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第1章

第1章　序　論

1．1　緒言

　研削や圧延などの機械加工、ガス切断や溶接などの熱加工を施された材料の表層や

内部に応力が残留することは古くからよく知られている。残留応力は材料の強度や形

状に大きな影響を与えるため、その定量的制御が重要な課題となってきた。現在にお

いても、新材料や新製造プロセスの開発で残留応力の制御が重要になる場合が多い。

例えば、高精度な形状寸法が求められる超精密部品の加工による形状変化や高密度化

が進んでいる超集積回路のストレスマイグレイションによる断線にも残留応力は大き

な影響を及ぼしている。残留応力を定量的に制御するためには、まず、その定量的把

握が必要である。残留応力はその分布するあるいは測定する領域の大きさを基に以下

のように分類される。すなわち、（i）第一種応力：広範囲の結晶にわたる残留応力、

（iip）第二種応力：結晶粒ごとの平均の残留応力、（血）第三種応力：1つの結晶粒

内で変化する残留応力、の3種類である。第一種応力は巨視的（マクロ）応力、第二

種・第三種応力は微視的（ミクロ）応力といわれる。これらの残留応力に対し、これ

までにさまざまな測定法が提唱されている。大きく分けると、機械的方法と物理的方

法がある。機械的方法にはひずみゲージなどを用いた破壊法があり、主に第一種の応

力測定に用いられる。物理的方法には特性X線、中性子線、超音波や磁気ひずみなど

を用いた非破壊法があり、第一種から第三種応力の測定が可能である。研究・開発段

階では破壊的測定でも構わないが、製品化されたものはもちろん一般には非破壊的測

定が望ましい。

　非破壊法の中では単一波長からなる特性X線によるX線法が古くから用いられてき

た。X線法は結晶によるX線回折を基にしており、原理的にはすべての結晶性材料に

適用できる。従来のX線法は、対象材料が均質等方弾性体でありX線の侵入領域（材

料表層）では平面応力の一様な応力状態を仮定している。しかし、これらの仮定が成
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第1章

り立たない例として次の4つの場合が考えられる。（i）材料表層に強い集合組織が存

在する場合、（ti）残留応力が材料表層で急こう配を有する場合、（血）材料表層に

三次元応力が存在する場合、そして（iv）材料成分比が表層で急激に変化する場合

である。いずれの場合も先の仮定が成り立たず、残留応力を評価するためには深さに

沿った格子面間隔の情報が必要となる。従来法を上記の残留応力分布の測定に適用し

た場合、深さに沿って変化する残留応力の平均値が求められ、表面の残留応力値や応

力こう配は評価できない。特に表面の残留応力は、材料の疲労強度や破壊あるいは表

面性状に影響を及ぼす重要な因子であるため、その正確な測定法が望まれている。こ

れらの応力分布を評価するたあ、特性X線を用いた新たな測定法がいくつか開発され

ている。しかし、測定手順が煩雑であったり純粋な意味で非破壊法でないものもあ

り、測定法として未完成な場合が多い。このように、深さに沿って急なこう配を有す

る応力分布や三次元応力分布の正確な測定は材料強度の評価上たいへん重要な課題で

あるが、その測定法は未だ確立されておらず、現在も研究が続けられている。

　一方、連続波長からなる白色X線を用いた測定は、同時に複数の格子面の面間隔情

報が得られるため、深さに沿って変化する残留応力の測定にたいへん有効であるとし

て以前から注目されていた。しかしながら、実際に白色X線を用いて残留応力の深さ

分布を測定した報告例は極めて少ない。測定装置や測定方法が特性X線を用いた場合

と異なるため、従来の測定理論をそのまま使うことができず新たな測定理論の構築が

必要となるが、白色X線の特色を生かした残留応力測定に関する研究はほとんど行わ

れていない。

　本研究は、さまざまな残留応力分布を白色X線を用いて測定するための理論に関す

る研究を行ったものである。特に、白色X線による測定の特徴である、同時に複数の

格子面の面間隔情報が得られる、という利点を生かし、残留応力の深さに沿った分布

を正確に評価する測定手法の確立を目指したものである。

1，2　X線の性質

（1）X線に関する歴史的背景

第1章

　1895年11コ口ドイツのWtirzburg大学教授R6ntgen，W．　C．は、陰極線管の一つで

あるヒットルフ管を用いた実験中に“新しい種類の光線”を発見した。彼は、この光

線の特徴を次のように記述している。（i）目に見えない、（五）直進する、（iii）電

場や磁場によって影響を受けない、つまり電気を帯びていない、（iv）光を通さない

物質をも透過する、（v）密度や原子量の異なる物質によって吸収される量が異なる、

（vi）白金シアン化バリウムなどのある種の化学物質に蛍光を生じさせる、（vli）ガ

スをイオン化させる、（V皿）真空管中の陰極から発しているビームのストッパーであ

る陽極から放射されている。しかしながら、R6ntgenは、この光線が波動なのか粒子

なのかといった本質までは明らかにできなかったことから、未知の光線という意味で

「X線」と名付けた。

　1902年から1909年にかけてイギリスのLiverpool大学にいたBarkla，　C．　G．は、

X線を照射した物質から再放射されるX線（2次X線）の研究を行っていた。そし

て、2次X線には2種類あることを突き止め、一方は入射X線の散乱したものである

が、もう一方は物質に特有のX線であることを明らかにした。さらに、陰極線を用い

た実験を行い、陰極線を照射した物質から、その物質を構成する元素に固有の単一波

長を持つ「特性X線」が出ていることを発見した。特性X線の波長が元素に固有で

あったことから、元素すなわち原子の内部構造の研究への道を開くこととなった。

　1912年にM茸nchen大学講師Laue，　M．T．F．は、「X線の回折」現象を予測した。

Laueの考えに沿った実験が行われ、　X線を照射した硫酸銅の結晶の背後に置かれた

写真乾板上に、X線の回折を示す多数の斑点が見い出された。これによって、　X線は

波動性を有することが明らかになるとともに、固体結晶は原子が三次元的に規則正し

く配列したものであることも確認された。

　LaueによるX線回折の理論式に比べ平易な式で表されたX線回折に関する「Brag9

の条件」は、Brag9，　W．　L．によって1912年に導き出されている。彼は、父Brag9，

一2一 一一 R一
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W．H．とともに、　Braggの条件を用いてX線による結晶構造解析の方法を確立した。

　以上の発見を基礎として、現在、X線はさまざまな分野で活用されている。

（2）X線の特徴

　X線は可視光線と同じ電磁波（電場、磁場と、その進行方向とが互いに垂直な状

態で周期的に変化している波動）であり、その波長はおおよそ10’12～10．8mであ

る。電磁波の種類とその波長領域を図1－1に示す。X線は光と同様に、波動的性質

と粒子的性質を有する。波動は波長λと振幅（電磁場ベクトルの大きさ）によっ

て定義され、回折現象を示す。X線の粒子は光量子（photon）とよばれる。光量子

は波長λに反比例する光量子エネルギーEによって定義され、1っ1つ数えられる

性質を示す。波長λ【A】と光量子エネルギーE【keV］の関係は式（1－1）で表され

る。

E．一I」2?ｔＡ・4　｛kev］ （1　一1）

　X線の強度は、X線を波動と考えた場合はその振幅の二乗であり、粒子と考えた場

合は単位時間当たりの光量子の数である。X線の波長や光量子エネルギーの大小は、

X線の強度ではなく、透過能力などの合判に影響を及ぼす。

（3）X線の発生

第1章

　X線は図1－2に示すように、真空中で非常に高速度の電子をターゲット（対陰極）

と呼ばれる金属に衝突させて発生させる。衝突により、電子のもつ運動エネルギーの

大部分は熱に変換される。X線のエネルギーに変換される割合、すなわちX線の発生

効率は式（1－2）で表される。

G＝　1．1　×　10－9Zv （1－2）

ここで、Gは発生効率、　Zはターゲット元素の原子番号、　Vは加速電圧【V］であ

る。X線の発生効率は、通常0．1％程度である。

（4）X線のスペクトル

　図1－3にX線スペクトル（波長順に並べられたX線の強度分布）の例を示す。

図から、X線スペクトルは連続した分布のスペクトルと線状のスペクトルからなって

いるのがわかる。前者を白色X線（連続波長）または連続X線、後者を特性X線（単

一波長）とよぶ。　“特性”とよぶのは、この線状スペクトルがターゲットに用いる

金属元素に固有であることからきている。

波長（m）

1σ16iσ151e“’41σ131σユzle”i1σ191σ91e’s　1♂1σ61σ51♂1σ31σ21σ11091げ10z　103

ラジオ波

　　Filament

＝＝＝1：i

Ql　High－voltage　LQ

　　transformer

図1－1　電磁波の分類

　　　　一4一

図1－2　X線の発生

一5一
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（5）白色X線（polychromatic　X－ray）

　高速電子がターゲット金属に侵入すると、電子は金属を構成する原子の原子核の

クーロンカを受け、その進路が曲げられ減速する。この際、減速した電子から制動放

射といわれる電磁波（X線）が放射される。この現象を図1－4に模式的に示す。

侵入した電子と原子核の距離によって、電子が1回の制動放射で失うエネルギーは異

なる。電子は、さまざまな制動放射を何度も繰り返してエネルギーを失っていくの

で、放射されるX線の波長は連続的な分布となる。これが白色X線である。

　図1－3の白色X線スペクトルにみられる最短波長（図中SWL）は、電子が原子核

との1回の衝突で全運動エネルギーを失う場合に放射されるX線の波長に対応する。

電子の全運動エネルギーは加速電圧V［V】と電子の電荷e【C】によってeVで表さ

れる。X線の波長λ【A］と光量子エネルギーE【keV］の関係は式（1－1）で表され

るので、X線の最短波長λSWL【A］は式（1－3）で表される。

λ，耽＝甲　［A］

6

5
　
　
　
　
　
　
4
　
　
　
　
　
　
3
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1
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θ
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θ
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↑
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，
×

L
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charactedstic

@　X－ray

κα

25kV一
polychromatic

@　X－ray

1（β

20

15一ゆ

SWL
@　　＼

10／

5＼己

図1－3

　1．0　2．O
VSv’AVELENGTH　（angstroms）

3．0

X線スペクトル（ターゲットMo）［57］

　　　　　　一一　6　一一

（1　一3）
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　白色X線の全強度1は、ターゲット金属に与えられるエネルギー、すなわち電子の

加速電圧Vと電流iの積に比例するが、実際には式（1－2）に示したX線発生効率を

考慮して式（1・4）で表される。

1　oc　irZ （1　一4）

ここで、mは約2である。したがって、電圧、電流の一定条件では、原子番号Zの

大きい金属をターゲットに用いることによって強度の大きい白色X線が得られる。

（6）特性X線（characteristic　X－ray）

　原子は原子核とそれをとりまくK殻、L殻、　M殻などにある電子から構成されて

いる。高速の電子がターゲット金属の原子に衝突した場合、その電子の運動エネル

ギーが原子を構成する電子の結合エネルギーより大きければ、原子核をとりまくいず

れかの電子がはじき出されて空孔を生じる（光電効果）。その空子に外側の殻の電

子が遷移するときにX線が放射される。この現象を模式的に図1・5に示す。これが

特性X線である。電子がK殻、L殻、　M殻などのエネルギー準位に遷移するときに

放射されるX線を、それぞれK、L、　M系列のX線とよぶ。例えば、　K系列のX線

の波長は式（1－5）で求められる。

　　　　　　　　　原子核

図1－4　白色X線の発生

一一　7一

高速電子 o

特性X線

Kβ

α1
殻

畷
Kα1

● Kα2
原子核

o
K殻電子

L殻電子

図1。5　特性X線の発生
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現
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（1　一5）

ここで、hはPlanckの定数、　cは光速度、λ。qはKαの波長、　EκとELはそれぞれK

殻とL殻の電子の結合エネルギーである。各殻の電子の結合エネルギーの違いから、

各系列の特性X線の波長は、K系列くし系列くM系列く・・の順になる。

　K系列の特性X線の強度1は、実験的に求められた式（1・6）で表される。

1　oc　i（　V　一一．　iV．　）” （1－6）

ここで、iは電流、　Vは電圧、　VKはK系列の特性X線の励起電圧である。　nは管電

圧に関する定数で、V〈417TKではn≒2、　V＞4VKではn≒1である。

（7）X線の散乱

　物質に侵入したX線の電磁場と物質中の電子の電荷との間に電気的相互作用が働

き、電子に双極子的な振動が誘起される。振動によって加速度を得た電子から、入射

X線と同じ振動数をもつ新たな電磁波が球面波状に放射される。このように散乱体が

電子の場合を、特にトムソン散乱という。散乱波は入射波と同じ振動数をもつので、

波長が同じとなり互いに干渉しあう。そのため、このような散乱は干渉性散乱とよば

れる。

　物質に侵入したX線の一部は、X線光子として物質中の電子と粒子的な衝突を起こ

す。その際、X線光子は電子に運動量とエネルギーの一部を移す。この現象をコンプ

トン効果というので、この散乱を特にコンプトン散乱とよぶ。散乱波は入射波に比べ

低いエネルギーをもつので入射波よりも波長が長く、互いに干渉しあわない。そのた

め、・このような散乱は非干渉性散乱とよばれる。

（8）X線の回折

　結晶は原子が立体的に規則正しく配列した空間格子からなっている。格子の間隔

は、通常、数Aである。波長が結晶の格子間隔と同程度あるいは短いX線が結晶に

一一　8一

貯剛岬　　　　｝瞬「「哺ツ師

第1章

入射すると、結晶格子が回折格子の役目をして特定の方向の散乱波が互いに強めあ

う。この干渉現象を回折という。X線が回折する条件はLauc，　M．T．F．によって初め

て示されたが、Brag9，　W。　L．はより簡潔な式（1－7）を提示した（図1－6）。

nX＝2dsine
（1　一7）

ここで、λはX線の波長、dは格子面間隔、θはBragg角、　nは回折次数を表し通常

は1である。式（1－7）はX線回折に関する「Brag9の条件式」として知られてい

る。

　Brag9の条件から、格子面間隔dを一定に保ちBrag9角θを測定すればX線の波

長λを知ることができる。これはX線の分光に利用され、元素分析の一種である蛍

光X線分析の基本原理となっている。逆に波長λを一定に保てば、Brag9角θの測

定から格子面間隔dがわかる。これは結晶の状態分析であるX線回折分析の基本原

理となっている。

（9）X線の吸収

　X線は物質中を通過するとき、図1－7に示すように種々のエネルギーに変換され、

その強度は徐々に減少する。X線強度の減少の割合は通過した距離に比例する。　X線

が物質中を1cm通過する間に吸収される割合は線吸収係数μ［1／cm】で表される。

物質の表面から深さx　cmで、強度IxのX線がdx・cm進む間に弱められる強度dlxは

Incident　X－ray

Bragg@
　
a
n
g
l
e
θ

Diffracted　X－ray

ﾆ

d

d te］耳）lapar
唐垂≠モ高 ：Latti㏄Plane

図1－6　X線の回折

一一 X一
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式（1－8）で表される。

　　　一1野＝鹸　　　　　　　　　　　　　　　　　（1－8）

強度10のX線が物質の表面から深さx　cmに侵入した場合の強度1。は、式（1－8）を

積分して式（1－9）で表される。

　　　1．＝1，　exp　（一　pt　x）　（1　一9）

線吸収係数μはX線の波長と物質によって決まるが、同じ物質でも状態によって異

なる。線吸収係数μを物質の密度ρで割ったμ／ρ【cm2／g】は質量吸収係数とよ

ばれ、物質固有の値をもち、X線の波長に対して物質ごとに一定の値となる。質量吸

収係数を用いて式（1－9）を書き換えると、式（1－10）が得られる。

　質量吸収係数とX線波長の関係（吸収曲線）を、吸収物質がFeの場合について

図1－8に示す。吸収曲線には吸収端と呼ばれる不連続点が存在する。この点では、

X線のエネルギーがK殻、L殻、　M殻にある電子の結合エネルギーと等しくなるた

め、X線によって電子がはじき出される現象（光電効果）が急激に増加する。その

ため入射X線の強度が急激に減少する。これは逆からみるとX線の吸収が急激に増加

することを示す。吸収曲線は近似的に式（1－11）で表される。

臣Z3λ3

入射X線

熱

物質

図1－7　X線の吸収

　　　　一10　一一

散乱X線

蛍光X線

透過X線

電子

（1　一1　1）

押嚇一　　　　Pt’M
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ここで、Zは吸収物質の原子番号、λはX線の波長である。さらに、厳密な吸収曲線

の式はVictoreenによって実験的に求められており、式（1－12）で表される。

i・（　E）＝ρ「c〔ZillltL　）3　一一D（　．ZillitI　）4　＋　uK－N　￥．　Z　1　［1／cm］
（1－12）

ここで、C、　DはZの関数で吸収端で大きく変化する。　NAはアボガドロ数、　Aは原

子量、σK．NはKlein．Nishinaのコンプトン散乱全断面積の式であり式（1－13）で表

される。

u・．N二
d議｛1ま・α［2〔1二二凄L吉ln（1＋2α〕1

＋“．in（i＋2a）’rit一“88y．’23．ct）2｝

　　EOt　＝　：．　A2

　mc
ここで、eは電子の電荷、　mは電子の質量である。
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図1－8　質量吸収係数とX線波長の関係（吸収体がFeの場合）
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（10）測定対象材料の結晶構造

