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• 高成形性アルミニウム材料 
WO 2007111002 A1 

• 要約書 

•  結晶方位の異なる結晶粒で構成され、前記結晶粒が、Ｃｕｂｅ
方位結晶粒、Ｂｒａｓｓ方位結晶粒、Ｃｏｐｐｅｒ方位結晶粒、及び残
部がその他の結晶方位結晶粒からなり、Ｃｕｂｅ方位の結晶粒の
占有率が０．３から０．７、Ｂｒａｓｓ方位の結晶粒の占有率が０．１
から０．５、Ｃｏｐｐｅｒ方位の結晶粒の占有率が０．２以下で、且つ
これら結晶方位の総占有率が０．４から１．０であり、残部がそ
の他の結晶方位の結晶粒であるアルミニウム材料、及びそれを
用いた自動車部材。  

 

異方性と材料特性 

結晶粒、結晶方位、占有率 
Ｃｕｂｅ，Ｂｒａｓｓ，Ｃｏｐｐｅｒ方位 
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圧延板 {HKL}<UVW>    (hkl)[uvw] 

結晶方位 

結晶粒 

Ｃｕｂｅ                          Ｂｒａｓｓ                         Ｃｏｐｐｅｒ            

a b c NewCubicCODisp,OrientationDisplayソフトウエアによる表示 
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集合組織の表現 

逆極点図（θ/θｓｃａｎによるプロファイル測定） 
 結晶座標系を基準で材料方位の分布を表現 
 <hkl> 
正極点図（極点測定） 
 材料座標系(ND-RD)を基準で結晶方位の分布を表現 
 {hkl}<uvw> 
ＯＤＦ（複数の極点図から解析） 
 結晶方位の分布 
 {hkl}<uvw>  

逆極点図 極点図 ODF図 
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結晶 
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ミラー指数 

 u,v,w        :格子点座標 
［ｕｖｗ］：原点と格子点を結んだ方向を示す指数 
＜ｕｖｗ＞：同型の晶帯軸の指数 
(ｈｋｌ)   ：結晶面の指数 
ｈｋｌ        ：逆格子の座標、または反射Ｘ線の指数 
{ｈｋｌ}   ：同型の面の指数 
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結晶による回折現象（θ/θscan測定） 

Ｍｏターゲット：λ＝０．７０９３０Å 
Ｃｕターゲット：λ＝１．５４０５６Å 
Ｃｏターゲット：λ＝１．７８８９７Å 
 
波長が一定なら、θが小さいとｄは大きくなる。 
  

7 



θ/θscanによる逆極点(random試料との強度比率） 

ｱﾙﾐﾆｳﾑ（合金状態と圧延が異なる）  ﾌﾟﾛﾌｧｲﾙの違いを相互相関係数を計算するClusterソフトウエアで解析 

ProfiletoDivisionProfileソフトウエアで分割データ 
InverseAllソフトウエアでrandom試料との強度比計算 
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逆極点の集計と逆極点図（集計表からInverseDisplayで描画） 
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極点測定 
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極点 
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手引きの極点図を標準ステレオ投影図から｛ｈｋｌ｝＜ｕｖｗ＞の決定 

｛１００｝ 
｛１１０｝ ｛１１１｝ 

複数標準ステレオ投影図から一致する投影図を見つける。回転も必要なケースもある。 

極点図をすべて説明出来る投影図から
投影図の中心(Plane)と上の方向(RD) 
{110}<-112>が決まる。 
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手引きの極点図をピーク角度から{hkl}<uvw>の決定 

NDからの角度 
{100}極点図、45度 
{110}極点図、0,60度 
{111}極点図、35度 
RDからの角度 
 Wulffnetなし：β=0.180,90,270上 
{100}極点図、該当ない 
{110}極点図、90,30度 
{111}極点図、該当なし 

ＰｏｌｅＨＫＬＵＶＷＳｅａｒｃｈソフトウエアでピークサーチ ｛１１０｝＜－１１２＞が決まる 
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手引きの極点図をＰｏｌｅＨＫＬＵＶＥＳｅａｒｃｈソフトウエアで {hkl}<uvw>の決定 

ﾋﾟｰｸｻｰﾁから方位の決定を行い、再計算極点図を表示する 

結晶方位の決定 

再計算極点図 
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ＯＤＦ図から結晶方位を求める 
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逆極点図(Direction)から結晶方位を求める 
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Hexagonalは３指数<->４指数表示、X軸 

