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1 緒　　　　　言

エネルギー分散法に用いるＸ線はエネルギー領域が広
い白色Ｘ線である．単一波長の特性Ｘ線と異なり，低エ
ネルギーから高エネルギーのＸ線が含まれるため，表面
から深い領域にいたる複数の格子面間隔情報が同時に得
られる．それゆえ，エネルギー分散法は，材料表層の深
さに沿って変化する残留応力の非破壊評価に高い可能性
を有する．また，特性Ｘ線によるステンレス鋼などの合
金鋼の測定では使用波長と成分元素の吸収端波長が近い
と蛍光Ｘ線が発生しバックグラウンドとなるため測定精
度の低下をもたらすが，エネルギー分散法では蛍光Ｘ線
がひとつのピークとなるため測定精度に影響を及ぼさな
い．これらの利点を生かして，これまでに比較的低エネ
ルギーの白色Ｘ線を用いて，いくつかの測定を行ってき
た．1)～ 4)しかしながら，高強度の回折Ｘ線が得られる白色
Ｘ線を発生させるには専用の装置が必要なことや応力測
定に無ひずみ試料を必要とすること，半導体検出器特有

のエスケープピークの発生や測定ピークの揺らぎなど測
定精度の維持・向上に難しさがあり，研究そのものが広
く行われてこなかった．一方で，シンクロトロン放射光か
ら得られる高輝度，高平行，特に高いエネルギーの白色
Ｘ線の材料内部透過能に着目した測定が，国外の研究機
関においてここ 10年ほど行われるようになってきた．5)～ 7)

日本においては高エネルギー単一波長のＸ線を用いた応
力測定 8)～ 16)が盛んに行われているが，白色Ｘ線を利用
した例はほとんどない．しかし，高エネルギー，高平行
の白色Ｘ線は，特性Ｘ線では困難な数mmレベルの深さ
まで侵入でき，中性子では時間的制約の大きい μmオー
ダー領域の応力測定が可能となる．このように，高エネ
ルギー白色Ｘ線による測定には，特性Ｘ線測定と中性子
測定に対する相補的な役割が期待される．
第 3世代の放射光施設である大型放射光施設 (SPring-8)

は臨界エネルギーが 28.9keVと世界のどの放射光施設の
臨界エネルギーよりも高く，高エネルギーＸ線実験に向
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いている．そこで，SPring-8に設置された日本原子力研
究開発機構専用ビームライン BL14B1において得られる
高エネルギー白色Ｘ線を用いて，材料内部の応力測定に
関する基礎的な実験を行い，高エネルギー白色Ｘ線によ
る測定の条件を検討する．

2 エネルギー分散法によるひずみ測定

ひずみは，無ひずみの格子面間隔 d0を基準として，ひ
ずみを有する結晶の格子面間隔 dから式 (1)で表される．

(1)

格子面間隔 dと回折角 2θの関係は，ブラッグの条件か
ら式 (2)となる．

(2)

ここで λはＸ線の波長であり，Ｘ線の波長 λ (nm)とエ
ネルギー E (keV)の関係は式 (3)で与えられる．

(3)

式 (3)を式 (2)に代入すると，

(4)

となる．エネルギー分散法では回折角 2θは固定なので，
式 (4)を式 (1)に代入すると式 (5)を得る．

(5)