　結晶は図1－9に示すように、その物質を構成する1個あるいは一定の配列をもっ

た複数個の原子が3次元的に周期的に配列したものである。これを空間格子あるいは

点格子という。空間格子の中で隣接する8つの格子点を結んで作られる最小単位の平

行六面体を単位格子あるいは単位胞とよぶ。図1－9に示すように単位格子のとり方

は無数にあるが、通常は結晶の対称性をよく表すようにとる。

　図1－10に単位格子を示す。単位格子の基本となる3軸a、b、　cを結晶軸という。

そして、単位格子の3軸の長さao、　bo、　Coと軸角α、β・γを格子定数とよぶ。

　結晶はその対称性から分類すると、表1－1に示すように7種類の結晶系に分類で

きる。さらに、いくつかの結晶系には、基本となる空間格子（単純単位格子）の他に

同一の対称性をもつ数種類の空間格子が存在する。これらは単純単位格子と異なり、

底面の中心、全体の中心（体心）あるいは各面の中心（面心）に新しい格子点をもっ

ている。これらの単位格子は7種類あり、単純単位格子と合わせた14種類の空間格子

はブラベー格子とよばれる。それらを表1－1に示す。

　格子点は互いに等間隔で平行な平面（格子面）にまとめることができる。図1－11

に示すように、格子面群のなかで単位格子の原点にもっとも近い格子面が、単位格子

の結晶軸a、b、　cをそれぞれao／h、　bo／k、　Co／1の位置で切るとき、この格子面

群を（hkl）で表す。これを面指数あるいはミラー指数とよぶ。

　隣りあう2つの格子面間の距離を面間隔といい、dhklまたはdで表す。面間隔は

格子定数と面指数で表すことができる。いくつかの結晶系の面間隔を以下に示す。

単斜晶系：d．＝ 　　　　　sin6
〔ぎ＋誓sirβ÷羅C・Sβ　）”2

1
1
2
一
〇
2

　
十
亙
ゲ
　
十

亙
。
、

二喝系晶方斜

（1－14）

（1－15）

正方晶系：d．ニ 　　　　
｛h2＋k2＋多12｝1／2

一12一

（1－16）
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単位格子

格子点
＼
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図1－9　空間格子
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表1－1結晶系とブラベー格子

結　晶　系 結　晶　軸 単純格子（P） 底心格子◎ 体心格子① 面心格子（F）

ao≠bo≠Co
三斜晶系 ’

’

1
（triclinic） 一一一一一一 U

、、

α≠β≠γ≠90。 、

単斜晶系
ao≠bo≠Co

1 1
12

（monoclinic）
α＝γ390。≠β

一 一一一

U
　
　
、
　
　
、

一一一一

U
　
　
＼
1

ao≠bo≠Co 犀 ，

3 斜方晶系
iorthorhombic）

α＝β＝γニ90。
’
　’f
’

；
ノ
」
＿
噸

　　　：

@　ノL、一
B．二毛《〆’

、　、

e6つ

　　’@　’@，r、●－，労こ㍉

・　　1　、

C
1
二
，
二
§
‘
二

ao＝bo≠Co 1
1　　　　　　　’

4 正方晶系 ： 、、
　　　’
@　’_：／

（tetragonal）
α＝βニγ＝90。

　
i
　
ゐ
’
’
’ 貨　　甲　　一

4
．
ノ
’

レ：：≧、

5 立方晶系
ao＝bo＝・Co i

，
＼i’、

「爆

　　　7@　’@　ノf1〆
（cubic）

α＝β＝γ＝goo
，
6
一
一
’
’

一　　　一

’
’

，6へ＝ト　、 4爆一・

菱面体晶系

6 （rhombohedral）
ao＝bo・＝Co i

三方晶系 α＝β＝γ≠90。

　
ム
、
’
’
’

、、

（trigonal）

7 六方晶系
ao＝bo≠Co

ｿ＝・β＝90。

i5．、ニゴ。》＾@
　
i
　
　
：

・i’

@；
（hexagonal）

γ＝・120。
オ
し
ざ

，ユ　、、　　臨　　＿

　
i
；
1
、

h．勘膚一　　’Pt．”四一一　．

一一@14　一

立方晶系：4欣1下丸冬＋1・〕1／2

六方晶系：d．＝　　　　　a
｛多〔h2＋hk＋k2〕＋多12｝1／2

or
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　　図1－11　面指数
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（1－17）

（1　一1　8）
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1．3　特性X線による応力測定の基礎 （2）応力測定理論

第1章

（1）応力測定の原理

　工業用・生体用材料として広く用いられている金属やセラミックスは、一般に多結

晶材料であり、各結晶粒はランダム方位を示す。これらの材料に応力が生じると、各

結晶内では格子面間隔が変化する。図1－12に示すように、例えば材料表面に平行に

一様な引張り応力が生じている場合、結晶粒の格子面の法線方向が応力方向に近い結

晶粒ほど格子面間隔が広くなる。すなわち、材料面法線と格子面の法線のなす角をψ

とすると、ψ角が大きい結晶粒ほどその格子面間隔dが広くなる。逆に、一様な圧

縮応力が生じている場合、ψ角が大きい結晶粒ほどその格子面間隔dが狭くなる。

一様な応力場では、種々のψ角に対する格子面間隔dの変化割合と応力の大きさに

は一対一の関係がある。結晶粒の格子面間隔dは、Braggの条件式（1　一7）より、単

一波長のX線を材料に照射して得られる回折X線のBragg角θから求められる。し

たがって、特性X線を用いれば、種々のψ角におけるBr　agg角θを測定することに

より、ψ角と格子面間隔dの関係が得られるので、その変化割合から応力を非破壊

的に求あることができる。

　まず、以下の仮定をおく。

　（i）材料は多結晶体であり、各結晶粒はランダム方位を示す。

　（ll）材料は応力評価領域で等方弾性体とみなす。

　（血）平面応力状態、すなわち材料の表面法線方向の応力成分は零である。

　図1・13で材料表面の0点を測定位置とする。主応力をσ1、σ2およびσ3、主ひ

ずみをε1、ε2およびε3とする。σ1とσ2およびε1とε2を材料表面上の平面内

にあるとした場合、式（1－19a）～（1－19c）が成立する。

£1＝（Ul－vu2）／EM

£2＝（U2－Vul）／EM

E3＝一一V（Ul＋02）／EM

（1　一1　9a）

（1　一1　9b）

（1－19c）

ここで、EMは縦弾性係数、レはポアソン比である。

材料表面上0点で互いに直交する2方向の応力をσ。、σy、ひずみをε。、εyとす

ると、次式の関係が成り立つ。

Ex　＝（　Ux　一一　V　Uy　）／　EM

Ey＝（（Jy－VUx）／EM

e，　＝　83　＝’V（　U．　＋　Uy　）／　EM

（1　一20a）

（1　一20b）

（1　一20c）

　　　　　ト失／　1　／
03

o

z

結晶粒　　　d：格子面間隔

e3

gL，

q
S

図1－12　ψ角と格子面間隔の関係
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図1－13のOR方向のひずみεφψは、主ひずみを用いて式（1－21）で表される。

　　　£，．，　＝　Ei　cos2（p　sin2iv　＋　E2　sin2（p　sin2v　＋　£，　cos2iv

　　　　＝〔ε1c・s2（P＋ε、　sin2小in2Ψ＋ε，〔1－sin2W〕　　　　　　（1－21）

ここで

　　　E．＝£，　cos2（p＋E，　sin2（p　（1　一22）

式（1－22）を式（1－21）に代入すると式（1－23）となる。

　　　£，，v＝£．　Sin2rp＋E3（1－sin21P）　（1　’23）

式（1－23）に式（1－20a）、式（1－20c）と式（1－19c）を代入すると式（1・24）とな

る。

　　　E，，v＝一1＝itl　一ILV　u．　sin2iP　一一　一」1〈．一T一（u，＋o，）　（1　一24）
　　　　　　EM　VX　V‘’A　Y　EM

式（1・24）が先の仮定の下におけるX線応力測定の基礎式である。

　式（1－24）を図示すると図1－14のようになる。ひずみεφψはsin2ψに対して直

線となっている。直線のこう配をMとすると次式で表される。

　　　ル1＝　　　　　Osin2’tp

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第1章

式（1－25）に式（1－24）を代入して、σ。について整理すると式（1－26）が得られる。

したがって、こう配Mが得られればσ。が求められる。

　X線応力測定では、ひずみを回折面間隔dの変化から求める。図1・13で、回折

面の法線がORと一致する回折面の間隔を4φψとし、無応力状態でのそれをdoと

すると、ひずみの定義から式（1－27）が得られる。

式（1－24）に式（1－27）を代入して、面間隔dφψについて整理すると式（1・28）と

なる。

　　　d．w＝VtV　do　u．　sin2w　＋｛1一一　23　（o，＋u，）｝d，　（1　一28）

　実際の測定では、種々のψ方向の回折面間隔4φψを求めてdφψ　一一sin2ψ線図を作

成する。材料が均質な等方弾性体で表層が平面応力状態にあれば、dφψ一sin2ψ線

図は直線となり、そのこう配から応力を求めることができる。4φψ一sin2ψ線図を

模式的に図1－15に示す。dφψ一sin2ψ線図を作成して応力を求める方法をsin2ψ

法という。

E　，pg，

o

M＝・tan・a＝

oc，

sin2w

d．

図1－14　εφψ一sin2ψ線図

　　　　　　一18一

．履　　　　　　　引張応力の場合

囲ト㍉．噺

　　噺働袖㍉噂

　㌔㌔囲

　　　　＼闘．
圧縮応力の場合

図1。15dφψ一sin2ψ線図

　　　　一19　一一

sin2w

避蘭　　　v’．’TVV’
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1．4　白色X線による応力測定の基礎

1．4．1　エネルギー分散法

　　　　　　4島

ここで鴫、、端に対して、式（1・7）のBraggの条件を満たすX線の波長をそれぞれ

㌦、場とすると、ひずみは式（1－30）となる。

　　　　＿λ湯一λ篇

　ひずみのある試料とない試料の格子面（hkl）の間隔をそれぞれ鴫、鴫とする

と、ひずみは式（1－29）で表わされる。

　　　εhkl＝4駆輪　　　　　　　　　　　　　　　　（1－29）

　　　£，．＝・｛lri’！！13iillFbig一”hki　（1－30）

さらに、X線の波長λとエネルギーEの関係は式（1－31）で表わされる。

ここで、hはPlanck定数、　cは光速度を表わす。

式（1－31）より、式（1－30）をX線のエネルギーで表わすと式（1－32）となる。

Ehkl　＝

臨一鴇一Eth－E．L．aF一砿
　1／Eth　一　Ei3ti　“’　Eiila

（1－32）

ここで、E窃、E篇はそれぞれひずみのある試料とない試料の格子面（hkl）で回折す

るX線のプロファイルのピークエネルギーである。エネルギー分散法では、式（1－32）

からひずみを求める。式（1－32）がエネルギー分散法の基本式となる。

1．4．2　測定装置の特性

（1）測定システム構成

一20　一一

漕馴陶　　　vpvev簡幽

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第1章

　図1－16に、本研究に用いた白色X線測定システムの概略を示す。まず、非常に高

速の電子を銅（Cu）やタングステン（W）のターゲットに衝突させ白色X線を発

生させる。発散角が0．16。のソーラースリット（Soller　Slit）を通り平行ビームと

なった白色X線を試料に照射する。試料で回折したX線は、再びソーラースリットを

通り平行ピーームとなり、半導体検出器（Solid－state　Detector，　Scmiconductor　Detector，

SSD）に入射し検出される。入射したX線は、多重波高分析器（Multi　Channel

Analyzcr，　MCA）によって、その連続波長が4096チャンネルに分割され、それぞ

れのチャンネルにその強度情報が保存される。

（2）X線受光効率

　本研究における測定では、X線の試料への入射方法として側傾法を用いる。試料表

面に垂直な面内および法線に対し角度ψ傾いた面内で白色X線を入射し回折X線を

［　Target　］

Polychromatic

X－ray

Generator

Polychromatic

X－ray

Soller　Slit

Persona1

Goniometer

Soller　Slit

Specimen

Multi

Channel

Com　uter　　　　　Anal　zer

口〔旧聞0
鴻高O
O00口ロロ0
k］000
鴻高

O00ロロ

圖1・鵬

『

2e
Diffraction

Angle

　　　　　　　　　　Semiconductor
　　　　　　　　　　Detector
Main　cryostatlis．）yt　＞Preamplifier

Amp肝ier
　　　　　　　　　　　　　Liquid

　　　　　　　　　　　　　　Nitrogen

　　　　　　　　　　　O　）Dewar

図1－16　白色X線測定システム

　　　　　一一　21　一

、
』
】
ー
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検出する。ところが角度ψ傾けたとき、本測定装置では図1－17に示すように、X

線照射領域に対し回折X線検出領域が減少するため、回折X線の受光効率が低下す

る。以下に、X線照射側と受光側のスリット形状を高さaX幅bとし、　Brag9角を

θとした時のψ角による受光効率ηを示す。

（i）・≦Ψ≦畷髪歯〕の場合：η鴫＝丁丁一α｛劃

（ti）Ψ〉呵髪論〕の場合：η二心妾C。Sθ論

（1　一33）

（1－34）

第1章

　Brag9角θ＝100、照射側および受光側スリットの幅が2mm、高さが4mmとし

た場合のψ角による受光効率の変化を表1－2に示す。表1－2より、ψ＝25。の時に

は、受光効率がψ＝0。の時の約半分になることがわかる。受光効率が低下すると、

比例的に単位時間当たりの回折X線の強度が低下する。強度が低下すると、回折X線

プロファイル全体の統計的誤差が増大するため、測定精度に重大な影響を及ぼす。し

たがって、角度ψごとに測定時間を調整することが必要となる。

（3）エスケープ現象

照射領域＝Ao＼㌔＼

検出領域：A

受光領域：Ao

乃

乃

熱
轟
鋤
熱
馨

一
■
’
　
4

C

一
《
＼
、

一
驚
選
矯
態

a＝tan’i
i1］1／RXne）

　　わ
。＝一＝＝一．A－a一．
　sin　e　W　tane

d＝2＝Ar

sinV

　tanW

（i）　osvstan－i
i
2

h＝

sine

　a

Ao＝
№堰^fi6Li　6gilne　c”os

2　coSW

　ab

A＝〔c＋d〕乃＝麦諭儲一α器）

a　cose
1〕の場合

　本研究で使用したSSDは、　X線の検出にピュアGe型の半導体を用いている。こ

の場合、GeのK吸収端（11．1　keV）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、そのKα線（9．87kcV）やKβ線（11．O　keV）がSSDの外

部に放出されるエスケープ現象が生じる。このとき図1－18に示すように、回折X線

のピークエネルギーからGe－KαあるいはGc・Kβのエネルギーの分だけ低エネルギー

側にエスケープピークが現われる。回折X線のエネルギーをEhkl【kcV】とすれば、

エスケープピークの出るエネルギーE急はそれぞれ次式となる。

　
　
　
　
リ
　
コ
　
　

8
　
6

κ
々

［
　
「
■
」

8
　
．

。
　
コ
ユ

Q
ノ
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一
脚
脚

＝
　
＝

・
脚
・
脚

α
β

一
　
　
盧

C
　
e

（1－35）

（1－36）

α＝愉バ儒〕

d＝　一b－A．

sine

　b　tane

表t－2　X線受光効率

照射領域：Ao＼
検出領域：A＼

て’一　一　一’嗣’椰　．一　へ
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a

灘…菱
Nx　h

N　　　　　　　　　　　　　N

　　　d
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2　sine　sinW

　ab

A＝励＝亙

a　cose

　　　1
2　sine　cose　sintp

1〕の場合

図1－17　X線の照射領域、受光領域と検出領域

　　　　　　　　　　一22　一一

傾斜角ψ deg1ee 受光効率η ％
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15 74

20 64
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Brag9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重なる

ことが考えられる。それによって測定データの精度が減少することもあるので、

Brag9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。

（4）SSDのエネルギー検出効率

　SSDは検出に用いる半導体によって検出効率が100％となるエネルギー領域が異

なる。本研究で用いたピュアGe型のSSDは、上述したエスケープ現象によって、

図1－19に示すようにGeのK吸収端より約20keVの高エネルギー側まで検出効率

の低下がみられる。そのため、X線のエネルギーで約25　keV～60　kcVの範囲が検

出効率100％となる。測定では、回折X線のエネルギーがその範囲に入るように

Bragg角を設定することが、測定精度の点からも望ましい。

（5）MCAにおけるひずみ感度

SSDに入射したX線のエネルギーは、　MCAによって4096チャンネルに分けら

lo　6
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の
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O
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Fe・Kα

@　3

・’ P
（110） （200）（211）　　（310）　（321）

1
｝
：
1

三
…

P0）1（222）！轟

塾
轟
’

lil繍～…露

3
　
葺
．

盈
l
i
魯

　星

墲撃

・　ψ

L（211）Ge－KαEscape　Peak

藻　二●　　●■● （211＞Ge。Kβ　Escape　Peak

　　　　　　　　　　　Channel　Number

　図1－18エスケープピーク（α一Fe：Bragg角θ＝10．）
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れる。MCAの各チャンネルは、ある一定のエネルギー幅を有する。本研究で使用し

たMCAは、1チャンネルが約27eVに対応している。上述したSSDの検出効率が

100％の範囲でひずみ感度を計算すると以下のようになる。

・X線のエネルギーが25keVの場合：ひずみ感度＝1080×10”6／Channel

・X線のエネルギーが60kcVの場合：ひずみ感度＝450×10’6／Channel

　回折X線の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して

いる。したがって、X線応力測定において、回折X線のエネルギーがより高エネル

ギー側になるようにBragg角θを設定すれば、測定精度の向上が期待できる。

（6）Bragg角θによるピークエネルギーとピーク強度の変化

　式（1－7）から明らかなように、同一の格子面間隔dに対してBragg角θを変化さ

せると、回折するX線の波長すなわちエネルギーが変化する。図1－20に鉄鋼材料の

例を示す。また、それと同時に、先に述べたSSDの検出効率から、　Brag9角θを変

化させると測定される回折X線のピーク強度が変化する。図1・21にBragg角θに

。
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よる回折X線のピーク強度の変化を示す。SSDの検出効率100％の範囲で強度が