X軸は[10-10]が一般的です。 
LaboTexは３指数でX軸は選択 
軸の取り方でφ2角度が30度シスト 

逆極点図（一般的な表示） 
Direction表示 

LaboTexは３指数でPlane表示 
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極点測定からＯＤＦ 

極点測定 １面から４面（直接法ＯＤＦでは１面が可能） 
 
Ｈａｒｍｏｎｉｃ法 －StandardODF,popLA-Harminic 
直接法－popLA-WIMV,TexTools,LaboTex,Vector               

極点処理 バックグランド補正、ｄｅｆｏｃｕｓ補正、疑似規格化 
 
規格化は完全極点図時成り立つ、 
不完全極点図のため、疑似規格化とする 

ＯＤＦ解析 結晶方位図（ＯＤＦ），再計算極点図、逆極点図 

ＶｏｌｕｍｅＦｒａｃｔｉｏｎ 結晶方位（Orientation)の定量（VF％）を計算 

ODFは方位が分離される。極点図は材料座標系、逆極点図は結晶座標系表現 

18 



極点図のバックグランドとｒａｎｄｏｍ 

20 

バックグランドを削除したVolumeFraction計算のＯｔｈｅｒは、random＋他の方位が含まれる 



測定 
測定方法は材料の粒径に依存します。粒径が小さければ、どのような測定方法でも測定結果は一致します。 
配向が小さい場合、十分な強度を得られる測定方法が有利になります。 
Ｘ線回折測定では、回折に関係しない散乱（バックグランド）が測定される。バックグランド測定が重要になる。 
測定される回折強度は、試料の吸収や、光学系のズレに影響される。 

一般的な測定（Ｓｃｈｕｌｚの反射法、疑似集中法（ＲＳが広い）） 
 Schulzスリットで照射X線を制限、極点図が広い（７５度）、粗大結晶粒に対応（揺動） 
透過測定（Ｄｅｃｋｅｒの透過法、平行ビーム（ＤＳスリット０．１ｍｍ）,ＲＳは広い） 
 極点図の外周部分の測定、測定領域が（９０-θ-ｂ）、粗大結晶粒に対応（材料の厚さ） 
 高分子材料など、 
２Ｄ検出器（Ｐｏｉｎｔ光学系） 
 微小領域測定（粗大結晶粒には不向き） 
 高速測定が可能 
 測定される極点図が狭い 
 大量の測定データ 
 近接する領域の差異評価 
１Ｄ検出器 
 シンチレーションカンンタと同様の使い方なので、一般的な測定が可能 
入射平行ビームによる極点測定 
 照射エリアが狭くなり、粒径の影響を受けやすい。 
 ｐｏｉｎｔ照射と２Ｄ検出器組み合わせで利用 
受光側に平行スリット 
 残留応力を含む試料測定には不向き 
 ｄｅｆｏｃｕｓ補正量が大きい   
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Rigaku-PANAlyticalの測定 
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PANａlytical社の光学系 

TD方向をβ＝０としているので、 
測定時、RD方向をビーム方向に合わせる 
試料の回転方向はCWなので、 
データの並びは、CCW方向である。 
 

Rigakuの極点図 

測定時、RD方向をミームに対し９０度とし、極点図の
外側から測定を行っている。 
試料の回転方法とデータの並びは同一である。 

ＬａｂｏＴｅｘのデータの並びはＣＷである。 
非対称極点図の場合、ＯＤＦ図がシフトするので注意が必要 
 
 



極点処理 
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平滑化 
 粒径が粗い、照射エリアが狭いなど、データの凸凹の平滑化 
ＲＤ補正 
 極点図の真上が圧延方向と一致するように回転する 
バックグランド削除 
 非干渉性散乱、蛍光、非晶質などの測定データ削除 
 通常、測定２θ角度±３ｄｅｇを測定  
吸収補正 
 回折が発生する体積の変化に対する補正 
Ｄｅｆｏｃｕｓ補正 
 受光スリット部における回折線の広がり補正 
規格化 
 ｒａｎｄｏｍ試料による強度補正であるが 
 試料により、全回折量が異なるケースもあるので、 
 １）ｒａｎｄｏｍ規格化 
 ２）random補正＋内部規格化 
  では２）を勧めます。 
  



