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論 文

イメー ジングプ レー トを用 いたNi3AlのX線 応 力測定 †
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The X-ray stress analysis was examined for an arc-melted Ni3Al intermetallic compound, which consists of coarse 

grains and exhibits strongly preferred orientation. The imaging plate was used as an X-ray detector, and continuous 

Debye-Scherrer rings were obtained from such coarse grained material by applying an X-Y plane oscillation 

method. Mechanical bending stress was applied to the specimen for measuring the X-ray elastic constants and stress 

constant. An ideal orientation method was adopted to obtain these parameters. It uses the diffraction lines which 

belong to the same zone axis. These experimental elastic constants were compared with the theoretical values cal-

culated from the elastic compliance of Ni3Al single crystal.

The results obtained are summarized as follows;

(1) The X-ray elastic constants measured from Ni3Al 220 diffractions which appeared at ƒÕ=0.537•‹ and 60.537•‹, 

were EX/(1+ƒÒX)=176GPa, EX=220GPa and ƒÒX=0.253.

(2) The theoretical Young's modulus E0 at ƒÕ=0•‹ was calculated as 207GPa from the elastic compliance of Ni3Al 

single crystal. This value means the elastic constant in the direction of the tensile axis for the grains which contribute 

to the diffraction. Young's modulus E60 at ƒÕ=60•‹ was similarly obtained as 228GPa. The experimental value of X-ray 

elastic constant EX (220GPa) was intermediate between the theoretical values.

Key words: X-ray stress measurement, Ni3Al intermetallic compound, Preferred orientation, Coarse 

grain, Imaging plate, X-Y plane, oscillation method, X-ray elastic constants

1 緒 言

Ni3Al金 属間化合物は,そ の強度が温度に比例 して増

加する,い わゆる逆温度依存性 を有 している.こ のため,

高温構造用材料としての応用が期待 されている材料であ

る.し かし,延 性およびじん性が十分 とは言 えないため,

まだ実用化には至っていない.と くに,室 温ぜい性は緊

急の問題であり,合 金元素添加法や一方向凝固法1)など

の対策が試みられている.こ のうち,一 方向凝固法は,

凝固組織の制御によって室温ぜい性を改善する方法であ

り,合 金元素添加法のように他の特性に悪影響を及ぼす

ことがなく,有 望な方法である.

本研究は,こ のような一方向凝固法によるNi3Al金 属

間化合物に対 し,X線 応力測定法2)を適用するための基

礎的検討を行ったものである.本 材料の場合,凝 固方向

への著しい配向組織を有すると同時に,粗 大柱状晶が形

成 される性質も合わせ持っている.こ のため,本 材料の

X線 測定においては,粗 大結晶による回折環の著 しい斑

点状化,お よび,配 向により従来のX線 応力測定理論の

適用限界が問題 となる.し たがって,X線 応力測定にお

いては,斑 点状回折環から回折ピーク位置を精度良く測

定する工夫,お よび,力 学的異方性 を考慮 した応力解析

が,そ れぞれ必要である.こ のため,本 材料へのX線 法

0使 用は極めて困難である.し かし,X線 応力測定法は,

残留応力測定や材料強度評価に有効であるので,上 述の

点を克服 し,本 材料への適用を可能 としていくことは重

要であると思われる.

そこで本研究では,ま ず粗大結晶粒対策として,イ メ

ージングプレー ト(IP)3)～13)を用いた試料平面揺動法14)