大きくなっているのがわかる。強度が小さくなると回折X線のプロファイルの統計的

誤差（カウントをnとした場合；rn／n）が増大するため、ピークエネルギーの測

定精度が下がる。したがって、ピークエネルギーの測定精度を上げるためには、測定

対象とする回折面の最適なBrag9角を事前にチェックする必要がある。

（7）測定ピークエネルギーのゆらぎ

　白色X線による測定では、かねてより測定ピークエネルギーのゆらぎの問題が指摘

された【51】r54］。これは、白色X線測定装置を；構成する回路素子の特性が温度に

よって変動することが原因と考えられる。そのため、本研究に用いた白色X線測定装

置は恒温室に設置されている。したがって、温度変化によるゆらぎの影響はほとんど

無いものと考えられたが、固有のエネルギー値をもつAm241－49γとFc－Kαのピー

クチャンネル（ピークエネルギーに1対1対応）を15分間隔で24時間測定したと

ころ、測定時刻により図1－22のようなゆらぎを示した【103｝。図1－22をみると、

両者はそれぞれ独立かつ不規則にゆらいでいる。装置個々の温度制御が必要であるこ

とがわかる。ゆらぎはピークエネルギーの測定精度を低下させるため、できるだけそ

の影響を小さくしなければならない。高間ら【51］は試料を短い時間間隔で交互に

測定することによって、ゆらぎの影響を回避できることを示している。ピークエネル

ギーのゆらぎの根本的な解決策はまだであり、今後の重要な課題である。
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1．5　X線的弾性定数

　一般に、物質は多結晶体である。多結晶体は文字どおり多くの結晶粒からなる。一

つの結晶粒は単結晶と同じである。多結晶が単純に結晶粒（単結晶）の集まりであ

り結晶粒の間に連結が無いとすれば、各結晶粒の任意の方向の弾性定数は・単結晶そ

のものの弾性定数から方向を考慮して求めればよい。しかしながら・実際の多結晶体

では、隣り合う結晶粒が結晶粒界を介して連結し、お互いを拘束している。したがっ

て、多結晶体の弾性的性質は、それを構成する結晶粒の単結晶単体の弾性的性質と同

一ではなく、連結によって生じる結晶粒相互の拘束により弾性的性質が再構築され、

全体として新たな弾性的性質が形成されていると考えられる。多結晶体を構成する結

晶粒の間に；連結があったとしても、各結晶粒がその単結晶としての基軸を揃えて連結

している場合、多結晶体でありながら単結晶と同じ弾性的性質を示すはずである。し

かし、ランダム方向を向いた結晶粒が連結した多結晶体を考えた場合、単結晶とは異

なった弾性的性質を示すと考えられる。そして、単結晶単体が弾性異方性を示すよう

に、多結晶体においてもそれを構成する結晶粒のある方向に注目した場合、その弾性

定数は他の方向のものとは異なると考えられる。それに対し機械的な弾性定数は、ラ

ンダムな方向を向いた結晶のそれぞれの弾性定数の平均値と考えられる。

　結晶粒の連結（拘束）形態として、Voigtモデル（ひずみ一定）やReussモデ

ル（応カー定）が提唱されている。結晶粒を一つのバネと考えた場合、Voigtモデ

ルはバネ定数の異なったバネの並列であり、Reussモデルはそれらのバネの直列と考

えられる。すなわち、Voigtモデルでは各結晶粒の全体座標系におけるひずみは同一

であるが、弾性的性質の違いによってそれぞれの応力が異なる。Rcussモデルでは各

結晶粒の全体座標系における応力は同一であるが、弾性的性質の違いによってそれぞ

れのひずみが異なる。しかし、ひずみがすべての結晶で一定とすると、いたるところ

で応力が不連続になり力の均衡が崩れる。また、応力が一定とすれば、結晶粒界で変

位が不連続になり隙間が生じてしまう。実際には、結晶粒界で応力と変位は連続なは

ずであり、各結晶ごとの差は各結晶粒内で吸収されていると考えられるが、完全には

解決されていない。両者のモデルを混合した形のKr6nerモデルが提唱されている。

現在、Kr6nerモデルが結晶粒の応カーひずみ関係をよく表しているとされている。
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　X線による測定では、多結晶体を構成する結晶粒のうちBrag9の条件を満たす格

子面を有する結晶粒を選択し、その格子面間隔を得ている。上記のように、選択され

た結晶粒の弾性的性質は、単結晶そのものの弾性的性質から得られるものではなく、

測定格子面の方向を基軸とした単結晶がランダムな方向を向いて連結した多結晶体の

弾性的性質から得なければならない。このように、X線による測定では測定する格子

面によって弾性定数が異なるので、X線応力測定で用いる弾性定数をX線的弾性定数

と呼び機械的弾性定数と区別している。本研究でも、Kr6nerモデルを使ってX線的

弾性定数を算出している。以下に、上記の3つのモデルによるX線的弾性定数を、立

方晶系の場合について弾性コンプライアンス定数（砺；i，ノニ1，…・6）を用いて示

す［62］。

（i）Voigtモデル（ひずみ一定）

（V’V）VOiRt
一　5　（　S，，　一　S，，　）　S．

　6So＋5　S嗣

〔Ct）v。，、，＝2耶謡織5畠・s・

ここで、EMは縦弾性係数、ンはポアソン比であり、Soは次式で表わされる。

（1　一37）

So　＝　Sii一　Si2－S　S“

（ll・）Reussモデル（応カー定）

（　Vt　V　），．．，，　＝　Sii　一　Sl，一3　r　s，

動r
　
十
　
1
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3
　
＝
　
　
配
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⊥
瑞

　
一

ここで、rは方位関数であり、ミラー指数h，　k，1を用いて次式で表される。

r＝旅2＋k212＋12s2

　　（　h2　＋　k2　＋　12　）i

（1－38）

（1－39）

（1　一40）

（1　一4　1）

（1－42）
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また、Soは式（1－39）と同様である。

（血）Kr6nerモデル

　
　
　
傭
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Y
ニ
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⊥
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⊥
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ここで、γは混合比である。鋼の場合γ＝0583とされている【61】。
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1．6　本研究の背景

　特性X線による応力測定原理は、1930年Sachs，　G・とWeerts，　J・【1］により初めて

提唱された。今日用いられているsin2ψ法の基礎となる測定原理は、1935年Glockcr，

Rら【2］や1936年Gisen，　F．ら【3】によって提案された。以上はすべて写真法による

ものであるが、1953年Christenson，　A．しら［5］は、初めてガイガー計数管とゴニ

オメーターを用いて鉄鋼材料のX線残留応力測定を行っている。ガイガー計数管は、

X線による気体の電離作用を利用したX線検出器である。ゴニ冷害ーターを用いれば

X線検出器を試料を中心に回転走査させることができるので、試料からさまざまな角

度で回折してくるX線を自動的に検出できる。1958年Moore，　MG・ら［6｝は、表面

硬化処理された鉄鋼材料（中実、中空円筒や平板）の表層を逐次薄層除去しX線応

力測定を行い、薄層除去による応力緩和を考慮して深さに沿って変化する残留応力を

求めている。この頃から、X線応力測定は工業的に実際に応用されるようになった。

日本でも、1961年に日本材料試験協会にX線応力測定部門委員会が設けられ、X線

応力測定の本格的な実用化研究が始まった。1962年には、平・有馬［7】、平・吉岡

［8］、蒲地・渡辺［9】によって研究成果が発表されている。また、種村・中島【10】は

平行ビーム法によるX線応力測定装置を日本で初めて製作し、応力測定を行ってい

る。1970年代には、現場でも十分な精度が得られる測定機器が開発され、工業的な

実用化に大きく寄与した。

　特性X線による応力測定法は、今日、残留応力の非破壊測定法として重要な役割を

担っている。特性X線法は、単一波長λを有する特性X線を試料に入射し、試料内

部の格子面の変化に対応してBrag9角θが変化することを利用しているので、角度

分散法とも呼ばれている。特性X線法の代表的測定法であるsin2ψ法の適用対象は、

多結晶の等方均質材料で結晶粒がランダムに方位分布し、表層の応力状態が平面応力

状態とみなせる材料である。この時、測定によって得られる回折角2θとsin2ψ（ψ

は試料法線と回折面法線との成す角）の関係線図は直線となる。この方法は、金属材

料の加工や製造時に生じた残留応力の評価に用いられ成果を上げてきた。

　ところが、研削や圧延加工された材料のX線応力測定においては、かねてから応力
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こう配や三次元応力状態を考慮すべきことが指摘されていた。この場合・回折角2θ

とsin2ψの関係線図が直線とならないため、従来より使われているsin2ψ法では正

確な評価が困難となった。そのような応力状態を評価するために・特性X線によるさ

まざまな測定法が提案されている【4］，［11］～［41］。石井【4】は金属材料加工層のX

線応力測定においては三次元応力を考慮すべきことを指摘し・写真法による三次元応

力測定の可能性を提唱した。Lode，　W．ら【11】【13］は、三次元応力状態にある材料の

ψ方向のひずみをψを含んだ三角関数で表し、それをψ＝一45．～45。の範囲で積

分することで三次元ひずみ分布を求める積分法を示した・D611e，　H・【12】はz方向応

力成分を考慮したsin2ψ法を開発し、非線形となったε一sin2ψ線図から三次元応

力分布を求めた。さらに、Noyan，1．C．ら［30］、　Hauk，　V．M．【31］・CoPPa，　P・ら【32］や

Gola，　M．M．ら〔33］は、　D611eの方法を改良あるいは応用した測定法を示した。英ら

【14］［15］は、表層の急なひずみこう配を直線で近似し、X線の吸収を考慮した重み付

き平均ひずみと湾曲したε一sin2ψ線図から応力こう配を評価する重み付き平均解

析法を提示した。佐々木ら【18］および吉岡ら【19］［20］はD611eの方法にLodeの積

分法を応用して、表層の三次元応力の各成分の深さに沿った分布を直線で近似して求

めている。また、吉岡ら【211は、ひずみをsin2ψの多項式で表して三次元応力の各

成分と直線的応力こう配を求める方法を示した。佐々木ら【22］は、三次元応力状態

にある材料のψおよびφ（ひずみ測定方向のxy面投影軸がx軸となす角）方向のひ

ずみをφを含んだ三角関数で表し、φを変化させた測定から三次元応力の各成分と直

線的応力こう配を求める方法を示した。また、機械加工された材料の表層を逐次薄層

除去してX線測定によって求めた残留応力を、X線の侵入深さを考慮して補正した土

肥・鵜飼【24】～【27］やKooi，　B．」．ら【37】の測定法がある。加工表面層の急な応力こ

う配を評価する方法として、Predecki，　P．らの低角入射法［38］【411、照射領域を一部制

限してX線の侵入深さを変化させ残留応力の深さ分布を求めたマスク法【391がある。

　一方、白色X線は、当初、特性X線に比べ強度が弱いことや適当な検出装置が無

かったこともあり、結晶構造解析や応力測定の分野ではほとんど利用されなかった。

1956年越、α線（原子核がα崩壊する際に放出されるヘリウム原子核）のスペク

トロメータとして半導体検出器（SSD）が開発された。その後、改良が重ねられ・

β線（原子核がβ崩壊する際に放出される電子線）、γ線（波長がX線より短い
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電磁波）や中性子の検出器としても利用されるようになった。1966年・細谷【42】は

国際結晶学連合装置委員会の報告書の中で、X線の新しい検出器としての半導体検出

器の可能性を述べている。その2年後の1968年、Science誌にGiesscn，　B・C．ら【43］

が、白色X線とSSDを用いた初めての測定例として、白金の格子面間隔を測定した

結果を発表している。その後、SSDの性能向上［44】145］とともに・白色X線とSSD

を用いた測定が行われ、結晶などの微視的構造解析【461～［49］の分野で広く活用さ

れるようになった。

　白色X線を用いたひずみや応力の測定が、最近いくつか報告されている。佐藤

【50］、高間・佐藤［51］［541は、Bragg角θを固定して得られる白色X線の回折X線エ

ネルギーが各格子面毎に異なることを利用して、試料表面から内部に至る残留ひずみ

の分布を非破壊的に測定する理論を提唱した。実際に圧延工具鋼板の測定を行い、深

さ方向ひずみの分布を求めている。また、回折線プロファイルのピーク位置のゆらぎ

について詳しく考察を行っており、測定精度向上のための方法を述べている【51］。長

尾ら［52】は、白色X線を用いた側傾法によるsin2ψ法とその基礎的実験を示してい

る。また、X線の侵入深さが回折面によって異なるのを利用して、旋削加工された

SUS304鋼の残留応力の深さ分布を複数の回折面のひずみ情報から求めている。

Bechtoldt，　C．　J．ら［53］やBlack，　D．　R．ら［55］は、強度の強い白色X線を金属材料に

入射し、透過した回折X線から材料の厚さ全体にわたる応力分布を測定している。

　以上のように、残留応力分布の非破壊測定に関する研究は、そのほとんどが特性X

線を用いて行われてきた。一方、白色X線を用いた残留応力測定例がいくつか報告さ

れており、今後の発展が期待されている。このように、X線は金属やセラミックスな

どに存在する応力の非破壊測定のための強力な手段であり、現在においてもX線を利

用した残留応力測定に関する研究が多くの研究者により遂行されている。
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1．7　本研究の目的

　前節で述べたように、近年問題となっている深さに沿って変化する残留応力の測定

は、主に特性X線を用いて行われてきた。しかしながら・石井【4】の方法はX線が

侵入しうる表層全体が同一の三次元応力状態にある場合に限定されており、応力分布

が深さに沿って変化する実際的な分布の測定には適用できない・また・他の方法にお

いても単一波長のX線を用いているため、一回の測定では一格子面の面間隔情報しか

利用できず、深さに沿った格子面の面間隔情報を得るためには、入射X線の傾き角を

種々変えたり、表面を被覆あるいは除去してX線の侵入深さを変えなければならな

い。そのため、測定時間が多くかかったり測定手順が煩雑になるなどの欠点や非破壊

的測定法とはいえなくなる場合が生じている。

　一方、最近、白色X線を用いた残留応力測定が注目されている。白色X線はさまざ

まな波長のX線からなる。したがって、Braggの条件を用いて格子面間隔情報を得る

ためには、特性X線の場合と異なり測定中はBragg角を一定としなければならない。

この時、各格子面の間隔に対応して回折するX線の波長、すなわちエネルギーが分散

する。これらの特徴から、白色X線を応力測定に用いた場合、次のような利点が考え

られる。

　（i）白色x線の波長領域は広範囲であるので、複数の格子面の面間隔情報が同時に

得られる。

　（ll）通常使用される特性X線に比べ短波長のX線を含むため・より深い位置におけ

る格子面間隔の情報が得られる。

　（血）白色X線の波長領域が広範囲で短波長のX線を含むことから、例えばコーティ

ング材料のコーティング層と基材両者の格子面の面間隔情報を同時に得られる可能性

がある。

　（iv）ステンレス鋼のような合金鋼の測定において、試料から放射される蛍光x線が

バックグラウンドとはならず1つのピークとして検出されるため、1p／1B比（回折

線ピーク強度とバックグラウンド強度の比）の大きい精度のよいデータが得られる。

　（v）測定中はBragg角を一定とするので、　X線源、試料や検出器を固定したまま
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で測定できる。そのため、高温・低温環境下のX線応力測定が容易となる。

　しかしながら1．4節で述べたように、X線検出器にSSDを用いるため、測定条件

によってはエスケープピークが回折線ピークと重なり測定に支障が出る。また・現在

の測定装置では、装置の回路特性が時間や温度変化によって変動しやすく、その影響

で測定ピークにゆらぎが生じ精度が低下しやすい。しかし、これらの欠点は測定方法

や測定条件を工夫することによって影響を小さくすることが可能である【51】。

　以上のことから、白色X線による応力測定は、特性X線法では測定が難しい三次元

残留応力測定やコーティング界面残留応力測定などにたいへん高い可能性を持つ。

　白色X線によるひずみや応力の測定は、佐藤、高間や長尾らの先駆的な研究があ

る。しかしながら、佐藤【50］、高間・佐藤【51］［54】は応力分布を求める方法の開発

までには至っていない。長尾ら【52］は、各回折面のひずみに対応する深さを、X線

が材料内に侵入する際に生じる強度減衰だけを考慮して得られる有効侵入深さから求

めており、ひずみ分布とX線画入直さの関連を考慮していない点で正確とはいえな

い。また、Bechtoldt，　C．　J．ら［53］やBlack，　D．　R．ら［55］は、測定ひずみの深さ方向

の位置決めを、試料を測定毎に移動しX線が回折する位置を変えることで行ってい

る。これは、白色X線による測定で得られる複数の格子面の深さに沿った面間隔情報

を有効に利用していない。以上のように、白色X線の特徴を生かした残留応力測定法

の開発はまだ十分なされていない。

　そこで本研究は、白色X線を用いた残留応力測定法の開発を行うことを目的とす

る。まず、白色X線による測定法の開発に先立ち、2種類の特性X線の侵入深さの違

いを利用して残留応力の深さ分布を非破壊的に求める方法を開発する。次に、1．4節

に示したエネルギー分散法を利用し、白色X線による測定で同時に得られる複数の格

子面の面間隔情報から各格子面の平均のひずみを表す式をX線の吸収を考慮して求め

る。そして、それらに対応した深さを表す式を定める。これらの基本式から、応力こ

う配、三次元応力やコーティング界面近傍の残留応力を評価するための理論を構築す

る。さらに、白色X線の回折線プロファイル形状とひずみ分布の関係を数値シミュ

レーションにより考察し、回折線プロファイルから深さ方向の応力こう配を評価する

ための理論を構築する。これらのことから、白色X線による測定の利点を生かし、残

留応力の深さに沿った分布をより精度よく測定する手法の確立を目指す。
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1．8　本論文の概要