ここで，En0は無ひずみ時の回折Ｘ線エネルギー，Enは
有ひずみ時の回折Ｘ線エネルギーである．以上から，ひ
ずみは回折Ｘ線のエネルギーから求められる．

3 実　験　方　法

3・1 放射光白色Ｘ線応力測定装置

本実験には，高エネルギー白色Ｘ線を光源とする必要
から，SPring-8の日本原子力研究開発機構専用ビームラ
イン BL14B1を使用した．17)本ビームラインは 1つの光学
ハッチと 2つの実験ハッチから成り立ち，上流側の実験
ハッチでは，単色および白色Ｘ線の両方を使用すること
ができる．本実験はこの実験ハッチにて行なった．本ハッ
チは，主に XAFS タイプの分光や高温・高圧下における
鉱物内部の結晶構造解析に用いられている．なお，測定
装置を含めた実験ホールの温度は 1℃／日以内に管理さ
れている．
白色Ｘ線測定システムの概観を Fig. 1，仕様を Table 1
に示す．実験ハッチに設置されているマルチアンビルプ
レスと呼ばれる高圧発生装置の中心付近にゴニオステー
ジ（中央精機製）を取り付け，その先端に試験片を設置
した．このマルチアンビルプレスに縦振の 2軸回折計
（HUBER製）を組み合わせ，独立した 2軸に受光用スリッ
トと検出器をそれぞれ配置している．入射された白色Ｘ
線は鉛で作られた固定スリットにより整形される．受光
側も同様のスリットが配置され，その直前にはタングス
テンで製作されたコリメータが設置されている．コリメー
タの内径は，2θ方向が 50μm，これと垂直方向が 5mm，
長さは 150mmである．Ｘ線検出器には Ge半導体検出

器 (Ge solid state detector : SSD) を使用した．18)試験片を
載せるステージは，X-Y ステージ，傾斜ステージ，回転
ステージを組み合わせて用いた．それぞれのステージは
コントローラーを経由してハッチ外のパソコンから自動
制御が可能である．

3・2 エスケープピークの検討

SSDに用いられている半導体物質の吸収端エネルギー
より高エネルギーのＸ線が入射すると，その物質の蛍光Ｘ
線が発生する．本実験に用いた SSDのGeはK吸収端が
11.1keVであるため，それより高エネルギーのＸ線が入射
すると Geの蛍光Ｘ線が励起され，Kα線 (9.87keV) や
Kβ線 (11.0keV) が SSDの外部に放出されるエスケープ
ピーク現象が生じる．これは SSDを用いた測定に特有の
現象である．実際の回折Ｘ線のピークエネルギーからGe-
KαあるいはGe-Kβのエネルギー分だけ低エネルギー側に
エスケープピークが現れる．回折Ｘ線のエネルギーを En

とすると，エスケープピークの出るエネルギー En
α(keV)，

および En
β (keV)は

(6)
(7)

で表される．
Fig. 2に本実験で使用した材料のエネルギースペクト
ルを示す．様々な回折ピークの中で，例として E = 78.5
keV付近の α −Fe 310回折をみると，この回折ピークの
エスケークピークが 68.6keV付近に現れている．このよ
うに回折角の設定によっては，エスケープピークが測定
格子面の回折線ピークと誤って認識されたり，重なるこ
とが生じる．エスケープピークの強度は本来のピーク強度
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Fig. 1   Experimental setup using white X-ray at BL14B1.

Table 1   X-ray conditions for stress measurement by
synchrotron radiation at BL14B1.
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よりもかなり低いが，それでも測定データの精度が低下す
ることもあるので，回折角の設定にはエスケープピークの
位置を十分考慮しなければならない．

3・3 MCAのエネルギー較正とひずみ感度

検出されたエネルギーの弁別に用いるMCA (Multi-
channel analyzer) は多数のチャンネルから構成される．
各チャンネルは同じ検出エネルギー幅を有する．本実験
に用いたMCAは 4096チャンネルからなる．実験に先立
ちMo，Ag，Ta，Pt，Pbの蛍光Ｘ線でエネルギー較正し
た結果，チャンネル CHとエネルギー En (keV) に式 (8)
の関係が得られた．

(8)
すなわち 1チャンネルが約 42.5eVに対応しているので，
例えばＸ線のエネルギーが 50keVの場合のひずみ感度は
850 × 10−6／チャンネル，100keV の場合のひずみ感度は
425 × 10−6／チャンネルとなり，回折Ｘ線エネルギーが高
くなるほど 1チャンネルあたりのひずみ感度が増大する．
したがって，エネルギー分散型応力測定においては，でき
るだけ高エネルギー側の回折面を使用することにより，測
定精度の向上が期待できる．
また，検出器の測定精度を確認するために，Fig. 2中

のタングステンの蛍光Ｘ線 (W-Kα1) を繰り返し測定し
た．この蛍光Ｘ線はコリメータより生じたものである．そ
の結果，測定を繰り返すたびに 10eV程度のエネルギーが
不規則にシフトしていることがわかった．原因として，温
度変化が電子回路を含むシステム全体の分解能に影響を
及ぼしていることが考えられる．19)～ 21)そこで本実験では，
測定ごとに得られるW-Kα1ピークエネルギーの理論値と
のずれを用いて各ピークに補正を加えることとする．

