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測定対象 

集合組織を持つ物質 
   高分子、金属、鉱物   

測定材料の大きさ 
   １００μｍΦ から５０ｍｍΦ 厚さ最大１０ｍｍ程度 

測定材料の形状 
  板状、シート、基板上の薄膜、パイプ、ワイヤー 

板状試料測定部位 

ＮＤ方位 

ＴＤ方位 

ＲＤ方位 

微小ビームで深さ方向の方位測定 



シート、薄膜、基板上の薄膜測定部位 

ＮＤ方位 

パイプの測定部位 

表面 

パイプ肉厚部 

切り出しでパイプの内側部 

ＸＲＤでは測定面が多少湾曲していたりデコボコでも測定可能 



ワイヤー 

ワイヤー側面 

ワイヤー断面 

Ｇｏｏｄｆｅｌｌｏｗ Ｃｕ００５２５２／２ ０．１２５ｍｍ 

表面研磨は不要 



回折 

結晶面を考える Ｘ線は特性Ｘ線で波長をλとすると 干渉は  
ブラッグの公式 ２ｄｓｉｎθ＝ｎλ で発生する。 

θ 

ｄ 

θ 

ｄ 

第１面 

第２面 

Ｘ 

Sinθ＝ｘ／ｄ 
２倍のｄｓｉｎθが波長と一致するとき 
 



連続Ｘ線の分光 

Ｓｉ単結晶（４００） 

連続Ｘ線 

Ｃｕｋα１、ｋα２、ｋβが観測される。 

ｋα１ 
1.5405Å 

ｋα２ 
1.5444Å ｋβ 

1.3922Å 

使いこんだ管球 



アルミニウムの回折 

測定はＮｉフィルタ（１５μｍ）を用い 
ｋβ／ｋαを１／１００にして測定 
 
（１１１）回折位置の裾野に 
（２００）のｋβが存在する。 
 

拡大 



Ｎｉフィルタ吸収端の影響 

Ｎｉフィルタを用いた 
分光測定 
 
波線はＮｉの 
質量吸収係数曲線 
 
 

Ａｌ測定では 
（２００）の低角度位置に 
影響が出る 

1.4881Å 



複合材（Ａｌ＋Ｆｅ） 

重なり 

重なりを避ける 



極点測定 
測定試料のあらゆる方向に対する正確な強度測定を行う。 

回折線の広がりを含めた面積を求める。（バックグランドを削除する） 

測定はＰ１，Ｂ１，Ｂ２位置で測定し、バクグランド処理でＰ１の赤線より上の積分強度を計算する。 

Ｂ１ Ｂ２ Ｐ１ 



測定光学系 



反射法 

透過法 

ＴＤ 

 ＴＤ 

ＲＤ 



４０ｍｍφ試料の測定 

    板状          高分子          小さな試料      ブロック状試料 

 ゴニオメータ、θ/θｓｃａｎ               極点試料台、α、β、γ揺動 



 DS=1/2deg、入射角度１９．０ｄｅｇにおける試料位置のX線照射エリア 



微小領域測定 

７３ Ｉｍａｇｅデータを測定 

Ｉｍａｇｅデータから極点図を計算 
Good fellow0.125mmφワイヤーの極点図 

最小コリメータは１０μmφ 



試料を傾けるとプロファイルが広がる（Ｄｅｆｏｃｕｓ） 

高角度にシフト 

低角度にシフト 

測定極点図では極点図の中心により外側は測定強度が低下する。 



反射Ｓｃｈｕｌｚ測定のDefocus曲線 
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38.47{111} 

44.73{100} 

65.14{110} 

Ｄｅｆｏｃｕｓ曲線は測定２θ角度と受光スリット幅により決定される。 
ＤＳスリットは関係しない 

ＤＳは如何なる場合でもＸ線照射エリアが試料からはみ出ないサイズを選択 
ＳＳ，ＲＳスリットは出来るだけ広いサイズ 
Γ揺動はＯＮ 
Ｋβフィルターは出来るだけ厚く 
バックグランド位置に他の回折線が入らないように 



吸収補正 

透過法の場合 
 

極点図の外側より内側が測定強度は強い 

反射法の場合 
 薄膜では、極点図の内側より外側が測定強度が強くなる。 



結晶粒が大きい場合 
結晶粒の平均化：透過や、反射法では揺動が効果がある。 

   ｛００１｝反射            揺動反射             透過法 



高分子材料の反射、透過極点図 

反射       {001}                                             {110}                                       {100}                                                                

透過   {001}                                             {110}                                       {100}                                                                



実際の測定 

指数 

α条件 

β条件 揺動 

Ｐ１ 

Ｂ１ Ｂ２ 



データ解析（複数の極点同時処理） 

平滑化、 ＲＤ補正、 バックグランド除去、 吸収補正、 Ｄｅｆｃｏｕｓ補正、 規格化 



バックグランド、吸収補正量、Ｄｅｆｏｃｕｓ補正量の確認 

{111}極点図のα方向プロファイル比較     吸収補正は関係ない事が分かる 

Ｄｅｆｃｏｕｓ補正では｛１１１｝極点図では補正量が大きく、｛３１１｝極点図では少ない 



処理結果 



ＯＤＦ用ファイルを作成 

ＬａｂｏＴｅｘ                  ＴｅｘＴｏｏｌｓ    ＳｔａｎｄａｒｄＯＤＦ 

ｐｏｐＬＡ 



結晶方位解析 



結晶方位の定量（VolumeFraction) 



VolumeFraction結果の比較 



微小領域の結晶方位解析例 



Ｍｇ(ＡＺ３１圧延）材、ＴＤ－＞ＮＤ変換例 

０．１ｍｍφコリメータで測定 

微小領域測定可能なシステムで、ＴＤ方向から測定し、 
バックグランド処理、スムージング、Ｄｅｆｏｃｕｓ補正を行い、 
ＴＤ方向のＯＤＦ解析を行い、ＴＤ－＞ＮＤ変換 

  ＴＤ方向解析                    ＴＤ－>ＮＤ変換後 