　本論文は、白色X線を用いた残留応力測定法に関する研究について述べている。全

体の構成は7章から成っており、第1章は序論、第2章から第6章は各測定法、第7

章は結論である。

　第1章では、X線の性質に関する基礎事項、特性X線および白色X線応力測定にお

ける基礎事項、本研究の背景と目的などについて述べている。

　第2章では、2種類の特性X線を用いて、表層の残留応力の深さに沿った分布を非

破壊的に測定する方法を提示している。通常、特性X線による測定応力は材料表面の

応力として評価されている。しかし、この応力はX線の侵入深さに関する重み付き平

均値である。侵入深さは使用する特性X線の波長と測定対象材料によって異なる。同

一材料に対しては、波長の短いX線の方がより深く侵入する。したがって、残留応力

分布が深さに沿って変化している場合、測定に使用する特性X線によって、得られる

残留応力値とそれに対応する深さは異なる。そこで、2種類の特性X線を用いて得ら

れる残留応力値とその深さから、直線的な応力こう配と表面の残留応力値を非破壊的

に評価する方法を示している。この方法は、複数の波長のX線を利用する点で白色X

線によるエネルギー分散法と共通している。適用例として、（a）圧延加工、熱処理、

さらに研削加工を施された製材用帯鋸材（JIS　SKS51）の残留応力を測定している。

　第3章では、白色X線によるエネルギー分散法を利用した残留応力の深さ分布測定

理論を提唱している。深さ方向に応力こう配が有る場合、得られるひずみは深さ全体

にわたる平均値であり、表面からある深さにおける値となる。その深さは回折面に

よって異なる。そこで、まず、ひずみ分布が深さに沿って変化している場合に得られ

る平均のひずみとその深さの関係を、X線が材料内部に侵入する際に生じる強度減衰

を考慮して求めている。そして、2面以上の回折面のひずみとその深さ情報を使っ

て、応力の深さ分布を求める方法を示している。適用例として、（a）研削加工したア

ルミナセラミックスA1203の残留応力、（b）ラッピング処理したオーステナイト系ス

テンレス鋼SUS316の残留応力を測定している。

　第4章では、エネルギー分散法を利用した三次元残留応力測定理論を提唱してい

一36　一

第1章

る。材料加工層では、かねてより、三次元応力状態を考慮すべきことが指摘されてい

た。そこで、6方向のひずみの深さ分布を第3章で示した方法で求め、それらより三

次元残留応力分布を計算する方法を示している。適用例として・（a）研削加工を施し

た炭素鋼S50Cの残留応力を測定している。

　第5章では、エネルギー分散法を利用したコーティング界面近傍の残留応力測定理

論を提唱している。まず、第3章で示した方法を利用して、コーティング層と基材そ

れぞれの平均のひずみとその深さの関係を、コーティング層の厚さを考慮して求めて

いる。そして、2面以上の回折面のひずみと深さ情報を使って、コーティング界面近

傍の残留応力の深さ分布を求める方法を示している。適用例として、（a）窒化チタン

TiNをPVD法でオーステナイト系ステンレス鋼SUS316にコーティングした試料

の残留応力分布を測定している。

　第6章では、白色X線の回折線プロファイルがひずみの深さ分布によって変化する

現象を利用した測定理論を提唱している。まず、白色X線の回折線プロファイルに影

響を及ぼすであろうパラメータとして、X線の強度、線吸収係数、　X線検出装置の特

性、ひずみの深さ分布を考慮し、回折X線プロファイルを定式化している。得られた

式を用いて数値シミュレーションを行い、回折線プロファイルに影響を及ぼすパラ

メータを明らかにしている。そのパラメータを利用して、複数の格子面の回折線ピー

クから応力こう配と表面応力を評価する方法を示している。適用例として、（a）円筒

形に成型されたSK4鋼板を平板に拘束した場合の応力分布の測定を行い、本法の有

効性を検証している。

　第7章では、本研究で得られた結果の総括を行うとともに、白色X線法の今後の発

展についても述べている。
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第2章　X線侵入深さを利用した残留応力の深さ分布測定 2．2　測定理論

2．1　緒言

　理論解析にあたり、試料平板は等方弾性体とし、残留応力は板厚方向zのみの関

数であり平面応力状態を考える。

　第1章において、特性X線による残留応力測定法の発達の歴史を述べ・その適用の

限界と問題点を指摘した。特に、圧延や研削加工などにより表層に応力こう配をもつ

材料の残留応力分布を測定する場合、従来より使われているsin2ψ法をそのまま用い

ては正確な評価が困難であることを述べた。通常、X線による測定応力は材料表面の

応力として評価されている。実際は、X線の侵入深さにわたる一種の重み付き平均値

である。侵入深さは使用する特性X線の波長と測定対象物の材質によって異なる。一

般に、同一材料に対しては、波長の短いX線の方がより深く侵入する。したがって、

残留応力分布が深さに沿って変化している場合、測定に使用する特性X線によって・

残留応力値とそれに対応する深さは異なっていると考えられる。このことは、2種類

以上の特性X線を用いることにより、応力こう配を非破壊的に評価できる可能性を示

している。

　そこで本章では、2種類の特性X線を用いて、表層の残留応力の深さに沿った分布

を非破壊的に測定する方法を示す。適用例として、圧延加工、熱処理、さらに研削加

工を施された製材用帯鋸材（JIS　SKS51）の残留応力を測定する。本法の実用性を検

討するために、深さ方向に沿って変化する残留応力分布の厳密な評価法である逐次薄

層除去法による測定も行う。その際、逐次薄層除去法による測定値に対して、使用す

るX線の侵入深さに基づく補正を行う。その方法についても併せて述べる。

2．2．1　逐次薄層除去法による測定回折角に対するX線侵入深さを考慮した補正方法

　図2－1に示すように、入射角ψoで試料内部に侵入したX線の経路長さを11＋12、

侵入深さをzとする。zは試料表面を原点とし、深さ方向を正とする。　X線は試料内

部で吸収の影響を受けて減衰するため、試料表面で検出される回折X線強度1は、

X線の入射強度を10とすると式（2－1）で表わされる。

1＝　1，　exp　［一p（　li　＋　12　）］ （2　一1）

　ここでμは線吸収係数であり、その値は使用する特性X線の種類と測定対象とな

る金属の組合せによって決まる。図2－1から、回折X線の経路長さは、X線の侵入

深さz、入射角ψo、Br　agg角θを用いて式（2－2）のように表される。
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賃
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図2－1　X線の回折経路
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　　　L＝　1，＋1，　＝z［　seczv，　一一　sec（　y），　一一・　2e　）］　（2　一2）

式（2－1）、（2－2）から、X線が深さzまで侵入した場合の回折強度は式（2－3）のよ

うに得られる。

　　　1＝　1，　exp｛一pt　z［　secv，一sec（　w，一2e）　］｝　（2　一3）

　したがって、図2－2に示す表面から深さzまで薄層を除去された試料を考えると・

この試料のX線による測定回折角2θM（z）は、深さζ（＞z）に存在する結晶による回

折角2θ（ζ）の式（2－3）による重み付き平均値を示し、式（2－4）で表される・

2e．（z）　＝

J，co　2e（ig）　exp｛　一一　pt　（　ig　一z）　［　secvo一　sec　（　vo一　2e（ig）　）　］　｝．（4i

J，co　exp｛　一一　pt　（　ig　一z　）　［　sectp，一　sec（　v，　一　2e（ig）　）　］　｝　dig

（2－4）

式（2－4）の指数関数項にある2θ（ζ）は本来変数であるが、その変化量は0．01．程

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第2章

度であり極めて小さいので定数として取り扱うこととする。そこで・指数関数項にあ

る2θ（ζ）を2θM（z）に置き換えて式（2－4）の両辺をzで微分し・深さzにおける

真の回折角2θ（z）を求めれば式（2－5）が得られる。

　　　2e（z）＝2eM（z）一vr／gsapi；：一sec，一seclv，一2e．（z））］×d29tEtk！Llz（）］　（2’s）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　dz

式（2－5）は測定される2θM（z）の他に2θM（z）のzに関する微分項を含んでいるか

ら、逐次薄層を除去しながら測定される2θM（z）に基づいて補正計算を行わなければ

ならない。入射角ψo毎に2θM（z）を求め、図2－3に示す2θ一z線図を作成する・

逐次薄層除去して測定した回折角2θと深さzの関係を適切な曲線を使って最小二

乗近似する。その近似曲線と式（2－5）を使って、回折角2θの補正値を求める。補

正された回折角2θは、深さzまで薄層を除去された試料の表面におけるX線の回

折角である。この補正値を基に深さzにおける真の残留応力を計算する。

o
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図2－2　逐次薄層除去
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図2－3　回折角の補正方法
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2．2．2　X線侵入深さを利用した残留応力の深さ分布の測定法

　研削や圧延加工された材料では、X線が侵入するようなごく表層の残留応力は深さ

方向に直線的に変化している場合が多い。そこで、残留応力の深さ方向分布を直線近

似し、そのこう配をa、表面応力をσoとすれば、表層に分布する残留応力σ（z）は

式（2－6）のように表される。

u（z）　＝　uo　＋az （2－6）

式（2－6）で表される応力分布が存在する試料では、回折X線のプロファイルは回折

面の深さによって異なったBrag9角を持つ回折X線を加え合わせたものになる。し

たがって、回折線プロファイルのピーク位置の回折角から計算される応力σM（ψo）

は、式（2－3）によって重み付けされた深さzの応力σ（z）のX線の侵入深さ全体に

わたる平均値に対応し、式（2－7）で得られる。

uM（’tVo）　＝

J，co　（　uo　＋az）　exp｛　一一　pt　z［　secv，一　sec（　w，一2e（z）　）］　｝　dz

J，co　exp｛　一　pt　z　［　secw，一　sec（　w，一　2e（z）　）　］　｝　dz

（2－7）

式（2・7）の指数関数項にある2θωは本来変数であるが、その変化量はたいへん小

さいので定数として取り扱うこととする。そこで、2θ（z）を各入射角ψoで得られる

回折線プロファイルのピークの回折角2θMに置き換えて式（2－7）を計算すると式

（2－8）が得られる。

uM（U’o）　＝　Uo　＋　ii－r／一｛i55iP6　：’sec　，一　se6（　ip，一　2eM　）　］ （2－8）

式（2－6）、（2－8）から重み付き平均の応力σM（ψo）に対応する深さzを求めると式

（2－9）となる。

（2－9）
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したがって、入射角ψo毎に深さzの異なった重み付き平均の応力σMを測定して

いることになる。これを模式的に図2－4に示す。

　実際のX線測定応力は2θ一sin2ψ線図から最小二乗法を用いて求めるが、この値

はψo＝0．～45．に対応したX線侵入深さにわたる応力の平均値になる。この値に測

定に使用した特性X線を表わす添字をつけて、例えばCr特性X線によって測定され

た応力をσ。，と表わすことにする。応力こう配を直線と仮定したことにより、σ、，に

対応する深さもψo＝0．～45。に対応する深さの平均値z・，として求まる。したがっ

て、1種類の特性X線による測定で応力値とその深さを1組定めることができるの

で、2種類のX線を使用してそれぞれの応力と深さを求めれば、図2－5に示すよう

に表面応力σoと応力こう配aを決定することができる。この方法によって表層に

存在する残留応力の深さに沿った分布を非破壊的に評価することができる。

　例えば、CrおよびCoの2種類の特性X線を用いた場合、それぞれの測定結果か

ら深さと応力の関係（z。，，σ、，）、（z。。，σ、。）が得られるので、式（2－6）から表層の残

留応力の深さ分布は次式のように求められる。

σα狂鮎曙Zco
σ一σσ

僧
Z
一㌃

＝勾

あるいは

　
o
o
σ十Z㍗

σ。。

n鷲σz
＝の

（2elO）

（2－11）

一43　一一

，
・
竈



第2章 第2章

2．3　適用例　一帯鋸用鋼材SKS51の残留応力測定一

2．3．1　実験

　o
o

b
の
の
山
匡
」
－
0
り

DEPTH　Z

　　　　Z（o’），a（o’）

　　　z（1se），a（1se）

　z（30’），a（30’）

z（4se），o（4s’）

（1）測定試料

　供試材は帯鋸用鋼材（JIS　SKS51）を用いた。試料は幅130mm、厚さ0．91mmの

帯鋸材から圧延方向に直角に長手方向をとり、長さ130mm、幅40mmに切り出し

て試験片とした。試験片形状を図2－6に示す。化学成分を表2－1に示す。なお、こ

の帯鋸材は圧延加工後、表2・2に示す熱処理、さらに砥粒WA、粒度46の砥石を

用いて、周速380m／minの条件で湿式加工を施されている。

」
遡
蓬

表2－1試験片の化学成分
図2－4　傾き角ψによる異なった深さからの応力情報

　oo
DEPTH　Z’

Chemical　compositions％

Fe C Si Mn P S Ni Cr

98．81 0．76 0．32 0．39 0，014 0，009 1．49 0．21

b
の
の
山
匡
ト
Q
り
　
砺

1

a
Co　（Zc，，　abo）

Cr（Zcr，acr）

図2－5　2種類の特性X線によって測定される応力とその深さ
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図2－6　試験片
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（2）応力測定

　応力測定は特性X線応力測定装置MSF－2M（リガク製）を使い、　CrおよびCo

特性X線を用いて行った。回折角2θのピーク位置は半価忍法によって求めた。測定

は逐次薄層除去ごとにX線管球を交換して行った。X線，応力測定条件を表2－3に示

す。線吸収係数は、試料の化学成分の組成を考慮して求めた【57］。縦弾性係数と

ポアソン比は、弾性的性質の回折面依存性を考慮したX線的弾性定数【61】を用い

た。薄層除去は電解研磨装置（リガク製CN2904D1）を用いて試料中央部の円形

領域（φ12mm）に行った。薄層除去は試料のごく一部について行ったので、除去に

伴う試料の変形は考慮していない。

表2－2　試験片の熱処理条件

Quenching Tempering

Temperature．C 890 485

Holding　　sec． 120 50

表2－3　X線応力測定条件

Characteristic　X－ray CrKα CoKα

Diffraction　plane 211 310

Tube　voltage kV 30 30

Tube　current 畝 10 10

Soller　sm deg． 0．68 0．68

Applied　area mm2 3×7 3×7
Sm mm 7．5 7．5

Filter V Fe

Linear　absorption　coefficient cm・1 881 472

Young’s　modulus GPa 217 190

Poissonls　ratio 0．27 0．33

Stress　constant　K MPa／deg． 一311．4 一212．5
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2。3．2　測定結果と考察

　逐次薄層除去法により、CrおよびCo特性X線を用いて測定した回折角2θとX

線侵入深さzを考慮した補正回折角2θを、入射角ψo＝0．の場合について・それ

ぞれ図2－7（a）、2－7（b）に示す。回折角の補正は次のように行った。まず・測定した

回折角2θと深さzの関係を3次曲線を使って最小二乗近似する。その近似曲線と

式（2－5）を使って、回折角2θの補正値を求めた。同様に、入射角ψo＝0．～45．

の場合の補正回折角2θ一差さz線図を、それぞれ図2－8（a）、2－8（b）に示す。

　2θ一sin2ψ線図の測定値と補正値を、薄層除去をしていない場合（zニOmm）に

ついて図2－9（a）、2－9（b）に示す。図2－9（a）、2－9（b）の補正値は、図2・8（a）、2－8

（b）の補正回折角と深さの関係を示す2θ一z線図より求めている。同様にz＝0～

0．05mmまで薄層除去した場合の補正2θ一sin2ψ線図を図2－10（a）、2－10（b）に示

す。図2－10（a）、2－10（b）を見ると、逐次薄層除去して測定した2θ一sin2ψ線図

の傾きが除去層が厚くなるほど小さくなっていることから、応力こう配の存在が確認

できる。しかし、図2－9（a）、2－9（b）をみると、2　e　一一　sin2　¢線図の測定値に応力こ

う配を示す顕著な非線形性はみられない。

　残留応力はsin2ψ法を用いて求めた。逐次薄層除去法では、図2－10（a）、2－10（b）

に示した補正2θ一sin2ψ線図から各深さの残留応力を求めた。また、簡易測定法で

は、図2－9（a）、9（b）に示した2θ一sin2ψ線図の測定値を用いた。逐次薄層除去法

および簡易測定法により求めた残留応力分布を図2。11に示す。図2－11をみると、

逐次薄層除去法の場合、Co特性X線による測定応力がCr特性X線による測定応力

より深さ全域にわたって小さいものとなっている。特に表面応力値をみると、Cr特

性X線の場合一481MPaなのに対し、　Co特性X線の場合一一・392・MPaとかなり小さ

い。これは、Co特性X線の吸収係数がCr特性X線のそれよりも小さいため、より

深い侵入深さに対応したより小さい残留応力をも含めた平均値を示すためと考えられ

る。そのため、応力こう配の大きい表層ほど、その差が大きくなっている。侵入深さ

を考慮した補正表面応力をみると、Cr特性X線の場合は一一588MPa、　Co特性X線の

場合は一600Mpaとなり両者はよく一致している。いずれの場合も補正応力は測定応

力よりも大きい圧縮応力を示しており、侵入深さの影響を考慮すべきことがわかる。

一一　47　一
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　本法によって測定されたCr特性X線による平均の応力は一481・MPa、対応する平