を適用 した.そ の結果,本 材料から比較的均一な回折環

が得 られるようになり,回 折角およびX線 的ひずみの測

定精度が確保できることが判明した.次 に,得 られた回

折データに対 して,配 向を考慮 した応力解析法15)～19)を

適用 した.そ の結果,本 材料のX線 的弾性定数および応

力定数を求めることに成功 した.最 後に,実 験的 に得 ら

れたx線 的弾性定数について,Ni3Al単 結晶の弾性コン

プライアンスより計算 した理論値と比較検討 した.そ の

結果,本 測定法による実験値の妥当性がほぼ確認できた

ので以下に報告する.
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2 実 験 方 法

2・1 試料および試験片

バルク状のNiお よびAl純 金属原料(純 度はいずれも

99.99mass%)よ り,ア ルゴン雰囲気下のアーク溶解法

によりNi3Al (75mass%, 86.72wt%)の 棒状インゴット

を溶製 した.イ ンゴットは,合 金組成の均一化を図るた

め に数回の再溶解 を繰返 した.そ の後,1273Kで

129.6ksecア ルゴンガス雰囲気中で均質化焼なましを行

い,炉 冷 した.ま たX線 応 力測定 用試験片 として,

w8mm×t4mm×l60mmの 短冊型形状に加工 して使用

した.試 験片の加工は,ワ イヤー放電加工機にて行っ

た.こ のとき,試 験片 とインゴッ トの長手方向が一致

し,か つX線 応力測定面が凝固底面 と平行になるように

した.こ のようにして,(110)面 の法線 が試料面法線

と一致する繊維配向を有する試験片 が得 られた.な お試

験片表面には,エ メリーペーパーにて粗いものから細か

いものへ順次研磨を施 し,最 終的にバフ研磨により仕上

げた.

2・2 Ni3AlのX線 応力測定

2・2・1 X線 測定条件Fig. 1に,本X線 応力測定

の原理図および試料座標系を示す.X線 測定では,試 料

平面揺動法を適用し,ま た検出器 としてIPを 使用した.

この場合,パ ルスカウンターによるポイント測定 と比較

して,均 一な2次 元回折像が効率良く得 られた.さ らに

IPの 使用により,ソ フ トウェア的平均化14)が可能 とな

り,回 折環が不完全な場合でも,回 折 ピーク位置の決定

精度を改善することができた.ま た,カ メラ長の調節に

より,2θ>165° の超高角回折角の利用 も可能になり,

本研究では,後 述するように2θ=約167° のピークを使

用することができた.

X線 装置には,市 販のX線 応力測定装置のゴニオメー

タ部分を一部改良 したものを使用 した.IPを 格納する

IPカ セット治具 を本装置に固定 して,回 折環を5in×

5inのIP上 へ撮影 した.IPの 読取 りは,ド ラム回転式の

装置を用いて行った.本 研究では,100μmご とに回折

X線 強度分布 を読取 り,回 折像全体 を1024画 素 ×

1140画 素で表 した.画 像データの読取 り,回 折環のピ

ーク位置(回 折角2θ)の 決定および回折強度の計算

は,ワ ークステーションを使用し,UND(上 のC++言 語に

て処理 した.

詳細なX線 測定条件をTable Iに 示 した.特 性X線

VKα にて220回 折を行い,2θ=約167° の高角な回折

角 を使 用 した.管 電圧,管 電流 はそれぞれ30kV, 

10mA,ピ ンホール径は2mm,カ メラ長は125mmと し

た.な お,カ メラ長は特殊な治具を使用 し,正 確に調整

した.

試験片への応力負荷には,4点 曲げ治具を使用 し,測

定面 に単軸引張応力を与 えた.こ のとき,試 験片表面

(X線 照射点 と反対の面)に 貼付 したひずみゲージによ

り,負 荷ひずみ量 εappを測定 した.な お,負 荷応力値

σappは,ひ ずみの値 に引張試験より求めた機械的弾性

定数EM (210GPa)を 掛 けて求めた.εappは0, 100, 

200, 300, 400 (×10-6)の5段 階を設定 し,測 定値は5

回測定の平均値とした.