3・4 実験材料および試験片

本実験で使用した材料は，溶接構造用高張力鋼板
WEL-TEN780E (JIS G3128 SHY685) である．SHY685
の化学成分を Table 2に示す．試験片は，厚さ 16mmの
圧延鋼板から切り出した．熱処理として，930℃に保持
後水焼入れ，600℃で焼き戻しを行った母材より切り出
し試験片に加工後，540℃で 1時間保持の焼鈍を行って
いる．引張試験の結果，ヤング率は 200GPa，ポアソン比

が 0.29であった．Fig. 3 (a)左図に試験片側面形状，右図
に試験片正面形状を示す．サイズは 52 × 50 × 15mm3のG
型の試験片である．Fig. 3 (a)右図中の左側のはり近傍の
加工は，内側をワイヤー放電加工，その他の 3面はエン
ドミル加工とした．はり部は幅が 10mm，厚さが 5mm
である．Fig. 3 (a)右図中の右側のM6のねじ部に入れた
ボルトを締め付けることで，左側のはりの部分に曲げ応
力と微小引張応力が負荷される．負荷ひずみははりの両
側に貼付したひずみゲージで直接計測し，引張側のひず
みゲージが目標値になるように調整した．このとき圧縮
側のひずみゲージの値は引張側のひずみゲージの値の約
5%減となった．なお，結晶粒径は顕微鏡組織写真の観察
結果から約 13μmであった．

Fig. 3 (a)に本測定で定義した座標系および測定領域
を示す．はりの中央を原点とし，Fig. 3 (a) に示すよう
に，はりの長手方向に z軸，はりの厚いほうを y軸，薄い
ほうを x軸とする．本測定においては，試料を z軸方向

†高エネルギー放射光白色 X線を用いた材料内部ひずみ測定† 987

Fig. 2   Escape peak detected by SSD.

Table 2   Chemical composition of SHY685 (wt.%).

Fig. 3   Geometry of specimen and beam alignment.
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に動かすことは行っていない．Fig. 3 (b) は (a) の左図のは
りの部分を拡大したものである．この x軸方向に放射光
白色Ｘ線を入射し回折後，透過させた．ゲージボリュー
ムの断面は，t = 50μm，θ = 5degとすると，高さ hは約
50μm，長さ bは約 574μmとなる．Fig. 3 (c) は (a) の右図
のはりの部分を拡大したものである．試験片には Fig. 3
(c) の右側，つまり引張側ひずみゲージの値が + 2000 ×
10−6になるように負荷を加えた．このとき Fig. 3 (c)の左
側すなわち圧縮側のひずみゲージの値は−1860 × 10−6で
あり，2つのひずみゲージの値は測定開始から終了まで
の間 10 × 10−6以内で安定していた．
本研究では，y方向に応力勾配を発生させた状態で，
スリットサイズ，回折角，測定時間の 3つの条件につい
て検討した．これらの条件における測定では，試験片に
対する測定場所は y = 0mmとし，試験片の z軸が散乱
ベクトルの方向と一致するように回転させて測定を行っ
た．さらに，最適な測定条件で，y軸上で−4mm～ 4mm
の 8mmの範囲を 0.25mmずつ移動させ，合計 33点ひず
み測定を行った．なお，曲げ負荷と引張負荷によりはり
は撓むが，測定ライン上では微小とし位置補正は行って
いない．

4 実　験　結　果

4・1 回折Ｘ線プロファイル

Fig. 4に y = 0mm，回折角 2θ = 10deg（Bragg角 θ =
5deg），測定時間 300s，スリットサイズ 0.05 × 0.3mm
で測定した SHY685 のエネルギースペクトルを示す．
50keV以下および 150keV以上については，バックグラ
ウンド以外にはピークらしきものが現れていないので示
していない．この原因は，低エネルギー側についてはエ
ネルギーが低いために 5mm厚の鉄鋼材をＸ線が透過で
きないこと，高エネルギー側についてはＸ線強度そのも
のが弱くなることと SSDの検出効率の低下領域であるこ
とが原因と考えられる．50～ 150keVの範囲では多くの
回折ピークとともに，コリメータの原材料であるタング
ステンやスリットの原材料である鉛のピークが現れてい
る．記載のないピークはエスケープピークである．
以下では，スリットサイズ，回折角，測定時間につい