均の深さは4．3μmであり、Co特性X線による平均の応力は一389MP　a・対応する

平均の深さは8．5μmである。これらの値を式（2－10）あるいは式（2－1・1）に代入し

残留応力分布を求めると、表面残留応力が一573MPa、応力こう配が約22MPa／μm

となった。図2－11から明らかなように、深さ10μm程度までは逐次薄層除去法に

よる厳密な測定結果とほぼ一致することがわかる。

　なお、CrやCo特性X線の侵入深さの範囲では、応力こう配が比較的小さいこと

から、2e　一一sin2ψ線図に顕著な非線形性が現われなかったものと考える。

　また、測定された回折角2θM（z）から測定表面の回折角2θ（z）を導出する過程

において、式（2－4）中の指数関数項にある2θ（ζ）を2θM（z）で置き換えたことによ

る影響を検討した。式（2－5）中の右辺第2項の分母にあるsec関数項の2θM（z）は、

置き換え操作によって出てきた項である。そこで、sec関数項の2θM（z）を解析

によって得られた2θ（z）に置き換えて繰り返し計算した。計算結果の一例を表2－4

に示す。表から明らかなように、2θ（z）の補正値の1回の計算で得られた値と収

束値の差はたいへん小さく、1回の計算でも十分な精度が得られているのがわかっ

た。したがって、本研究で用いた近似は十分実用性があると考える。

表2－4Cr－Kαによる測定2θ（z》の補正値の繰り返し計算例

　　　　　　　　（薄層除去層10μmの場合）

入射角ψO

　o．　oo

　5．　00

　10．　OO

　15．　00

　20．　00

　25．　00

　30．　00

　35．　00

　40．00

　45．　00

測定値2θ　近似値2θ　補正2θ［1〕　補正2θ［2］　補正2θ［収束］

155．　73

155．　77

155．　81

155．　86

155．　90

155．　96

1　56e　05

156．15

156e　23

156．　32

155．　76

155．　79

155．　82

155．　86

155e　90

155．　95

156．　02

1　56e　11

156．18

156．　25

155．　65

1　55．　69

155．　75

155．　81

155．　87

155．　94

156．　03

1　56e　1　4

156．　22

156．　30

1　55e　65

155．　69

155e　75

155e　81

155e　87

155．　94

156．　03

156e　14

156e　22

1　56．　30

155e　65

155．　69

155．75

155．　81

155e　87

155．　94

156．　03

156．14

156．　22

1　56．　30
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2．4　結言

　使用する特性X線によって金属に対する侵入深さが異なることを利用して・金属材

料の表層で深さに沿って変化する残留応力分布を非破壊的に評価する方法を提案し

た。新たにX線の侵入深さを考慮した逐次薄層除去法も示した。

　適用例として帯鋸用材料（JIS　SKS51）の表層に分布する残留応力を測定した。逐

次薄層除去法による測定も併せて行い、本法による測定結果と比較検討した。その結

果、以下のことが得られた。

　（1）逐次薄層除去法によって得られる回折角をX線侵入漁さを考慮して補正する方

法を示した。

　（2）2種類の特性X線を用いて、深さに沿って直線的に変化する残留応力分布を求

める方法を開発した。

　（3）本法によって、圧延後研削された帯鋸用材料の表層の残留応力分布を評価する

ことができた。

　（4）圧延後研削された帯鋸用材料の表面には573MPaの圧縮残留応力が生じると

ともに、表層には約22MPa／μmの応力こう配が存在した。

　（5）本法は、深さ10μm程度までは、残留応力の深さ分布の厳密的測定法である

逐次薄層除去法の結果と一致した。

　（6）本法は、表層に限れば、深さに沿って変化する残留応力の評価法として十分実

用性のあることが確認できた。
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第3章　エネルギー分散法を利用した残留応力の深さ分布測定

第3章

3．1　緒言

　第2章では、2種類の特性X線を用いて、表層の残留応力の深さに沿った分布を非

破壊的に測定する方法を示した。このことは、連続した波長からなる白色X線を用い

れば、より多くの格子面からの面間隔情報が得られるため応力こう配をより正確に評

価できる可能性を示している。また、白色X線では特性X線の場合と異なり、波長を

変えるためのX線管球交換が必要なく測定がより簡便になるといった利点がある。第

1章で述べたように白色X線を用いた測定法としてエネルギー分散法がある。測定の

対象となる結晶粒の格子面間隔に対して、Braggの条件を満たす回折X線のエネル

ギーを分散させる。そして、ひずみの無い試料と有る試料の回折線プロファイルの

ピークエネルギーの差からひずみを求めるものである。この場合も、ひずみ分布が深

さに沿って変化していると、回折線プロファイルのピークから得られる格子面間隔

は、X線が侵入した深さ全体にわたる格子面間隔の平均値となる。それはもはや表面

の値ではなく、ある深さの格子面間隔に対応する。したがって、得られるひずみも平

均値であり、表面からある深さにおける値となる。

　本章では、ひずみ分布が深さに沿って変化している場合に得られる平均のひずみと

その深さの関係を、近似したひずみ分布の式にX線が材料内部に侵入する際に生じる

強度減衰を考慮して求め、さらに2面以上の格子面のひずみと深さ情報を使って、応

力の深さ分布を求める方法を示す。材料表層のひずみ分布の近似式は、一次関数、指

数関数を用いる。

　適用例として、（a）研削加工したアルミナセラミックスAI203の表層に分布する残

留応力を、ひずみ分布を一次関数近似して求める。また、（b）表面をラッピング処理

したオーステナイト系ステンレス鋼SUS316の残留応力の深さ分布を、ひずみ分布を

指数関数近似して求める。さらに、材料表層に急な応力こう配が存在する場合、ひず
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み分布の近似式によって、解析により得られる応力分布と実際の分布にどのような差

が生じるか、詳しく考察を行う。

3．2　測定理論

第3章

3．2．1　エネルギー分散法

　X線の波長λとエネルギーEの間には式（3・一1）の関係がある。

　　　x＝努　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（3－1）

ここで、hはPlanck定数、　cは光速度を表す。また、　X線回折の基本式として、式

（3－2）で示されるBraggの条件がある。

ここで、dは格子面間隔、θはBragg角である。格子面（hkl）について、ひずみの

ある試料とない試料の格子面間隔をそれぞれ4耀、4翫とするとひずみは式（3－3）

で表される。

　　　Ehki＝笥華　　　　　　　　　　　　（3　一3）

4襯、4翫に対して、式（3－2）のBraggの条件を満たすX線のエネルギーをそれぞ

れEhkl　N　E2kiとすると、式（3－1）で表されるX線の波長とエネルギーの関係を用い

て式（3－3）は式（3－4）のように書き換えられる。

　　　諺刷＝1／艦斜醒環語　　　　　　　　　（3－4）

このように、白色X線によるエネルギー分散法では、Brag9角θを一定としBrag9の

条件を満たす回折X線のエネルギーを分散させ、ひずみの有る試料と無い試料からの

回折X線ピークエネルギーの差からひずみを求める。

3．2。2　X線の吸収を考慮した平均のひずみ
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第3章

　試料表面に図3－1に示す測定座標系を設定する。強度10のX線が・Brag9角θ・

測定方向角φ、傾斜角ψ（側傾法）で入射したとき・深さzにある格子面（hkl）

で回折して表面に到達する回折X線の強度1Rは、　X線のエネルギーEhkl・線吸収係

数μ（Ehkl）、反射係数κにより式（3－5）で表される。

・，（E．，・，・Z）＝K圃一論調 （3　一5）

　線吸収係数μ（Ehkl）は各格子面で回折するX線について一定とし、ひずみの無い

試料（以下、無ひずみ試料）の格子面（hkl）で回折するX線のエネルギーE翫から

Victrecnの実験式（1－12：第1章）を使って求めた。さらに、測定試料を構成する

複数の元素の質量割合を考慮した場合、線吸収係数は式（3－6）となる。

　　　pt（E）　一p　i，：．，　g，（一li｝），　（3　一6）

ここで、万は試料の平均密度、9iはi番目の元素の質量が試料全体の質量に占める

lncident

Diffracted

w－ray

X－ray ψ

　　　　　θ

Tur拍ce

0
　　　φ

ﾕ

X

y

Z R

図3－1　試料表面に設定された座標系と白色X線入射方向
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割合、（μ／ρ）iは’番目の元素の質量吸収係数である。測定試料はX線の侵入深さ

に対して十分に厚いので、格子面（hkl）で回折するX線の全強度1・・は式（3－7）で

得られる。

1．＝
i，colKE，．，z）dz＝KI，ww’neiii2iSIY

（3－7）

　格子面（hkl）に関して、全回折強度1。。に対し、深さzで回折するX線の強度1R

の割合をf（z，Ehkl）とすると、それは式（3－8）で与えられる。

ノ（z・E・）＋論（謡exp［一鶏晶矧 （3　一8）

　深さzにおける格子面のR方向（傾斜角ψ）のひずみをε籔z）とすれば、式（3－8）

で重み付けされたひずみの深さ全体にわたる平均値鴫は式（3－9）で表される。

改心綴
　
ε
　
脚E

　
為π

ロ　
＝艸
脚

　
劃
し

（3－9）

　本法によれば複数の格子面に関する平均のひずみ磯が測定されるので、R方向の

ひずみε紘z〕に具体的な関数を仮定すると、式（3－9）から簡単に深さに沿ったひず

み分布が決定されることになる。

3．2．3　応力の算出

　　試料表層では平面応力状態にあると仮定する。また、図3－2に示すようにx軸

と主応力軸の一つが一致する座標系を考える。このとき、測定方向角φ、試料法線に

対する傾斜角ψの方向のひずみε綴z）は式（3－10）となる。

　　　ε窃＝皆σ・sin2Ψ「義〔σ1＋σ・）

ここで、EMは縦弾性係数、　vはポアソン比、σ1，のは主応力である。

式（3－10）で傾斜角ψ＝0。とすると式（3－11）が得られる。

一63　一一

（3－10）

駅
一
、
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　　　E2r　＝一　ct（Ui＋U2）　（3　’一11）

　式（3－11）を式（3－10）に代入して、さらにσφについて整理すると式（3－12）が

得られる。

σ，〔z〕＝岳 ε綴z〕一ε雛）

sin2v
（3－12）

したがって、ψ＝0。とψ≠0。の2方向のひずみの深さ分布を求めることによっ

て、応力の深さ分布が得られる。

Counts　＝　exp　（s　CN2　＋t　CN　＋　u）

第3章

（3－13）

ここで、CNはチャンネル番号、　s、　t、　uは定数である。さらに、チャンネル番号を

X線のエネルギーに変換するエネルギー較正式（3－14）を使って、回折X線のピー

クエネルギーを求める。

ここで、p、　qは定数である。式（3・14）のエネルギー較正式は、放射するエネルギー

が明らかな複数の試料を測定し、チャンネル番号とエネルギーの関係を一次式に最小

二乗近似して定める。

3．2．4　回折X線のピークエネルギーの決定

　本測定法では、回折X線のエネルギーに対応したチャンネルごとのカウント（強

度）分布が測定される。そこで、測定データからバックグラウンドを差し引き、最

大カウントの80％以上の領域を式（3－13）に示すガウス曲線を使って近似し、その

曲線の中心をピークチャンネルとする。
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図3－2　平面応力状態のひずみ、応力成分
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3．3　適用例1　一研削加工されたアルミナセラミックスの残留応力測定一

　耐熱、耐摩耗性に優れた特性を有するセラミックス部品は・通常・研削加工により

表面仕上げが行われている。加工の際に表面層に生じる残留応力は・構造材料として

の強度的特性に影響を及ぼすため、その非破壊的評価が重要な問題となっている。有

力な測定法の一つとして特性X線を用いた測定【65】～【79】が種々行われてきた。研

削加工されたsi3N4セラミックスの表層を逐次薄層除去しながら測定した報告【72］に

よれば、深さに沿って急な応力こう配が存在する。この場合・sin2ψ法によって測定

される応力値はX線の侵入深さ全体にわたる平均値となるため、表層の応力こう配は

測定できない。加工された材料の表層に存在する応力こう配を非破壊的に評価する方

法についてはいくつか報告されているが、セラミックスに適用した例［79］はまだ少

ない。

　本節では、前節で示した方法を用いて、表面を研削加工されたアルミナセラミック

スの表層に分布する応力こう配を有する残留応力を評価し、その問題点を考察した。

価する場合、相対密度も明記する必要がある。そこで・同一熱処理（焼なまし）を

施した3個の試料について、相対密度を水中アルキメデス法により求めた。

　まず、セラミックスを乾燥剤の入ったデシケータに入れ充分乾燥させた後、乾燥重

量を測定する。次に、真空デシケータに入れ、約0・1mmHg以下の雰囲気の中に約30

分間置き脱気させる。そして、脱気した蒸留水を滴下し全体を水中に埋没させ・約

30分後大気圧に戻す。その状態で24時間放置した後、水中重量を測定する。次に、

セラミックスをデシケータから引き上げ表面の付着水だけふき取り、豪富重量を測定

する。以上の測定で得られた、乾燥重量、水中重量、豊水重量から、次式を用いて相

対密度を算出した。

　　　　　　　　乾燥重量

欄密度一研水重量
x水の密度

3．3．1　実験

×　100 （3－15）

ここで、蒸留水の密度として0．996239／cm3（水温28℃）、アルミナセラミックス

A1203の理論密度として3．97　g／cm3を用いた。その結果、相対密度は平均9852％で

あった。緻密度が高い試料であることがわかった。

　有ひずみ試料は、無ひずみ試料の一つに対し表3－1に示す研削加工を施して作製

した。
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（1）試料 （2）応力測定条件 碧

　供試材は純度99．5％、一次粒子径が約05μmのアルミナ（A1203）粉末を1500

℃で焼結させ、二面白が28mm、厚さが10mmの正八角形に仕上げたアルミナセラ

ミックス（住金ポトンセラミックス）である。試験片形状を図3－3に示す。この

試料を雰囲気が空気の加熱炉に入れ、加熱速度2℃／minで1550℃まで加熱し2時

間保持後、冷却速度15℃／minで徐冷の焼なましを行い、製造時の残留応力を除去

し、無ひずみ試料とした。

　セラミックス材料の相対密度は残留応力の大きさに影響を与える。相対密度が小さ

いということは内部にボアが多いことを示し、それが残留応力を局部的に解放するた

め残留応力値が小さくなると言われている。そのため、セラミックスの残留応力を評

　白色X線の発生には北海道大学共同利用施設の高エネルギー超強力X線発生装置

RU．1000C2（リガク製）を用いた。表3－2に測定におけるX線条件を示す。光学系

はソーラー・スリットを用いた平行ビーム法とした。また、回折X線の検出は固体半導

体検出器（SSD：Princeton　Gamma　Tech社製IGP110）、波高分析には多重波高分析

器（MCA：Tracor　Northcrn社製TN－1750）を使用した。

　解析に用いる格子面で回折するX線のエネルギーがSSDのエネルギー検出効率

100％の領域に収まるようにBrag9角を決めた結果、θ＝7。となり鉄鋼材料に比べ

低角度になった。そこで、低Brag9角でも入射・回折X線の光路が確保できるよう

に、図3－4に示す測定用試料台を新たに製作した。

囲
毒

一66　一一 一一　67　一一

rt ﾐ’一　　　　　　　　　｛「Tpm　　り嗣岬r「）eH’L廃触「’rP　－’



第3章 第3章

表3－1A1203の研削条件

Grinding　condition Down　cut　in　one　direction，　Wet

Grinding　wheel Diamond，φ175，＃120

Work　speed 117 mm／sec

Wheel　speed 2400rpm
Depth　of　cut 20 μm

表3－2　応力測定におけるX線条件

Polychromatic　X－ray　target Cu

Tube　voltage　　　　　　　　　　　　　　　　　kV 100

Tube　current　　　　　　　　　　　mA 140

Bias　voltage　　　　　　　　　　　　　　　V 200

Divergence　angle　of　solier　slit　deg． 0．16

Measured　direction　No． 1 2 3 4 5

DireCtion　angle　φ　　　　　　　　　　deg． 0 0 90 180 270

Slit　　　　　　　　　　　　　　　mm 4x2
Bragg　angle　θ　　　　　　　　　　　　　　deg． 7

lnClinatiOn　angle　　ψ　　　　　　　　　　　deg． 0 40

Fixed　time　　　　　　　　　　　　sec． 1200 2400

〇
一

28±0．1

8．2 11．6 82

N．

盾n

@
　
　
℃
．
＝

（
℃
．
＝
）

N
．
◎
◎

図3－3　アルミナセラミックスA1203試験片形状

白色X線照射面 試験片

試料台
押さえバネ

@　　　M3ボルト

ひ
ゆ

15

い

φ3

φ40

図3－4　測定用試料台

誤
ガ
兇
誇
．
ド

　
　
｛
迄
．
’
写
．
占
菊

　
　
　
　
　
馨
妬
壌

　
　
　
　
　
　
　
選

　
　
　
　
　
　
　
　
　
尋

　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
襯
・

　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
，
黛
、

一68　一一 一69　一一

L▼’い”u菖層・N・・L、’ G簡－‘．，銭ア唐・η「；・w・「P’