2・2・2 試料平面揺動法14)試 料平面揺動法とは,

IPが2次 元的かつ積分型の検出器であることを利用し,

試験片をXY平 面に対 して平行移動 させることにより,

回折に寄与する結晶粒数を増やす方法である.本 研究で

は,試 験片 を負荷ジグにセットした状態で,XYス テー

ジに乗せて揺動操作を行った.XYス テージは当研究室

で自作 したもので,X, Y方 向に各々ステッピングモー

タ移動が可能なものである.各 ステ ッピングモータは,

パーソナルコンピュータにて制御可能で,移 動量および

移動方向を自由に設定できた.本 測定では,X線 照射点

が試験片の表面上をFig. 1の 矢印に沿って動 くように制

御した.ま た,試 験片をビニールテープでマスキングす

ることにより,X線 が4点 曲げ治具の内スパン内の結晶

粒のみによって回折 されるようにした.X線 照射領域は

Table I. Conditions of X-ray stress measurement.

Fig. 1. Schematic illustration of plane oscillation and 

coordinate system for X-ray stress measurement.
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8mm×22mmと した。

2・2・3 配 向 を考慮 した応力解析法15)-19)X線 的 弾

性 定数 および応 力定 数 は,得 られ た回折 環の+η 方 向

(Fig. 1参 照)の プロファイル を使用 して求めた.な お,

sin2ψ 法 は測定材料 に対 して,結 晶粒 の ランダムな分布

を仮定 してい るため,著 しく配向 している材料 に対 して

は適用で きない.吉 岡 ら15)は,圧 延集合組織 を持つ鋼 材

に,Reussの 応 力一定モデル を用い,単 結晶の弾 性異 方

性 と理想方位 を考慮 して応力 を求 める解析法 を適用 した.

そ こで本研 究 において も,Ni3Alに 対 して同一 晶帯上 に

存在す る格子面 を探 して上記の方 法 を適用 した.な お,

本 法で は,X線 的 弾性定数 亙x/(1+υx),EXお よび υx

は,sin2ψ 法 と同様 に,2θ-sin2ψ 線 図の傾 きMお よび

切片2θ ψ=0の σappに 対 する変化量 を次 式に代入 するこ

とによ り決定 され る.

た だ し,Mはsin2ψ 纏 図 中の2点(ψ1お よび ψ2)を 結

ぶ直線 より,次 式 を用 いて求めた.

M=2θψ2-2θψ1/sin2ψ2-sin2ψ1 (3)

また,次 式 より応 力定数Kを 求めた.

K=-EX/2(1+υX)・π/180cotθ0 (4)

なお,本 研究においては,そ れぞれ ψ1=0.537° お よび ψ2

=60 .537°で ある.

2・3 機 械 的弾性定数 の測定

Ni3Alの 機 械的弾性定数 は,引 張試験 により実験 的に

求 めた.実 験 は,ク ロスヘ ッ ド速度0.5mm/minで 行

い,ひ ずみ量 はひずみゲージによ り検出 した.ま た,引

張試験 片け,X線 応 力測定用の試験 片 と同一の凝固箇所

か ら,互 いに引張軸 が同 じになるよ うに採取 した.試 験

片の形状 は,JIS14号Bに 準 じ,ゲ ージ部 がw5mm×

t2.5mm×l20mmと な るように製作 した。なお,表 面 を

電解研 磨処理 した後,実 験 に用いた.

3 実 験 結果 および考察

3・1 Ni3Al鋳 造 材の組織的特徴

3・1・1 結 晶 組織Fig. 2に,ア ーク溶解法 にて溶

製 したNi3Al棒 状 インゴ ットの長手方向,お よび,横 手

方向の断面組織 写真 を示 す.何 れ も,写 真の下方向が凝

固底面であ る.本 組織 は,凝 固方 向に成長 した直径300

μmか ら1000μm程 度の粗大柱 状晶であ り,イ ンゴッ

ト内部 には表面 よ り成 長 した結 晶粒 同士 の境界 が見 られ

た.そ のため,X線 応 力測 定用試験 片 は,こ の境界 を避

けて,イ ンゴ ッ ト中央部か ら採 取 した.こ の とき,柱 状

晶 の成長方向 が測定面 に対 して垂直 となるように切 り出

した.