データの平滑化 
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粒径が粗い（照射エリアが狭い)場合、極点図の平滑化を行う。（測定時揺動出来たら最適） 
平滑化で重要な事は、平滑化前と、平滑化後で極点図の相対密度変化を極力抑える。 
  この為には、極点図のα方向の両終端データの扱いが重要である。 
  従来、Ｓａｖｉｔｚｋｙ－Ｇｏｌａｙによる平滑化を利用していたが、相対密度が変化しています。 
ＣＴＲソフトウエアでは相対密度変化量を少なくする手法が採用されています。 
 

平滑化２－６ 

５点データによる繰り返し重み付き移動平均が行われる 

バックグランドデータを確認、平滑化や修正も必要
になることもあります。（ODFPoleFigure2機能） 



ＲＤ方向 
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通常、ＲＤ方向に対し極点図は線対称になります。 
対称になるように、極点図を回転します。 



極点測定（積分強度とバックグランド） 

測定は、受光側スリットを十分に拡げて積分測定 
ピーク積分測定とバックグランド積分測定のスリット幅は同じ 
バックグランド測定の２θ角度は、PEAK±3deg.の位置 
粒径が小さく、配向が強い場合、βscanspeedは、Maxで測定可能 
ﾊﾞｯｸｸﾞﾗﾝﾄﾞ測定は1点で、peakscanspeedの1/10とし、強度変動を抑える。 
粒径が大きい場合、試料を揺動し、ビームがはみ出さないDSを使う 
スピードは、揺動周期時間、あるいは、1/2揺動周期時間の倍数で測定 
 
粒径の確認、θｓｃａｎによるロッキングカーブ測定 
鋭いピークが発生する場合、揺動する。測定されるバックグランドプロファイルを 
確認し、バックグランドの修正や平滑化を行う。 
本来、バックグランドは、ピーク積分強度β方向の最小値以下であるが、 
ピーク積分強度も変動する。 
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吸収補正 
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Ｘ線回折は試料体積に影響を受けます。 
試料が薄いと、体積が減少し、回折線に寄与する体積が減少し、回折線が減少します。 
極点測定の様に試料を傾けて測定すると、回折に寄与する体積が変化しています。 
この体積変化を補正します。 
 

μtの実測定 

μｔ＝１では吸収補正は不要 

μｔによる補正量 



試料を傾けるとプロファイルが広がる（Ｄｅｆｏｃｕｓ） 

無配向試料の極点測定データのβ方向の平均値をα軸でプロット、極点図の中心を0.0、極点図の外側で徐々に強度が低下 
Defocus曲線は、照射X線ビーム幅、測定２θ角度、受光スリット幅に影響されます。通常照射X線ビーム幅は一定 
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試料位置に蛍光板を置き、水平位置にカメラで撮影 
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Defocus 
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以下の式でＦｉｔｔｉｎｇが可能 

Defocusプロファイル（Φ,Intens)はWb（X線照射幅）、θ（入射角度）、Lr（受光スリット幅）の関数である。 
ゴニオ半径、Ｗｂは装置により固定されている 



E.TENCKHOFF 
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規格化 
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Ic(α,β)=I(a,β）/＜Ｉ＞ 

ﾊﾞｯｸｸﾞﾗﾝﾄﾞ削除極点図 

ﾊﾞｯｸｸﾞﾗﾝﾄﾞ削除 
＋内部規格化極点図 

ﾊﾞｯｸｸﾞﾗﾝﾄﾞ削除 
＋Random補正極点図 

ﾊﾞｯｸｸﾞﾗﾝﾄﾞ削除 
＋Random補正 
＋内部規格化極点図 

規格化極点図Ｍａｘ（規格化定数＜Ｉ＞） 
同一材料であっても、 
規格化定数＜Ｉ＞は一致しない 
 
この為、 
バックグランド削除＋random補正極点図と 
更に内部規格化した極点図のMax値は 
一致しない 
 

LaboTexに読み込まれると、内部規格化が行われる 



DefocusありなしRp%比較(ODFPoleFigureのＶａｌｕｅＯＤＦＶＦで計算） 

Defｏｃus補正なし 

計算Defocus補正 

ODFPoleFigure2の計算defocusを使用 
Random試料がなくても 
受光スリット幅と測定２θ角度からdefocus計算 

Defocus補正を行わないと、ミダレと 
極点図外周に向け落ち込みが測定される 
この落ち込みからｄｅｆｏｃｕｓが計算可能(ODFPoleFigure2で実現） 