’㌔」騨9陶噸即「　　賄L騨時　一ごナ聴’聖㍗曼！r－・H・’「｝吃’‘”「『賢暇・」㌧1匹＝一’「「



第3章

　測定方向角φはX軸の正方向から時計回りに定義した。測定と解析の流れを図3－

5に示す。600秒の測定を1セットとして無ひずみ、有ひずみ試料を交互に測定し・

傾き角ψ＝ooの時は2セット、ψ＝40。の時は4セットのデータをそれぞれ積算

した。さらに各方向について計3回の測定を行い、平均し測定値とした・エネルギー

較正式は、各セットの間ごとに測定した放射性同位元素Am241・49γから出るγ線の

エネルギーおよび測定中に試料から得られるFe－Kα（蛍光X線）のエネルギーとそ

れぞれに対応するチャンネル番号との関係から求めた。

議

定

第3章

di　＝＝O．

無ひずみ試料

Am241　一49

Fe－K　a

Am241　一49

有ひずみ試料

Am241　一49

Fe－K　a

Am241　一49

600　sec．

120　sec，

120　sec．

120　sec．

600　sec，

120　sec．

120　sec．

120　sec．

×2 ip　＝400

無ひずみ試料

Am241　一49

Fe－K　a

Am241　一49

有ひずみ試料

Am241　一49

Fe－K　a

Am241　一49

600　sec．

120　sec．

120　sec．

120　sec，

600　sec．

120　sec．

120　sec，

120　sec，

×4

データ積算

gb　＝　o“

無ひずみ試料

有ひずみ試料

1200　sec．

1200　sec．

di　＝”400

無ひずみ試料

有ひずみ試料

1　800　sec．

1800　sec．

ピークチャンネルの算出

cb　＝＝O．

Fe－K　a

Am241　一49

480　sec．

960　sec．

di　＝：400

Fe－K　a

Am241　一49

720　sec．

Counts　＝

exp（s　×　CN　2＋t　×CN　＋u　）

1440　sec．

エネルギー較正式の算出

E　＝p　＋qXCIV

一一一
@70　一一一

無ひずみ試料E8

有ひずみ試料EP

e（z）＝Az＋B

σKz）＝岳㍉〔ll諦z〕

図3－5　アルミナセラミックスAi203の測定および解析の流れ
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3・　3n　2 結果と考察

（1）ひずみの深さ分布

　試料表層の深さに沿ったひずみ分布を一次関数で近似する。これを式（3－16）に

示す。

ここで、a、　bは定数である。式（3－16）を式（3－9）に代入すると平均のひずみは式

（3－17）で表される。

　式（3－17）と式（3－16）から、平均のひずみに対応する侵入深さは式（3・18）と

なる。

　線吸収係数は、アルミナセラミックスの構成元素を考慮して、式（1－12）および

式（3－6）より求めた。まず、アルミニウムAlと酸素02の質量吸収係数をそれぞれ

求め、式（3・19）、（3－20）が得られた。

　　　（X・）．，＝［　14．4　（iZiiit　）3　一一　O．803　（12」lit　）‘＋o．4s2　u．．．　N．1　（3　．1g）

　　　（一ili）．，＝［3．ls　（2　itii）3　・in一　o．06s4　（IIIitli）‘＋o．soo　u．一．　N．］　（3　一20）

ここで、E島は無ひずみ試料の各格子面から得られる回折X線エネルギー、　hはプラ

ンク定数、cは光速度、σK．NはKlein－Nishinaの自由電子散乱断面積の式、　NAはアボ

ガドロ数である。

　また、アルミナA1203のアルミニウムAlと酸素02の質量割合は次式である。

一72一

　」瞬騨鯛「【賦　　　　’t■■Pt”．F　　、eh冒’，一

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第3章

　　　Al：　O，＝O．529：　O．471　（3　一2　1）

したがって、アルミナセラミックスA1203の線吸収係数は、式（3－19）、（3－20）に

式（3－21）を考慮して式（3－22）となる。

　　　μ（Eth）＝P［9・12〔舞十一…456〔毎1＋・・49・　u・　一・・　N・　］　（3－22）

ここで、pはA1203の密度である。

　図3－6に、アルミナセラミックスの各格子面における回折X線のカウント（強度）

分布の測定例を示す。この例は、Bragg角θ＝7。、傾き角ψニ0。の場合である。図

から、白色X線を用いるとアルミナセラミックスの複数の格子面に関する情報が同時

に得られることがわかる。図3－6の分布からひずみ分布が算出される。

　各測定方向について、得られた各格子面のひずみ分布を図3－7（a）～（e）に示す。各

格子面のひずみには測定値を用い、それらに対応する侵入深さを式（3－18）で計算
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図3－6　アルミナセラミックスA1203の回折X線のカウント（強度1分布
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し同図に表示した。さらに、式（3－16）の一次関数に最小二乗近似して得られたひ

ずみ分布を図中の破線および実線で示す。破線は得られた全格子面を用いて求めた。

しかし、アルミナセラミックスを研削した場合、一般には表面から数10μm以上の

深さで残留応力が零となる【65】。それに対し、アルミナセラミックスでは線吸収係

数が小さいため、図3－8に示すようにX線が格子面によっては100μm以上の深さ

まで侵入する。例えば、（1．2．10）面で回折するX線は100μm侵入しても強度が

ほとんど減少しない。その深さでは既に残留応力はかなり小さくなっていると考えら

れるので、ひずみを直線近似した場合、実際の分布とは異なる可能性がある。そこ

で、侵入深さが比較的浅く、X線的弾性定数がほぼ等しい（012）・（110）・（024）

面を採用し、それらの格子面情報を用いて求めたひずみ分布が実線である。破線に比

べ急なこう配を示している。

（2）残留応力の深さ分布

　図3・7（a）～（e）の破線および実線で示したひずみ分布から得られた4方向の残留応

力の深さ分布を、それぞれ図3－9、図3－10に示す。応力分布の算出には、Kr6nerモ

デルによるX線的弾性定数の理論値を用いた。図3－9では、図3－7に示した全格子

面のX線的弾性定数の平均値、EM＝405GPa、ン＝0．232を使用した。また図3－10で

は、図3－7の黒丸で示した3つの格子面のX線的弾性定数の平均値、EM　＝428　GPa、

レ＝＝0．222を使用した。

　図3－9をみると、φ＝270。方向が圧縮残留応力、他の方向には引張りの残留応力

が認められる。応力の絶対値はかなり小さい。また、深さ方向の応力こう配はほとん

どない。これは先に述べたように、残留応力がほぼ零の深さまで侵入したX線による

ひずみ情報を用いて平均化したため、応力値および応力こう配が小さくなったと考え

られる。

　図3－10は図3－9に比べ、応力値および応力こう配とも大きく、異なる分布となっ

た。加工層の深さを考慮すると、より浅い深さで回折するX線のひずみ情報から得ら

れた図3－10の残留応力分布が、より実際の分布に近いと考えられる。図3－10では、

研削方向（φ　＝＝O。）に194MPaの引張り残留応力、逆方向（φ＝180．）に63　MPa

一74一
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の圧縮残留応力が認められる。研削方向に対し直角な方向（φ＝90．・270．）に

は、いずれも約90MPaの圧縮残留応力が認められる。また・各方向とも深さ方向に

対し応力こう配を示した。Langcら【65］は、粒度320番のダイヤモンド砥石で研削

したアルミナセラミックスを特性X線を用いて測定し・135MPaの圧縮残留応力を得

ている。同様に田中ら【661は、研削方向の残留応力として・300番研削面で約140

MPa、600番研削面で約90　MPaの圧縮応力を報告している。先に示したように本法

で得られた残留応力は、研削方向以外は圧縮応力を示しており定性的にはほぼ一致し

たが、Langeらや田中らの値と比較して小さい値となった。田中らはX線応力測定に

波長2。2909AのCr－Kα線を用いている。本測定では・例えば（012）面で回折する

X線の波長は約0．84gAでありCr－Kα線に比べ短い。したがって線吸収係数も小さ

く、Cr．Kα線に比べX線がより深く侵入している。そのため、得られたひずみ分布

は、既に応力が零となっている深さのひずみ情報を含めて平均化され・ひずみこう配

が小さく評価されている可能性が高い。この場合、式（3－12）から得られる応力の

深さ分布も小さくなる。

　また、平面応力状態を仮定した場合、研削方向（φ＝0。）と逆方向（φ＝180．）

では同じ応力分布になるが、図3－10から明らかなように両者は異なっている。この

原因として、研削方法を1方向のダウンカットとしたことなどにより表層では平面応

力状態の仮定が成り立たなくなっている可能性が考えられる。
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3．4　適用例2

　　＿ラッピング処理されたオーステナイト系ステンレス鋼の残留応力測定一

　ステンレス鋼は耐食・耐熱用機械材料として広く用いられている。また・オーステ

ナイト系ステンレス鋼は、その生体適合性（不活性・無毒性など）から生体材料と

しても利用されている。ステンレス鋼を構造部材に加工する場合・表面仕上げ処理と

して研削やラッピング加工を施すことが多い。その際、加工面表層に残留応力が生じ

材料としての強度に影響を与えるため、その非破壊的評価が必要である。非破壊評価

法としては、従来より特性X線による方法がある。しかし・ステンレス鋼のようにFe

のほかにNiやCrの含有量が多い場合、　Fc、　Co、　Ni、　CuのKα線は使えない。こ

れらの特性X線の波長が成分元素の吸収端波長より短くて接近しているため、各元素

による吸収が大きく、また、各構成原子が励起されて放射する蛍光X線によるバック

グラウンドが非常に大きくなり回折ピークの測定が困難になるためである【61］。その

ため、特性X線によるオーステナイト系ステンレス鋼に分布する残留応力の測定例

［8・1～［86］では、CrKβ線によるγ一Fe（31・）面かCrKα線によるγ・Fc（220）面

が使われている。

　それに対し、白色X線による測定ではBragg角を固定し回折X線のエネルギーを

分散させるため、構成原子から放射される蛍光X線はピークを有する1プロファイル

として測定されバックグラウンドとはならない。そのため、特性X線による測定デー

タに比べ、ステンレス鋼の複数の格子面について、1P／1B比の大きいデータが得ら

れる。この利点を生かし、本節では、表面仕上げされたオーステナイト系ステンレス

鋼SUS316の表層に分布する残留応力を、白色X線法を用いて評価した。ステンレ

ス鋼に分布する残留応力の非破壊的評価法として、本法の工業的実用性を検討した。

3．4．1　実験

（1）試料

一84　一一
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　供試材は、形状を28×28×10mmに加工したオーステナイト系ステンレス鋼

SUS316である。試験片形状を図3－11に示す。この試料を平面研削盤で表面粗さが

約5　Pt　MRm、xになるまで前加工し、さらに回転式のラップマシンを用いて湿式ラッピ

ング加工（ラッピングパウダー：GC＃2000平均粒径6・7μm、丸善ラッピングオイ

ル：：LAP－500）を施し表面粗さO．06μmRaに仕上げた。この試料を有ひずみ試料と

した。無ひずみ試料は、有ひずみ試料の一つを表3－3に示す条件で焼きなましをし

て作製した。

（2）応力測定条件

　白色X線発生装置はRU－1000C2（リガク製）を用いた。回折X線の検出は半導

体検出器（SSD：Princeton　Gamma　Tech社製IGP110）、波高分析は多重波高分析器

（MCA：Tracor　Northern社製TN－1750）で行った。測定条件を表3－4に示す。測定

と解析の流れを図3－12に示す。無ひずみ、有ひずみ試料を交互にそれぞれ600秒

の測定を1セットとし、傾き角ψ＝0。のときは6セット、ψ＝30。のときは9セッ

ト行いデータを積算した。同一条件の測定を計3回行い、各データを平均して測定値

とした。白色X線を用いた場合、回折X線のエネルギーに対応したチャンネルごとの

カウント（強度）分布が測定される。測定データからバックグラウンドを差し引き、最

大カウントの80％以上の領域をガウス曲線を使って近似し、その曲線の中心をピー

表3－3　無ひずみ試料の熱処理条件

Material SUS316

Heat　treating　method Annealing

Heat　treating　environment Vacuum

Heat　temperature ℃ 860

Heat　holding　period min． 60

Cooling　condition Sbw　cooling

一一　85　一
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クチャンネルとした。得られたピークチャンネルをX線のエネルギーに変換するエネ

ルギー較正式は以下のように求めた。すなわち、各セットの間ごとに測定した放射性

同位元素Am241・49γから出るγ線のエネルギーおよび測定中に試料から得られるFe

の蛍光X線のエネルギーとそれぞれに対応するチャンネル番号との関係を一次式に最

小二乗近似した。

X線照射面 ラ

0．2

き
ち
一

1．6

あ

う

10±82

図3－1・1　オーステナイト系ステンレス鋼SUS316試験片形状

3．4．2　結果と考察

（1）ひずみの深さ分布

　一般に、研削やラッピング加工によって表面仕上げされた材料では、表面から数

10mmの深さまでに急なこう配を持つ残留応力が存在することが知られている。その

ような残留応力を評価するための残留ひずみの深さ分布近似式として、一次関数

［13］［14］および指数関数［14］［38】が用いられている。ここでは、ψ方向のひずみの深

さ分布を式（3－23）の指数関数で仮定する。

　　　E“．（z）＝ct　＋P　exp（一yz）　（3　一2　3）

ここで、α、β、γは定数である。式（3－23）を式（3－9）に代入すると、平均のひ

ずみ端は、式（3－24）のように得られる。

表3－4　白色X線応力測定条件

Target Cu

Tube　voltage　　　　　　　　　kV 100

Tube　current　　　　　mA 140

Slit　　　　　　　　　　mm 4×2

Bragg　ang置eθ　　　　　　degree 10

1nclination　angle　ψ　　　degree 0 30

Fixed　time　　　　　　　second 3600 5400

，
、
・
一
’
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図3－12　オーステナイト系ステンレス鋼SUS316の測定および解析の流れ
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（3　一24）

平均のひずみに対応する侵入深さ硝起は、式（3－23）と式（3－24）を等しくおくこ

とにより、式（3－25）のように得られる。

τ紳n［1＋Y幾判 （3　一25）

　測定により得られた回折X線のカウント分布を図3－13に示す。バックグラウンド

が低く、複数の格子面の回折X線プロファイルが得られている。図の縦軸のカウント

は回折X線の強度に対応し、横軸のチャンネルは回折X線のエネルギーに対応する。

本法によって応力こう配を評価するためには、X線的弾性定数が等しい複数の格子面

に関する回折X線データが必要となる。本解析ではX線的弾性定数がほぼ等しいとみ

なせる格子面（200）、（400）、（620）を用いた。X線的弾性定数はKr6nerモデル

の理論式である式（1・42）、（1－43）を使って求めた。計算に必要な弾性コンブライ
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アンス定数は、SUS316の単結晶について得られている次の値を用いた［62］。 次にβについて解くと・式（3－29）のγを用いて次式が得られる。

第3章

Sii＝　O．7913×10－2　（1／Gpa）

Si2　＝　一一一　O．2927　×　10－2　（1／Gpa）

S44＝　O．9106×10－2　（1／GPa）

その結果、（200）、（400）面は縦弾性係数EM＝167GPa、ポアソン比v＝O．33と

なり、（620）面はEM　＝180GPa、ン＝0．31となった。

　指数関数近似の場合、式（3－24）に示すように未知数が3個なので・回折X線デー

タが4面以上あれば最小二乗法で、3面であれば代数的に解いて未知数を決定でき

る。本測定では、（200）、（400）、（620）面の3面を用いたので、式（3－24）を

代数的に解いて未知数α、β、γを決めた。まず、（200）、（400）、（620）面そ

れぞれの平均のひずみをE200、　E400、　E620とし、線吸収係数をそれぞれμ（E200）、

μ（E400）、μ（E620）とすると、式（3－24）から次式が得られる。

　　　　　2顧E、。。〕

E2・・ニα＋β2瀧欝ψ

　　　　mu／neNc6Vs””Y

　　　　　週
E，，，一ct＋pew，ngxo）s！

　　　　mu／neNcorws’＋Y

　　　　　2　pt（E620　）

E62・＝α＋β2纏欝ψ

　　　　gfi／i6＝6ggl｛vn’eNc6bsv’＋y

（3－26）

（3　一27）

（3　e28）

P＝一
≠?ｉ］（i．EI66’3，．」
　　g200　一一　E420

　　　　　2　pt（E400　）

Sine　cosw　sine　cosv

×〔認謡＋Y〕儲謡＋Y　　　　　　　　　　Y〕

最後にαは、式（3－29）のγと式（3－30）のβから次式で得られる・

　　　　　2　pt（E，．　）

α＝E2・・一β2瀧欝Ψ

　　　　sl／i｛6E？i6itneNc6”sV”y

（3　一30）

（3－31）

　図3－14に傾き角ψ＝0。の場合のひずみの深さ分布を示す。図中の●印は、ひ

ずみの深さ分布を指数関数近似した場合の各格子面の平均のひずみとそれに対応する

侵入深さを表している。比較のために、ひずみの深さ分布を一次関数近似した場合の

各格子面の平均のひずみとそれに対応する侵入深さを、式（3－17）、（3－18）を用い

て求め▲印で示した。同様に、図3－15にψ＝30．の場合のひずみ分布を示す。図

3－14、図3－15とも平均のひずみには3回忌測定の平均値を用い、侵入深さはそれぞ

れ式（3－17）、（3－21）を使って計算している。3回の測定値の標準偏差はたいへん

小さく、図中の▲●印の大きさ程度であった。

　図3－14、図3－15をみると、一次関数近似の場合、測定値と近似値との差が大き

い。これは、実際のひずみ分布が一次関数以外の分布になっていることを示唆してい

る。
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式（3・26）～（3－28）から、まずγについて解くと式（3－29）が得られる・

2“i｛E2co）　F1．（IEz，gg－2一＝E11oo）一’“”（E400）

sl／iie’65giiJne　cos　一il（Et　55T），，，一）一“A（E6co）

　ε400一ε620

×一一　×　E200　一　E400

2顧E、、。）

sine　cosW

Y＝ “L（E…）一顧E姻）x歪伽一E62・一1

mut400）’一ilt（E620）A－g200一一E，roo

（3　一29）
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（2）残留応力の深さ分布

　残留応力分布を図3－16に示す。ひずみ分布を一次関数近似した結果から求めた残

留応力は、緩やかなこう配を有した圧縮の応力分布を示している。それに対し・ひず

み分布を指数関数近似した結果から求めた残留応力は・試料表面で914MPaの引張

り残留応力が深さ3μmで1090MPaの圧縮残留応力に変わる急な応力こう配を示

している。
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ラッピング加工されたSUS316の残留応力の深さ分布
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3．5　ひずみ分布の近似におけるX線侵入深さの影響