3・1・2 配 向 状 態 試験 片測 定面上 の,Ni3Al 220

回 折 に関す る極点図 をFig. 3に 示 す.測 定 は,理 学電機

(a) Longitudinal direction.

(b) Transverse direction.
Fig. 2. Macrophotographs of Ni3Al ingot.

社製のX線 回折装置RAD-2Rに 極 点図測定 アタッチメン

トを取 り付 け,CuKα 線 によるSchulz反 射 法20)にて 行

った.極 点図 の右側 には,等 高線の強度 を付 記 した.そ

の結 果,220回 折 線は,極 点 図の中央(図 中円(a)内)

に島状 に集 中していることが分 かった.し たがって,本

試験片の結晶粒 は(110)面 の法線 が試料 面法線 と一致

し,か つ,試 料面 内で回転の 自由度 を持 っていることが

分かる.ま た,Ni3Alの 結 晶構造 は立方 晶であり,{110}

面 は互 いに60° も しくは90° 離 れた方位 関係 にある.し

か し,Fig. 3の 場 合,60° 離 れた220回 折 線 は数個(図 中

(b))見 られただけで あった。繊維配 向 を有す るAl薄 膜

などの極点図21)で は,回 折強度分布 は回転対称 となるが,

本 試料のよ うな粗大結 晶粒材 では,X線 照 射領域 内の結

晶粒数が十分でないため,こ のよ うな結果 になったもの

と考 え られる.

Fig. 4は,試 験 片の ψ方 向に関す る,220回 折 線の強

度分布 を示 してい る,測 定 は,ゴ ニオ メータを使用 し,

シ ンチ レーシ ョンカウンターにて行 った ものである.ま

た,特 性X線 にはCrKα,ス リッ トには4mm×4mmの

もの を使用 した.そ の結 果,こ の ような測定方法 では,

ψ=60° 付 近 に現れ るはずの回折線 が得 られていない こ

とが分 かる.こ の原 因は,Fig. 3の 極 点図で も述 べたよ

うに,本 材料 が粗大結 晶粒材料 のためであると考 えられ

る.同 様 な傾 向は,今 回作製 した他 の試験片 について共

通 して認 められた.

Fig. 5に は,Fig. 4の ψ=-10° お よび5° での回折 プロ

ファイルを示 すが,SN比 は ψにより著 しく相違 し,低

強度の プロファイルでは半価幅 中点法 によるピーク位置

決定 は困難であった.

3・2 試 料 平面揺動法 による回折環の測定結果
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Fig. 3. Pole figure for 220 diffraction.

Fig. 4. Intensity distribution of 220 diffraction in the 

direction of ƒÕ.

Fig. 5. X-ray diffraction profiles of ƒÕ=-10•‹ and ƒÕ=5•‹ 

on Fig. 4.

X線 入 射角 ψ0が0° の場合 について,試 料平面揺動 を

行 わない場合 および行った場合の回折 環 をそれぞれFig. 

6(a), (b)に 示 す.ま た,同 図(c), (d)に は,各 々の回

折環 の+η 方 向のプロフ ァイル を示す.本 測定 では,η

は6.5度 と狭 い ことか ら,垂 直入射の場合,極 点図の中

央 にみ られた220回 折 線 が環上 に現 れるはずである.し

か しなが ら,同 回折線 は,揺 動 を しない場合 の回折環で

は明瞭に観察 できなかった.ま た,粗 大結 晶粒 の影響 に

より著 しく班 点状 を呈 し,均 一 な回折環 は得 られなかっ

た.こ れ に対 して,揺 動 を行 った回折環では,全 体 に回

折が現れ るようにな り,プ ロファイルのSN比 も良好 と

なった.こ の ことより,試 料平面揺動法 は,配 向を有す

る粗大結 晶試料 に対す る測定 においても有効で あること

が判 明 した.な お,揺 動後 の回折環の全周 における平均

的な半価幅値 は2.54° で あった.