てひずみの高精度測定のための最適条件を検討する．

4・2 スリットサイズの設定

検出器の回転方向のスリットサイズは受光側のコリメー
タにより固定されているので，これと垂直方向のスリッ
トサイズを変えながら y = 0mm，Bragg角 5deg，測定
時間 1500sの条件で測定を行った．Fig. 5にスリットサ
イズを変えたときの α −Fe 420回折の強度とエネルギー
の関係を示す．回折強度とエネルギーは式 (9)に示すガ
ウス関数フィッティングより求めた．

(9)

ここで，Iは回折強度，I0は offset値（バックグラウンド），
Aはピーク強度，wは半価幅，Enはエネルギー値，En

pは
ピークエネルギー値である．Fig. 5の横軸は入射および受
光スリットの width方向を掛け合わせた値であり，具体
的には，0.2 × 0.2，0.3 × 0.3，0.3 × 0.5，0.5 × 0.5，0.5 ×
1.0mm2の 5種類である．これらの積はゲージボリューム
内の回折に預かる結晶粒数に比例する．強度はスリット
幅を掛け合わせたものを横軸にしたときにほぼ線形に変化
しており，その切片はほぼ 0 countとなっている．これは
BL14B1の光学系が非常に精密に調整されていることを示
している．一方，エネルギーについては，得られた値の平
均値である 110.850 (5) keV（カッコ内の 5は誤差）に対
して，スリットサイズの小さい 2点は大きく外れている．
それぞれのゲージ体積に含まれる結晶粒のおおよその数
は，入射側スリット幅の小さい順に，2900，4400，7200
となるが，受光側スリットの幅を変えることによって同
じゲージボリュームでも回折に預かる結晶粒数は増加す
る．一般的に多結晶体を扱う場合，ゲージ体積に含まれ
る結晶粒の数は 10000個以上必要とされており，どれも
その値を満たしていない．しかしながら，Fig. 5のエネ
ルギーとスリットサイズの関係をみると，スリットサイ
ズの大きい 3点についてはほとんど平均値に近い．以上
のことから，最適なスリットサイズの条件は，スリット
サイズを絞ったときに，得られる回折Ｘ線エネルギーの
値が大きく変化する直前を選択，もしくはゲージ体積内
に含まれる結晶粒数を 5000 個以上にすることが望ま
しい．
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Fig. 4   Diffraction profile of SHY685 by white X-rays. Fig. 5   Diffraction X-ray intensity and energy vs slit size.
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4・3 回折角の設定

回折角度を変えることで同一格子面でも回折Ｘ線のエ
ネルギーが異なる．Fig. 6に入射スリットを 0.05 × 0.3mm，
受光スリットを 0.05 × 0.5mm，y = 0mm測定時間 900s
で回折角度を変えたときに得られたエネルギースペクト
ルを示す．図の上から Bragg角 θ = 3，4，5，6，7deg
の順に示す．それぞれのグラフ中の縦斜線は上下のグラ
フの測定領域に対応し，各図中に示した矢印は α −Fe
310回折を表す．Bragg角 θ = 3degでは，50～ 150keV
のエネルギー範囲に現れる回折線の数は少ないが 1つ 1
つの回折線の強度は強い．一方，θ = 7degでは多くの回
折が現れているが 1つ 1つの回折強度は比較的弱い．こ
れは原子散乱因子の影響によるものである．すなわち，
回折角を大きくすると指数の大きい回折面からの情報が
得られるが，指数の大きい回折面の原子散乱因子は小さ
くなり，結果として強度は減少する．例えば 100keV付
近に現れる回折強度を比較すると，Bragg角 θ = 3deg