第3章

　X線が侵入する深さは、測定する試料の格子面とX線の波長の関係によっては100

μmを超える場合もある。そこで、X線が侵入する領域で・仮定したひずみ分布が実

際と異なっている場合、得られるひずみ分布にどのような影響があるのか・以下に検

討を行う。ひずみ分布ε（z）は、格子面間隔分布をd（z）・無ひずみのときの格子面間

隔をdoとすると式（3－32）となる9

E（z）＝9K（311｛；一EZbZ）一do

（3－32）

式（3－32）を格子面間隔d（z）について整理すると式（3－33）となる。

　　　d（z）＝d，［E（z）＋1］　（3　一3　3）

式（3－33）から、格子面間隔の分布は、ひずみ分布の近似に用いた関数形と同一に

なることがわかる。本法で実際に測定される物理量は、試料内に分布している格子面

間隔に対してBraggの条件を満たす波長を有する回折X線の強度分布である。各格

子面から得られる回折X線のエネルギーは、それぞれ各格子面間隔と1対1に対応し

ている。そこで以下に、格子面間隔の深さ分布とX線侵入深さの関係について考察す

る。

　まず、本法で用いた格子面間隔が深さに沿って直線的に変化する場合について考え

る。このとき、格子面間隔の分布を式（3－34）で表す。

ここでp、qは定数である。格子面間隔の分布を示す式（3－34）に回折X線の強度関

数式（3－5）の重み付けを行った場合、平均の格子面間隔iは格子面間隔関数d（z）

の重さ1（z）の加重平均であり、式（3－35）で計算される。
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∬〔P＋qz）exp〔一瞬翻改
　　　　　　　　　　　　　　　　　　sine　cosW
’＝

（3　一35）

平均の格子面間隔が存在する深87は、式（3－34）・（3－35）より式（3’36）とな

る。

　　　z’＝一ifii（EtlX．）

したがって、格子面間隔の分布を直線と仮定した場合、平均の格子面間隔すなわち平

均のひずみの存在する深さは、その分布に関係なくX線の入射方向や線吸収係数にの

み依存することがわかる。

　次に、格子面間隔が深さに沿って直線的に変化し、深さtで一定値dcとなる場合

について考える。このとき、格子面間隔分布式を式（3－37）のように仮定する。

　　　d（z）　＝　p’　＋　q’　z　（O　szs　t）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（3－37）

　　　d（z）＝d．　（t　sz〈　oo）

ここで、P’、　qtは定数である．格子面間隔の分布を示す式（3－37）に回折X線の強

度関数式（3・．5）の重み付けを行った場合、平均の格子面出職は式（3－38）とな

る。

d’＝

／。’〔〆＋q’　z）exp〔一畿z〕婦4exp〔一論〔翻4z

∬exp〔一論るz〕dz

＝pt＋4s撃獅喧U1・exキ論る∫〕1 （3－38）

平均の格子面間隔が存在する深さ7は、式（3・37）、（3－38）より式（3－39）とな

る。

一96　一
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τ一
芫瘁u1－ex域一論〔翻1 （3－39）

この場合、平均の格子面間隔の存在する深さはtの関数となっている。

　次に、上記で示した格子面間隔の分布に近く・かつ深さzの連続関数で表される

例として、本法でも用いた指数関数近似を考える。このとき・格子面間隔の分布を式

（3－40）のように仮定する。

d（z）　＝　ig　＋n　exp（　一4z）
（3　一40）

ここで、ξ、η、ζは定数である。

　格子面間隔の分布を示す式（3－40）に回折X線の強度関数式（3・5）の重み付けを

行った場合、平均の格子面間隔∂は式（3－41）となる。

dニξ＋η
_〔謡＋ζ

2　pt（E，，，　）

sine　cosV （3　一4　1）

平均の格子面間隔が存在する深さ7は、式（3－40）、（3－41）より式（3－42）とな

る。

τ＝
Sln［1＋ζ幾芋］ （3　一42）

　例として、本測定で用いたγ．Feの（200）面と（400）面について数値シミュ

レーションを行う。シミュレーション条件はBragg角θを10。、傾き角ψを0。と

し、各ひずみ分布の近似式は図中に示す。いずれも表面の応力値を圧縮で約500MPa

とし、応力こう配は深さに沿って圧縮応力が減少するように設定している。無ひずみ

の格子面間隔は理論値を用いた。（200）面および（400）面の回折X線強度の侵入

深さによる変化を図3－17に示す。（200）面で回折するX線の強度は深さ20μm

でほぼ零になるのに対し、（400）面では深さ100μmから回折してくるX線の強度

でさえ零とならない。（200）面と（400）面では、得られるひずみ情報の深さが明

一97　一一

胴
濠
・
薄
，
・
、
・
馬
㎏
」
豚
さ
殉
き
．
遂



第3章

らかに異なることがわかる。

　（200）面および（400）面の格子面間隔分布を直線近似して得られる平均の格子

面間隔とそれに対応する深さを図3－18（a）、（b）に示す。（200）面・（400）面とも

に格子面間隔の分布に関係なく平均の格子面間隔に対応する深さは一定となってい

る。また、（400）面の平均の格子面間隔の存在深さは（200）面のそれに比べて深

くなっている。これは、先に示したX線の侵入深さの違いによるものである。

　（200）面および（400）面の格子面間隔分布を折れ線近似して得られる平均の格

子面間隔とそれに対応する深さを図3－19（a）、（b）に示す。平均の格子面間隔が存在

する深さ7は、格子面間隔が一定となる深さtの位置によって変化している・深さ

tが回折X線強度が零になる位置に近づくにしたがって、直線近似した場合の深さ7

に近づいている。これは、格子面間隔を直線近似する場合、実際のひずみ分布がその

格子面における回折X線強度がほぼ零となる深さまで直線となっていなければ・深さ

7の実際の値と計算上の値の誤差が大きくなることを示している。

　（200）面および（400）面の格子面間隔分布を指数関数近似して得られる平均の

格子面間隔とそれに対応する深さを図3－20（a）、（b）に示す。図より、平均の格子面

間隔が存在する深さ7は、格子面間隔の分布によって変化することがわかる。この

ことから、格子面が深さに沿って変化し、ある深さで一定となる場合でも、格子面間

隔の分布を指数関数近似すれば、X線の回折強度に影響されずに実際に近い格子面間

隔の分布が推定できることを示している。

　以上のことから、本法を用いて表層の急なこう配を有するひずみ分布を評価する場

合、その近似式としては一次関数よりも指数関数の方が適当と考えられる。したがっ

て、本測定では、ひずみ分布を指数関数近似して得られた応力分布の方がより実際の

分布に近いと考えられる。

一98一
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3．6　結言

第3章

　本章では、エネルギー分散法を利用して深さに沿って変化する残留応力の測定理論

を提案した。

　適用例として、（a）研削加工したアルミナセラミックスA1203の表層に分布する残

留応力、（b）表面をラッピング処理したオーステナイト系ステンレス鋼SUS316の残

留応力の深さ分布を求めた。さらに、材料表層に急な応力こう配が存在する場合・ひ

ずみ分布の近似式によって、解析により得られる応力分布と実際の分布にどのような

差が生じるか、詳しく考察を行った。

　その結果、以下のことが得られた。

　（1）エネルギー分散法によって得られる平均のひずみとその深さの関係を、近似し

たひずみ分布の式にX線が材料内部に侵入する際に生じる強度減衰を考慮して求め

た。

　（2）（1）で得られた2面以上の格子面のひずみと深さ情報を使ってひずみの深さ分布

を求め、さらに2方向の傾き角ψについて得られたひずみ分布から応力の深さ分布を

求める方法を開発した。

　（3）本法によって、アルミナセラミックスの表層に分布する残留応力の直線的応力

こう配を評価することができた。

　（4）表面研削されたアルミナセラミックスの場合、より浅い深さで回折するX線の

ひずみ情報から得られた残留応力分布がより実際の分布に近い。

　（5）本法によって、ラッピング加工による表面仕上げを施したオーステナイト系ス

テンレス鋼SUS316の残留応力分布を評価できた。

　（6）オーステナイト系ステンレス鋼をラッピング加工により表面仕上げすると、試

料表面で914MPaの引張り残留応力が深さ3μmで1090MPaの圧縮残留応力に変

わる急な応力こう配が生じる。

　（7）試料表層に生じた急な応力こう配を有する残留応力を評価する場合、X線侵入

深さを考慮すると、ひずみ分布を一次関数近似するよりも指数関数近似した方が有効

である。
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第4章　エネルギー分散法を利用した三次元残留応力測定

4．1　緒言

　第3章では、エネルギー分散法を利用して、材料表層で深さに沿って変化する残留

応力の測定理論を示した。その際、第2章で示した特性X線を用いた逐次薄層除去法

による測定結果や先駆的研究【11］～［15］［24】を参考にして、材料表層において平面

応力状態である、との仮定をおいた。すなわち、（i）表層において法線方向の応力は

存在しない、（ll）主応力の一つは表面の法線方向に一致する、とした。しかしなが

ら、第3章の適用例1に示した1方向のダウンカット研削を施したA1203の残留応

力分布は、研削方向が圧縮応力に対し、その逆方向では引張応力を示す結果となっ

た。これは明らかに、材料表層で上記伍）の仮定が成立していないことを示してい

る。機械加工、特に研削加工による残留応力は、塑性的突出し効果やバニッシュ効果

あるいは熱応力や組織の変化などが重複し複雑な分布になることが多い。そのため材

料加工層におけるX線応力測定においては、かねてから三次元応力状態を考慮すべき

ことが指摘されていた【41。

　本章では、白色X線によるエネルギー分散法を利用して三次元応力分布を求めるた

めの測定理論を提唱する。まず、独立した任意の6方向のひずみと三次元応力の6成

分の関係を方向余弦を用いて表す。そして、6方向のひずみの深さ分布から、三次元

応力の6成分を深さzの関数として求める方法を示す。その際、材料表面でz方向

応力成分が零となる境界条件を考慮する。6方向のひずみの深さ分布は一次関数およ

び指数関数で近似し、それぞれ第3章に示した方法で求める。適用例として研削加工

を施したS50C鋼の三次元残留応力分布を測定し、本法の実用性を検証する。また、

ひずみの深さ分布の測定誤差が三次元応力分布の測定誤差に及ぼす影響も併せて検討

する。

一一　104　一
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4．2　測定理論

第4章

4．2．1　X線の吸収を考慮した平均のひずみ

　試料表面に図4－1に示す測定座標系を設定する。強度10のX線が、Brag9角θ、

測定方向角φ、傾斜角ψ（側傾法）で入射したとき、深さzにある格子面（hkl）で

回折して表面に到達する回折X線の強度1Rは、　X線のエネルギーEhkl、線吸収係数

μ（Ehkl）、反射係数κにより式（4－1）で表される。

IR（Ehld，z）＝Kloexp［一lk・Xi；2fiSlnpte（Echok’s）Z］

Incident

Diffracted

w－ray

X－ray ψ
θ

　　　　　θ

TLurた7ce

0
　　　φ

ﾕ

X

y

Z R

図4。1　試料表面に設定された座標系と白色X線の入射方向
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　線吸収係数μ（Ehkl）は面格子面で回折するX線について一定とし、ひずみの無い

試料（以下、無ひずみ試料）の格子面（hkl）で回折するX線のエネルギーE魚から

Victreenの実験式（1－12：第1章）を使って求める。

　測定試料はX線の侵入深さに対して十分に厚いので、格子面（hkl）で回折するX

線の全強度1。。は式（4－2）で得られる。

…　＝　］1，co　・KEne・z〕dz＝Kち雛〔篶ヂ
（4－2）

　格子面（hkl）に関して、全回折強度1。。に対し、深さzで回折するX線の強度1R

の割合をf（z，Ehkl）とすると、それは式（4－3）で与えられる。

　　　f（z・E・）＋鍮るexp里離鍔蒜］　　　（4－3）

　深さzにおける格子面のR方向（傾斜角ψ）のひずみをε綴z）とすれば、式（4－3）

で重み付けされたひずみの深さ全体にわたる平均値嚇は式（4－4）で表される。

Eme　＝　／，co　f（z　・　Ehld　）　exs（z）　dz

（4－4）

　エネルギー分散法によれば複数の格子面に関する平均のひずみ磯が測定される

ので、R方向のひずみε魑（Z〕に具体的な関数を仮定すると、式（4－4）から容易に深

さに沿って変化するひずみ分布が決定できる。

4．2．2　三次元応力の算出

　試料に、図4－1に示すように白色X線を側傾法で入射する。入射X線と回折X線

を含む面がZ軸となす角度（傾き角）をψとし、Bragg角をθとする。また、測定

方向がX軸となす角度（方向角）をφとする。

　図4－1に示した座標系におけるR方向の方向余弦1、m、　nは、図4－2から次の

ように求められる。

まず、dRとdR’の関係は式（4－5）となる。

　　　　　　　　　　　　　　　　　一106一
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　　　dR’＝dR　cos（　fS　一v）　（4　一5）

次にdxとdR’の関係は式（4－6）となる。

式（4－6）に式（4－5）を代入して式（4－7）が得られる。

　　　dx＝dR　cos（　g－v）cosep＝sinw　cosep　dR　（4　一7）

次にdyとdR’の関係は式（4－8）となる。

　　　dy＝dR’　cos（　｛｝一ep）　（4　一8）

式（4－8）に式（4－5）を代入して式（4－9）が得られる。

　　　dy＝dR　cos（　［li　一w）cos（g一一　rp　）＝　sinv　sinrp　dR　（4　一9）

次にdzとdR’の関係は式（4－10）となる。

以上の式（4－7）、（4－9）、（4－10）から、方向余弦1、m、　nは、方向角φと傾き角

ψを使って式（4・11）のように定義される。

o

y

du

gtet

d
i

R’

dR
R’

　　　z　　　　　R

図4－2　方向余弦の算出

　　　一107一
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　　　1＝　sinv　cosrp，　m＝　sinw　sinep，　n＝　cosv　（4　一1　1）

このとき、R方向のひずみをεとすれば、6個のひずみ成分との間に次の関係が成立

する。

　　　E＝　12　E．＋m2　s，＋n2　E，＋tm　y．　＋mny．　＋nty．　（4　一1　2）

したがって、式（4－13）に示す独立な6方向のひずみを測定することにより、ひず

みの6成分が求められる。

　　　E，　一一’b　1，2・　E．＋m？・　£，＋n3・　E，＋1，　m，　y．＋m，　n，　y．＋n，　1，　y．　（i＝1，2，”・，6）　（4－13）

式（4－13）をマトリックス表記すると

1
2
3
4
5
6

ε
ε
ε
ε
ε
ε

κ
認
ち
β
り
㌶
疋
壕

瞬
越
三
等
畷
。
㎎

ni　li　mi　m，　n，　ni　li

n22　12　m2　m2　n2　n2　12

〃；　ち鵬〃らπ3η3る

ηまら〃Z、〃1、η、n、1、

n；　ts　ms　ms　ns　ns　ls

ng　16　m6　m6　n6　n6　16

；
y
z
謬
翼
群

ε
ε
ε
Y
Y
Y

（4－14）

　　　ら「可・ε・「可・Ez一可Yザ圓・Yズ可・YゴIAI　　　（4願16）

ここで、【Dノ］は【A］の第ノ列を列べクトル｛εi｝で置き換えたマトリックスであ

り、IAI，1D、1，ID、1，ID，1，ID41，ID，1，ID、1は行列式である。

　さて、式（4－16）を一般的に解くのはかなり煩雑になるので、石井【4］の示した

測定方向に従って表4・2のようにとり計算する。

　このとき、マトリックス【A］は式（4－17）となる。

式（4・15）において、マトリックス【A】が正則ならばクラーメルの公式により、

ひずみの6成分は次式で求められる。

　　　　一IDil　一　一ID21　一　一ID31　一　一ID41　一　一IDsl　“　一ID61

一　108　一

［A］＝

ti　O　ni

4　o　ns

li　O　ni

o　1；　n3

0　1；　ng

ξ墓n；

o　O　1，n，

o　O　1，n，

o　O　一1，n，

O　1，n，　O

O　一1，n，　O

ξ霧羨

したがって、1Al，ID，　1，　1D、LID，1，ID，1，ID，LID、1は以下のように求められる。

　　　囚＝2翻（1；　nl　一　ll　n；）

　　　IDi　1＝　125　n，2　［　1，nin2　（　£2一　£3　）＋　12n？　（　E2　＋　E3　）一2　12n22£i］

　　　1　D，　1＝　r，n，2　（　1，2n？　一一　lin，2　）（　E4　＋　Es　）一

　　　　　　r2n；　［　li　12ni　（　E3　一　E2　）　一　1？n2　（　E2　＋　E3　）　＋　2　1，2n，E，］

　　　1　D3　1　＝　126n2　［　ti　12ni　（　E3　一一　E2　）一　ti2n2　（　E2　＋　E3　）　＋　2　122n2Ei］

表4－2測定方向と方向余弦（1）

第4章

（4－17）

（4－18）

（4－19）

（4　一20）

（4－21）

f φ
ψ
ガ 1戸sinψ∫c・sφ∫ 772∫＝sinψ∫　sillφ∫ π1＝COSψ，

1 0 ψ1 11＝sinψ1 班1＝0 π1＝COSψ1

2 0 ψ2 12＝sinψ2 加2＝0 π2＝COSψ2

3 π
ψ2 ／3＝一sinψ2 ητ3＝0 η3＝C・Sψ2

4 π／2 ψ2 14＝0 加4＝sinψ2 η4＝cosψ2

5 3π／2 ψ2 15＝0 那5＝一sinψ2 π5＝COSψ2

6 π／4 ψ2 16＝sinψ2／・互 加6＝sinψ2／》写 η6＝COSψ2
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　　　　1　D4　1＝　t・　nS　（1　n？　一　lin3　）×