Fig. 7に は,試 料平 面揺動 を行 い,X線 入 射角 ψ0を

順次 変化 させて撮影 した回折環 の様 子 を示す.図 よ り,

環 の回折強度 は,ψ 方向の220回 折 強度分布(Fig. 4)

に したが って変 化 していることが分か る.ま た,そ れぞ

れの環 の+η 方向の回折 強度 を調べた ところ,ψ0=-6°

お よび54° (ψ=0.537° お よび60.537°)で 強い ことが分か

った.こ れ らは互 いに60° 離 れてい ることか ら,同 一 晶

帯 に属 す る回折面 か らの回折線 と見 なす ことがで きた.

そ こで,そ れ らの近隣の ψにて,プ ロフ ァイルの回折 ピ

ーク位置2θ 値 および回折強度Iを 測定 したところ
,ψ

に対 してFig. 8の よ うになった.図 より,2θ 値 は,最

大回折強度 が得 られる ψ角の前後で,右 上 が りの直線 的

分布 を示 して いることが分 かる.こ れ は ψ0一 定法 の光

学系 に起 因す る もので ある ことが既 に明 らかに され て

い る.15)

次 に,Fig. 8に 破 線で示す ように,最 大 強度位置 に対

応す る2θ 値 を求 め,こ のように して求 めた2点 を直線

で結んだ.同 様 の操作 を100, 200, 300, 400(×10-6)

の ひ ずみを負荷 した場合 において も行 った.こ のよ うに

して得 られた2θ-sin2ψ 線 図 をFig. 9に 示 した.各 直線

はsin2ψ=0.25付 近 で交わ り,通 常の等方 多結 晶材 の場

合 と同様 の挙動 を示 していることが分 かる.ま たFig. 10

には,2θ-sin2ψ 線 図 の直線の傾 きお よび切片 につ いて,

負 荷応 力 σappに 対 す る変化量 を示 した.そ の結 果,い

ずれの場合 に も良好 な直線関係 が得 られていることが分

かる.以 上 よ り,IPを 使 用 し,同 一 晶帯上 の強 い ピー

クを用い ることによって,精 度の高い測定が可 能 となる

ことが判明 した.

3・3 X線 的弾性定数21),22)

Fig. 6. Effects of plane oscillation on Debye-Scherrer 

rings and diffraction profiles in the direction of +ƒÅ. 

(left) non-oscillation, (right) oscillation.
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Fig. 7. Debye-Scherrer rings obtained with IP for each ƒÕ0 angle.

Fig. 8. Changes in diffraction angle 2ƒÆ and diffraction 

intensity of notable 220 diffraction lines which 

belong to one zone axis observed at 0.537•‹ and 

60.537•‹ in ƒÕ.

2θ-sin2ψ 線 図の直線の傾 きおよび切片 につ いて,そ れ

ぞれ負荷応 力 σappに 対 す る変化 を求め,こ れ らを式(1)

～(4)に 代 入 して ,X線 的弾性 定数 および応力定数 を求

めた.こ の ようにして得 られた結 果 を,Table IIに ま とめ

て示す.同 表 には,比 較のため機械 的弾性定数EMを 示

した.EXはEMよ り少 し大 きめの値 となっていることが

分か る.そ こで,こ れ らの実験 によって得 た弾性定数の

妥当性 を調 べ るために,本 材料の弾性定数 を,Ni3Al単

結 晶の弾性 コンプライアンス23)を使 って理論 的に計算 し

てみた.

なお,理 論計算で は,Fig. 11に 示 すよ うに,試 料 内

すべての結 晶粒 の[110]方 向 がP3軸 方 向(ψ=0° 方 向)

と一致す ると仮 定す る.前 節 の ψ=60° 方 向のX線 測定

において,回 折 に寄与す ると考 えられ る結晶粒は,結 晶

方 位 関係 よ り[101], [101], [011], [011]方 向 が ψ=

Fig. 9. Change in 2ƒÆ-sin2ƒÕ diagram due to mechanical 

stress.