参考：http://helpertex.sakura.ne.jp/Soft/DOC2/redefocusbyValueODFVF.pdf 計算ｄｅｆｏｃｕｓ補正はODFPoleFigure2で実現 



ODF 

Vector 
LaboTex 
StandardODF 
TexTools 
popLA 
Bunge 
MulTex 
MTEX 
ATEX 

CW,CCWは、極点図データの並びで、CWはRD->TDが時計回り方向 
                        CCWはRd->TDが反時計方向 
＊が該当ODFの標準 

RD 

TD CCW 

RD 

TD CW 

RD 

TD MulTex 

回転方向で非対称でODF解析した場合、φ１角度が90度シフト。 
ODFのX軸(A-Type,B-Type)でφ2角度が30度シフトする 
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Hexagonal表示がA-TypeのODF 



ＯＤＦソフトウエアの特徴 

入力データが同じでも、計算ＯＤＦは解析方法やソフトウエアで異なります。 
方位位置は同じであるが、各方位の強度が異なる傾向があります。 
Hermonic＜ＡＤＣ,WIMV 

WIMV method: Williams method ,Imhof methodをmatthiesとVinelが結合 
 ADC method   ：Arbitrarily Defined Cells 
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極点図からODF解析の実践（極点図） 
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BG 

配向極点図 

Ｒａｎｄｏｍ極点図 

Random,配向極点図のバックグランドを削除し、Random極点図からdefocusプロファイルを作成し、バックグランドを削除した配向極点図を補正する 
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極点図データ処理（ＯＤＦＰｏｌｅＦｉｇｕｒｅ２） 

バックグランド除去 Ｄｅｆｏｕｓ補正 規格化 平滑化 最適化Ｒｐ％指定 

ValueODFVF-A（After)でＲｐ％の確認が行える。 
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バックグランド除去＋規格化 バックグランド除去＋ｄｅｆｏｃｕｓ補正+最適化Ｒｐ％ 

極点処理後、Ｒｐ％を確認し最適処理を確認する（±１．５%以内）。 

ODFPoleFigure2ソフトウエアでは、ODF解析結果を予測し、ValueODFVFにて極点処理結果とのＲｐ％を計算しています。 
更に、最適化Ｒｐ％では、Ｒｐ％の改善をを行っています。 



Ｄｅｆｏｃｕｓ補正有り無し比較 
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ﾊﾞｯｸｸﾞﾗﾝﾄﾞ削除＋規格化 

ﾊﾞｯｸｸﾞﾗﾝﾄﾞ削除＋defocus補正＋規格化 

Ｄｅｆｏｃｕｓなし、ありの極点図からＬａｂｏＴｅｘのＶＦ％比較とＭＴＥＸ解析結果の方位密度比較を行う 



LaboTexVolumeFraction比較 
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Ｄｅｆｏｃｕｓ補正を行わないと、Ｒｐ％Ｅｒｒｏｒが大きく，ＶＦも大きく異なります。 

LaboTexのVF%をCompareVolumeFractionで表示 



Ｒａｎｄｏｍ方位（定量） 
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方位密度、１．０以下にＲａｎｄｏｍ方位＋Ｇｈｏｓｔ＋その他の方位が存在します。 
ＯＤＦの格子点１９Ｘ１９Ｘ１８の大多数がｒａｎｄｏｍと考えら場合、１．０以下にピークを形成します。 

Randomは１％程度かそれ以下 

方位１．０以下の平均（すべての平均） 

最大値±０．３の平均 

方位１．０以下のデータ点数（割合） 

配向部分の点数に対し、微小ピーク（配向＋Ｇｏｓｔ）が 
数多く存在しています。 
全てＲａｎｄｏｍの場合、１．０がピーク 
Ｒａｎｄｏｍが存在しない場合、０．０がピーク 



ＭＴＥＸ(他のODFも同様）による方位密度比較 
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P19の４：２：１を１：１：１に規格化して比較しています。 

MTEX(他のＯＤＦ）のODFをExportし、GPODFDisplayで方位を計算し、hkluvwlistDisplayで表示 



Fiber解析 
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ODF解析結果から特定方向のプロファイル化 

Ｆｉｂｅｒの数値から特許明細（JP3951402) 

最大方位密度がε-Fiber上（Φ：５８－＞６２）で{1241}<014>が３．０以上を評価 