では 10000カウント近くの強度があるのに対して，θ =
4degでは 4000カウント，θ = 7degになると 500カウン
トであり，しかも 400カウントはバックグラウンドであ
る．また，回折面の数が増えると隣り合う回折線が近づ
くためにピークエネルギーの決定が困難となる．このこ
とから，Bragg角 θ = 6，7degはあまり好ましくないと
いえる．逆に，Bragg角 θ = 3degでは強度が強く，これ
は測定時間の短縮につながるが，測定エネルギー範囲内
に含まれる回折線の数が少なければ，例えば集合組織な
どの影響を持つ材料を扱う場合に回折面からの情報が十
分に得られない可能性もある．このような材料では，でき
るだけ多くの回折面からの情報が得られる測定環境を用
意しておく必要がある．したがってBragg角 θ = 3，4deg
はあまり好ましくないといえる．以上の考察から，回折強
度もある程度確保され，より多くの回折面からの情報が
確保できるBragg角 θ = 5degすなわち回折角 2θ = 10deg
が鉄鋼材料には適しているといえる．

4・4 測定時間の設定

測定時間を増やすことは統計的誤差を減少させること
になり，そのデータの信頼性を向上させる．限られた実
験の中ではむやみに測定時間を増やすことができないが，
その精度はある程度の時間で収束することが期待できる．
入射スリットを 0.05 × 0.3mm，受光スリットを 0.05 ×
0.5mm，y = 0mm，回折角 2θ = 10degで測定時間を 600s

†高エネルギー放射光白色 X線を用いた材料内部ひずみ測定† 989

Fig. 6   Change of diffraction profile with diffraction angle. Fig. 7   Convergence time of measurement data.

11451(p.  ～)  07.10.1 1:20 PM  ページ 989



として繰り返し測定した結果を順次加算し，ガウス関数
フィッティングより求められた α −Fe 420回折のエネル
ギーとそのときの強度を Fig. 7 (a) に示す．強度は直線的
に増加している．一方，回折線のエネルギーに関しては，
時間の経過とともに徐々に収束し，7200secで回折エネ
ルギーはほとんど一定となる．そこで α −Fe211，321，
420，および 521回折におけるエネルギーと収束する時
間との関係を Fig. 7 (b)の白丸に示す．直線にのってお
り，収束時間と回折Ｘ線エネルギーには相関があるよう
である．一方，図中の黒丸は収束時のＸ線の強度を示し
ているが，回折Ｘ線エネルギーとの間には相関を表す適
切な関数が見当たらない．本実験に用いた SSDの検出効
率が 100keVを超えるエネルギー域で減少することも影
響していると考えられる．しかし，最適な測定時間につ
いては現時点では明確でなく今後の検討課題としたい．

4・5 測定ひずみ分布

前節までの検討により測定条件を以下のように決定し
た．スリットサイズは入射側 0.05 × 0.3mm，受光側
0.05 × 0.5mm，回折角 2θは 10deg，測定時間は 900sで
ある．測定時間については，最も強い回折ピークが 3000
カウント程度になるように設定した．

Fig. 8に負荷を加えた状態と負荷を加えていない状態
で測定した，y = 0，± 4mmにおける α −Fe 321回折のプ
ロファイルを示す．Fig. 8 (a)の負荷を加えた状態では，

異なる yの位置で得られるプロファイルがエネルギーに
対してシフトしていることがわかる．一方，Fig. 8 (b)の
負荷を加えてない状態では，3つのプロファイルはほぼ
同じエネルギーにピークをもっている．このことからも
負荷ひずみに対してエネルギースペクトルに差が発生し
ていることがわかる．

Fig. 9に α −Fe 321回折について，式 (9)より求められ
た各位置 yにおける回折エネルギーを示す．図中の白丸
が負荷ひずみを加えていない場合，黒丸が負荷ひずみを
加えた場合であり，実線は負荷ひずみを加えていない場
合の平均値である．負荷ひずみを加えた場合のグラフは
平均の直線に対して若干上下しているが単調減少を示し
ている．一方，負荷を加えていない場合に注目するとど
の回折についても ± 0.1keV程度の揺らぎがあり，検出器
の揺らぎに比べると大きい．本試験片には焼鈍を施して
いるが，粉末試料と異なりバルク材での無ひずみ化は難
しく，微小部については若干の残留応力を有しているこ
とが考えられる．また，温度変化による影響も考えられ
る．そこで本測定では，測定位置 yで求められたエネル
ギーの平均値を各回折面の無ひずみ時のエネルギー E0と
した．