Fig. 10. Slopes in 20-sin2ƒÕ diagram (M) and intercept 

(2ƒÆƒÕ=0) as a function of applied stress.
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Table II. X-ray elastic constants, stress constant and mechanical Young's modulus obtained in the 

present study.

Fig. 11. Relation among <110>, specimen system Pi 

and intermediate system Ii.

Table III. Elastic compliance of Ni3Al single crystal.23)

60°方 向 と一一致す るもの に限 られる.こ れ らの結 晶粒 に

おいて,P1軸 方 向の平均 的弾性定数E60は,単 結 晶の弾

性 コンプ ライアンス を用 いて式(5)で 与 え られ る.22)ま

た,S0は 式(6)で 与 え られる.

ただし式中の γは,結 晶座標系(C系)→ 中間座標系

(1系)→ 試料座標系(P系)の 座標変換過程において,

中間座標系を試料座標系に変換する際に使われるP3軸

何 りの回転角であり,[110]配 向のとき,測 定する回折

面h k lにより次式で与えられる.

なお,測 定す る回折面 が(101), (101), (011), (011)

の場 合,γ は各々-144.74°, -35.26°, 144.74°, 35.26°

となる.次 にψ=0° 方 向の測定では,全 ての結 晶粒 が回

折に寄与す るもの と考 えられ る.し たがって,こ の場合

のP1軸 方 向の平均 的な弾性定数E0は,式(5)をP3軸 回

りに回転平均す ることにより式(8)で 与 えられ る.

そ こで,Table IIIに示 したNi3Al単 結 晶の弾性 コンプ ラ

イアンス を用 いて,こ れ らの弾性 定数 を計算 してみた と

ころ,E60, E0は それぞれ228, 207GPaと なった.両 者

が一致 しない原因 は,[110]配 向 材料のE0が,全 結 晶粒

の平均値 に対応 してい るのに対 して,E60は 前 述 の方位

関係 を持つ結 晶粒のみの平均値 であることによる.ま た,

同様 の理由 により,機 械的弾性定数EMとE0が ほぼ同

一 の値 となったものと考 えられる
.2θ-sin2ψ 線 図におい

て,2点 を結ぶ直線 か ら求 めたX線 的弾 性定数EXは,

これ らの弾性定数 の中間的な値 を示す とともに,詳 細 に

見 るとE0よ り もE60に よ り近 い値 となった.以 上 のよう

に,本 実験結果 は,文 献22)に よ る理論値 とよ く対応 し

ており,概 ね妥当な もの と判断 できる.

な お,理 論計算 では完 全理想配向 およびReussモ デ

ル を仮定 してお り,材 料の状態 によっては実験 と対応 し

な くなることも予想 され る.こ の点 につ いては,今 後 さ

らに検討 する必要があると思 われ る.

4 結 言

凝 固方 向に著 しい配 向 を有 し,し か も粗大 な柱状 晶か

らなるNi3Alア ー ク溶解材のX線 応力測定 を行 い,以 下の

結果 を得 た.

(1) 回 折 環のX線 測定用 として,イ メージングプレー

トを使 用 した試料平面揺動法 を適 用 し,ま た応 力解析法

として,同 一 晶帯上 に存在す る回折面 か らの回折線 を用

いた解析 を行 った結果,X線 的弾 性定数EX/(1+υX)=

176GPa, EX=220GPa, υX=0.253,お よび応力定数K=

-185MPa/degを 得 ることができた .

(2) 同一 晶帯上 に属 す る{110}面 か らの回折線 が現

れ るψ=0° お よび60° の 結晶粒 に対 して,引 張軸方 向の

弾性定数 を単結晶の弾性 コンプライア ンスより理論 的に

求 めた ところ,各 々207GPa, 228GPaと な った.本 研

究 によ り実験 的に得 たX線 的 弾性定数EXは,こ れ らの

中間的な値 を示す ことが判明 した.こ の結果 は,本 法 の

有効性 を支持す るものであると考 えられ る.
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