位置 

このようなずれは良くある事です。 

昔から知られている方位だけでは 

全体を表現することはできません。 