Fig. 10に，α −Fe 211，321，420，521回折より求め
られた y軸上のひずみ分布を示す．破線はひずみゲージ
で求められる負荷ひずみである．白丸は各位置 yにおけ
るひずみであり，実線はそれらの近似直線である．Fig. 10
左上図の α −Fe 211回折においては，測定された各位置
のひずみが負荷ひずみを示す破線に比べばらつきが大き
く，これらの近似直線の相関係数 Rも 0.897と 1に比べ
ると小さい．この原因は，回折強度は十分強いが，エネ
ルギーが低いために誤差の影響を強く受けるためである
と考えられる．一方，Fig. 10右下図の α −Fe 521回折
においては，破線に対してかなりよい一致を示しており，
近似直線を表す実線の相関係数も 0.980と大きい．この
回折は，強度は弱いがエネルギーが高いために，多少の
誤差が発生してもそれ以上にエネルギーに対するひずみ
の感度が高いことが精度向上につながったと考えられる．
ここで Fig. 10右上の α −Fe 321回折に注目すると，

＊柴野純一，菖蒲敬久，鈴木賢治，平田智之，金子　洋，小林道明＊990

Fig. 8   Diffraction profile of α −Fe 321 plane of SHY685.
Fig. 9   Diffraction energy distribution of α −Fe 321

plane of SHY685 with and without bending.
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α −Fe 521回折と比べても測定ひずみの直線性（相関係
数：0.981）がよい．α −Fe 321回折ではプロファイルの
ガウス曲線近似時の決定係数が測定位置毎に安定して高
いことや強度も安定しているなど，他の回折面に比べ優
位性が見られた．この原因として SSDの検出効率のエネ
ルギー依存性や結晶の格子面特有の結晶塑性的性質な
ど，いくつか考えられるが，現時点では特定できていな
い．今後の課題としたい．また，α −Fe 321面のＸ線的
弾性定数の理論値から推測されるヤング率は，Voigtモ
デルが 227GPa，Reuβモデルが 220GPaであり，Kröner
モデルを仮定すると 224GPaとなる．これは引張試験に
よるマクロなヤング率 200GPaより大きく，測定ひずみ
分布の近似直線が負荷ひずみ分布の直線に比べ若干傾き
が小さいことは妥当な結果を示している．
以上の考察から，SHY685試験片においては単独の回
折面，特に 100keV付近で検出される α −Fe 321面を用
いることで，内部のひずみ分布を最も精度よく測定する
ことが可能であることがわかった．

5 結　　　　　言

SPring-8 の BL14B1において得られる高エネルギー白
色Ｘ線を用いて，材料内部の応力測定に関する基礎的な
実験を行った．結晶粒の細かい溶接構造用高張力鋼板
WEL-TEN780E (JIS G3128 SHY685) を試験片として用い

て曲げ応力を負荷し，厚さ 5mmを透過した回折Ｘ線か
ら負荷方向のひずみを求めた．測定条件と測定精度に関
する検討を行い，以下の結果が得られた．

(1) 60～ 150keV程度の高エネルギー白色Ｘ線を用い
れば，厚さ 5mmの SHY685に対し，透過した回折Ｘ線
を内部ひずみ測定に利用できる．

(2) 内部ひずみの測定精度を高めるためには，スリッ
トサイズをゲージ体積内に 5000個以上の結晶粒が含ま
れるように設定し，回折角は 10deg付近にすることが望
ましい．さらに，高エネルギー側の回折を利用すると精
度向上につながる．ただし，測定時間については今後の
検討が必要である．

(3) SHY685材の高エネルギー白色Ｘ線を用いた内部
ひずみ測定では，100keV付近の α −Fe 321回折線を利
用することでもっとも精度の良い測定が可能である．
本研究の一部は科学研究費補助金基盤研究 (C) (No.

17560058) の助成であることを記し謝意を表す．実験を
遂行するにあたり（独）日本原子力研究開発機構量子ビーム
応用研究部門放射光科学研究ユニットの西畑保雄博士，
および岡島由佳氏に多大なご協力をいただいた．また，
試験片作製では北見工業大学三浦節男博士，北見工業大
学技術部の堂田誠治氏，山田忠永氏，石澤真也氏にご協
力をいただいた．ここに記して心から感謝の意を表する．

Fig. 10   Strain distributions of α −Fe 211, 321, 420 and 521 planes of SHY685 under bending.
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