　　　　　　　［4£，　＋　一2　（E，　一　E，　）一（　E，　＋　E，　）＋　（一2　一1）　£，　一　（VZ2T；　＋　1）　£，］　（4　一2　2）

　　　　ID，1＝　lgn，（1：ni－t？ng　）（　E，一E，）　（4　一23）

　　　　lD，1＝　ISn2　（1　n？　一一　4nS　）（　E，一一E，）　（4　一2　4）

　したがって、ひずみの6成分と各方向ひずみの関係は、式（4－18）～（4－24）を式

（4－16）に代入して、以下のように求められる。

　　　　　一　1　Di　1　一　lin，n2　（　£2　一　£3　）＋　12n？　（　g2　＋　E3　）一2　12niEi

　　　　E　　　　x一　IAI一　21，　（1　n？一ling）

£’＝ 窒窒煤|1’＝tw’　“121ni－4nS）’

　一．　1　D3　1　．一　li12ni　（　£3　d一一　s2　）一　1？n2　（　E2　＋　E3　）＋　2　122n2Ei

E

Ut，1－kwtn？一t？nS）（s4＋Es）一n211i12n！（．．gL，．一．．一£2．）r17n2（£，＋E，）＋211，n，E，］

Yxy　＝　tit　’1’　”

Zk@IAI一　2n，（ISn？’；　lih52’j

一一　ID，1一　4E，＋　X2（　s，　一　E，　）一（　E，＋　E，　）＋　（“2　一1）E ，　一一　（一2　＋　1　）E，

Yy，＝rtvl’＝

　IAI

－IDsl一　E4－Es

IAI　一　2　1，n2

面一馳

21；

　　　y．＝rrtVl’＝7il／itM2n2

　さらに、測定方向を表4－3、図4－3のようにとると【4］、ひずみの6成分と各方向

ひずみの関係は簡略化されて以下となる。

　　　　一　（　E2　＋　E3　）一2　n2Ei

E
　　　　　2　12

　一　（　E4　＋　Es　）　一一　2　n2Ei

E
　　　　　2　12

（4　一25）

（4－26）

（4　一27）

（4－28）

（4　一2　9）

（4－30）

εこ＝ε1

だ
　
昏
．
動

｝

『層 ?叢・u「・　　　’．祀灘　　、tS，層

一110　一一

（4－31）

（4－32）

（4－33）

表4－3　ひずみの測定方向と方向余弦（ll）
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f φ
ψ
∫ ／ノ＝sinψf　C・sφ∫ 〃Z∫＝sinψ∫sinφノ 11∫＝COSψ，

1 0 0 11ニ0 班1＝0 刀1ニ1

2 0 ψ 12＝sinψ 吻2＝0 〃2＝COSψ

3
π ψ ／3＝一sinψ 吻3＝0 η3＝COSψ

4 π／2 ψ 14＝0 吻4＝sinψ η4＝COSψ

5 3π／2 ψ ／5＝0 加5＝一sinψ 刀5＝COSψ

6 π／4 ψ ／6＝sinψ／ゼ 吻6＝sinψ／万 η6＝COSψ

ε5

義

ε3
Z φ1，φ3ニ0’

φ；　ε1 ε2

φ

僑

ε6

ε4

y

x

… …
… …
… ：
！ …
… …
i　　　O …

…
…

i 　　　　◎．

v＝Oi
… … …

… … …

： … …
i … 1

…
1
…
…

嘱　　　ψ4
賜

… 倫　ε5
．曹9・ j ，　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　●　，　寧　　　　幽　　　　　　　凸

噌　・　　　曹・　一　一甲・　曽，　●　■　曽，層　■　匿

i　　　／
，”

i　　　／ ’
，
’

y　　i　／
’
r
’

i　ノ ，「

f

i　，／ ’
’
♂

i　ε3 　　　’ﾃ1、／ ε2
／
’

’

’　　　■、
，　・　・　一

　’　’

D　’

C’

　，’
秩f

f
，
’

噂
、
」
9
　
、
、

6’ρ
’

、、

A
，．

，■’

、、

，’ ，■’
剛
し

，’

．’

C’

ε6＼．

／　　　　　　　　　ε4
覧、

　　　　　z

図4－3　ひずみの測定方向
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y．　＝　“／2　［一2　｛（　E3　＋　Es　）一（　E2＋　E，　）｝＋｛　4E6　一（　E2　＋　E3　＋　£4　＋　Es　）　｝］

　　　Ex　＝　IEIV　［　Ux　一V（　Uy　＋　Uz　）］

　　　£y　＝　Elv　［　uy　一v（　uz　＋　u．　）］

　　　Ez＝　zlv　［　uz　一一v（　u．　＋　oy　）］

　　　　　　2（1＋v）

　　　Yxy＝TT．　　　　　　　　M

　　　　　　2（　1　＋v）

　　　Y．ニー一瓦「一τ・t
　　　　　　　　M

　　　　　　2（1＋v）
　　　Y．＝r’　T．

ここで、EMは縦弾性係数、ンはポアソン比である。

式（4－37）～（4－42）を応力について解けば次式となる。

　　　u．＝dnE　（Ex＋Ey＋Ez）＋ktM　Ex

　　　U’＝rtfitftss＋v　k－2v）（Ex＋Ey＋Ez）＋kt”v　E，

　　　Ut＝（一i／一F一｛iiZSil一：”iiv」一＋v）lil！iil－2v（Ex＋Ey＋Ez）＋fttMv£，

　　　　　＿ε4一£5
　　　Y■一2nl

　　　Y．＝號

ここで、1＝sin　P，n＝COSΨである。

　均質等方弾性体を仮定した場合、三次元応力状態の応カーひずみ関係式は次式とな

る。

　　　　　　1

（4－34）

（4－35）

（4－36）

（4－37）

（4－38）

（4－39）

（4　一40）

（4－41）

（4－42）

（4　一4　3）

（4　一44）

（4　一45）

＝㍉

＝㌔

　　E．
＝i一iTt：rvJ：．）Yry

　　E．
idi一i／一fl　Vj：v）Yyt

　　　E．
T．＝ ?ｉ／：l　v）Yu
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（4－46）

（4　一4　7）

（4－48）

’

表4・2に示す方向を用いた場合、式（4－25）～（4－27）から次式が得られる。

　　　　　　　　一　n，2　（　lin？　一一一　t7n，2　）　（　s，　＋　E，　）　＋　t，　1，n，　（　2n，2　一　Z，2　）　（　E，　一一　E，　）

E一十　E“十　E．＝
x　’　vy　　　　t

　　　　　　　　　十　　　　　　　　　　　　　　　　　21；n，（　13ni　一　lin：）

表4－3に示す方向を用いた場合、式（4－31）～（4－33）から次式が得られる

　　　　　　　　一　E2　＋　E3　＋　E4　＋　£s　一2（　2n2一　t2　）　£i

　　　　　21n，（　1；n？　一　ling）

n，　（　13ni　＋　17n；　一　t？lb　（　£，　＋　E，　）一　21；n2　（　2nS　一　1；　）　Ei

（4　一49）

　　　　Ex　＋　Ey　＋　£z　＝　”／2

よって、式（4－25）～（4－30）と式（4－49）、または式（4－31）～（4－36）と式（4－50）

を式（4－43）～（4－48）に代入すれば、6個の応力成分と6方向のひずみの関係が得

られる。

　ここで、表4－3に示した方向を選んだ場合、式（4－31）～（4－36）、式（4－50）と

式（4－43）～（4－48）から応力成分は次のように求められる。

　　　Ux＝’x一；，ii’一7”；’一：’2　”r　i　．　LJIIIi）1i　，一，i．〉［（E2＋E3＋E4＋£s）一一4Ei］

212 i1＋v）（1－2v）

　　E．十

［（　E2　＋　e3　）　’一　2Ei　］＋　’rl．Ellliv”2v　Ei

◎

）05一4（

Uy　＝

212 i1＋v）

　　vE．
2t2 i1＋v）（1－2v）

　　　E．
十
　212（1＋v）

［（　E2　＋　£3　＋　E4　＋　£s　）　一一　4El］

［　（　E4　＋　Es　）　一　2Ei　］　＋　’：rl．llSv”2v　£i

（4－51）

（4－52）

一一@112　一一 一一　113　一一
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Uz＝
　　　vE．
212 i1＋v）（1　一一　2v）

［（E2＋£3＋E4＋Es）’4Ei］＋一rl．li14SviLt）　一．d．．　E，

T・・＝
Sズ缶）阿〔E3＋£s〕一〔82＋E4〕］＋［4£・一〔£2＋E3＋£4＋Es）］｝

〕8
5
一
　
4
ε〔ME
〕V十1〔1η4

＝
翼
τ

〕83一ら〔鞠 ）V十1〔Z124
＝
ぴ
τ

（4－53）

（4－54）

（4－55）

（4－56）

　よって、6方向のひずみεi（iニ1，2，…，6）を測定すれば、式（4－51）～（4－56）

から三次元応力分布が求められる。ただし、表面では垂直方向の応力成分が零になる

などの境界条件を考慮する必要がある。

4．2。3　ひずみ分布の近似

　ひずみ分布の近似関数として、次の一次関数および指数関数を仮定する。

　　　Eev，　（z）＝oc　＋Pz　（4　一5　7）
　　　£．dw，　（z）＝ig　＋n　exp（一一　ig　z）　（4　一5　8）

ここで、α、β、ξ、η、ζは定数である。

　さらに、式（4－57）、（4－58）を式（4－4）に代入することによって次式が得られ

る。

　　　磯二α＋β幾芋　　　　　　　（4－59）

E　tl＝ξ＋

　2咲E脚〕
ngi／ii6i66gVn　e　N　c6’s”

（4－60）

　また、平均のひずみに対応する侵入深さは式（4－61）、（4・62）でそれぞれ表され

る。
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（4　一6　1）

（4　一6　2）

　試料表層部は三次元応力状態であると仮定したが、表面（z＝0）では次式で表さ

れる境界条件を満たさなければならない。

　　　　z　　　　）q　　　　ぴ

　式（4－63）を式（4・51）～（4－56）に代入して整理すると次式が得られる。

　　　ε、＋ε、ニ〔2一箏Zりε1　　　　　　　　　（4・66）

　　　E6＝｛n2一一W’V12｝E，＋VtVt2i．，　（4－67）

　6方向のひずみの間には式（4－64）～（4・67）の関係があるから、ε1，…，ε6の深さ

分布を求める際にこれらの関係を考慮しなければならない。ただし、ε6に関する式

（4－67）は応力項を含んでいるので、ひずみ分布算出に際しては使用しない。式（4－

64）から、方向2と方向3の表面のひずみは等しくなければならない。そこで、方

向2と方向3の両方の測定データを同時に使って、指数関数近似により表面のひずみ

を求める。その値をε，とし、方向2と方向3の表面のひずみとする。このとき、式

（4－58）より次式が成り立つ。

　式（4－68）をξについて整理し、式（4－59）に代入して式（4－69）を得る。
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4．3　適用例　一研削加工された炭素鋼S50Cの三次元残留応力測定一

第4章

4．3．1　実験

　方向2、方向3のそれぞれの測定データを用いて・式（4－69）をシンプレックス

法［85］によって最小二乗近似することにより・それぞれの測定方向のひずみの深さ

に沿った分布を求める。ε4、ε5についても同様に求める。ε1については・表面の値

を式（4－66）を使って求める他は、上記の方法と同じである。ε6については・境界

条件を特に考慮しないで求める。

（1）試料

　S50C平鋼から28×28×10mmの試料を2個切り出し、応力除去焼なまし（真空

炉内840℃30分保持後徐冷）を施したのち、一方をひずみのない試料とした。試験

片形状を図4－4に示す。また、表4－4の条件で研削加工を施したものをひずみのあ

る試料とした。研削方向をX軸、深さ方向をZ軸とする直角座標系を試料表面に設定

した。

（2）応力測定条件

　白色X線発生装置はRU－1000C2（リガク製）を用いた。回折X線の検出は固体半

導体検出器（SSD：Princeton　Gamma　Tech社製IGP110）、波高分析は多重波高分析

器（MCA：Tracor　Northern社製TN－1750）で行った。測定方法は白色X線平行ビー

ムによる側傾法とし、測定条件は表4。5のように設定した。測定用の試料台を図4－

5に示す。試料を交換しても測定面がずれにくい構造とした。測定と解析の流れを図

4－6に示す。測定はひずみのない試料とある試料を交互に500詠ずつ行い、傾き角ψ

＝O．について3回、ψ＝25．については6回のデータを積算し測定値とした。また、測

定データのエネルギー較正も上記測定の1サイクルごとに行った。つまり、1回の測

定毎にAm241－49γから出るγ線を測定し、そのピークチャンネルと測定試料から

得られたFe－Kα線のピークチャンネルからエネルギー較正式を求め、測定データの

ピークチャンネルをエネルギーに変換した。測定によって得られたS50Cにおける

回折X線の強度分布を図4－7に示す。
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表4－4　研削条件

Grinding　condition Down　cut　in　one　direction，　Wet

Grinding　wheel MA3617V，φ195×19

Work　speed 38mmlsec
Cross　feed 1mm／stroke

Wheel　speed 2975rpm
Depth　of　cut 30μm

〇
一

28

Qo
m

N
．
◎
◎

N
◎
◎

8．2 11．6 8．2

図4－4　三次元残留応力測定用試験片形状
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表4－5　白色X線応力測定条件
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Polychromatic　X－ray　target Cu
Tube　voltage　　　　　　　　　　　　　　　　　kV 100

Tube　current　　　　　　　　　　　mA 140

Bias　voltage　　　　　　　　　　　　　　　v 200
Divergence　angle　of　soller　slit　deg． 0．16

S踊t　　　　　　　　　　　　　　　　mm 4×2
Measured　direction　No． 1 2 3 4 5 6

Direction　angle　φ　　　　　　　　　　deg． 0 0 180 90 270 45
Bragg　angle　θ　　　　　　　　　　　　　deg． 10

lnClinatiOn　angle　　ψ　　　　　　　　　　　deg． 0 25

Fixed　time　　　　　　　　　　　　sec． 1500 3000

46

命 命

X線照 領域

田 箪

命 φ 30 命
oり

の

φ3

試料位置決め板

試料　　　　　M3小ネジ

●”■・

押さえバネ

試料押さえ板

o騨P費

M2小ネジ 台座

図4－5　測定用試料台
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測

定

〈Lf　＝＝oe

無ひずみ試料

Am241　一49

有ひずみ試料

Am241　一49

500　sec．

90　sec，

500　sec．

90　sec，

×3 　　　oip＝25

無ひずみ試料

Am241　一49

有ひずみ試料

Am241　一49

500　sec．

90　sec．

500　sec．

90　sec．

×6

蝸
牛
総

角
　
↓
な

データ積算

ひずみ算出周デーeタ
di　＝ofi

無ひずみ試料

有ひずみ試料

1500　sec

1500　sec．

　　　odi　＝＝25

無ひずみ試料

有ひずみ試料

3000　sec

3000　sec

ピークチャンネルの算出

エネルギー較正用データ

ψ＝0口

Fe－Ka

Am241　一49

3000　sec．

540　sec．

　　　Ddi　＝＝25

Fe－K　a

Am241　一49

6000　sec．

Counts　＝

exp（s　×　CN　2＋t　×CN　＋u　）

1080　sec．

エネルギー較正式の算出

E＝p＋qXCN

ピークエネルギーM一の算出

無ひずみ試料E’

有ひずみ試料EP

ひずみ分宿の決定

E（z）　＝　a＋　，Bz

e　（z）　＝　g＋　nexp（　一一　；z

三次元残留応力分霧

　　　の決定

　　　　　　　　　　　　　　　　図4－6　測定および解析の流れ

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　一一　120　一

　　106

　　105

の　104

　
⊆

コ　103
0

　　102

　　101

　　100
　　　　0

第4章

Fe－Kα

@，i
二
：
：
1
．
；

（110）（200）（211） （310）（321）

：
｝
l
l
：
；
　
の
●

…
：
：
i
l

ミ
i
：
；

垂
三
i
●
●

（2 ｼ0）羨（222）農　ii　；i　　ii　　　　　　　　　　　o

遷　　メ・璽ぜ　　　5・毒．3

ﾏ．詫

：illi議．

三
i
践 ●

1

●

S50C
aragg　angle　θ＝10。

1
ξ
二
二
’

Inc闘nation　anglθ　　ψ＝0。

eixed　time　1500sec．

500 1000　1500 2000

図4－7S50Cにおける回折X線の強度分布
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4．3．2　結果と考察

（1）ひずみ分布

　測定した方向1のひずみについて、一次関数および指数関数で近似した結果を図4－

8に示す。計算には弾性的性質が等しいと扱える（110）、（211）、（220）、（321）

面の測定値を用い【62］、一次関数の場合は線形最小二乗法、指数関数の場合は非線形

最小二乗法のシンプレックス法により近似を行った。図4－8の○および●印は、

ひずみの深さ分布を一次関数および指数関数近似した場合の各回折面の平均のひずみ

とそれに対応する侵入深さを表している。平均のひずみには測定値を用い、侵入深さ

をそれぞれ式（4・61）および（4－62）で計算しプロットしている。図4－8をみる

と、近似関数と測定点との誤差は、指数関数近似の方が一次関数近似よりも明かに小

さい。これは、指数関数近似の方が実際のひずみ分布により近いことを示している。

また、表面から深さ10数μmの範囲に急なひずみこう配があることが分かる。

　ここで、一次関数近似における誤差の原因を考察するために、測定に使用した各格

子面で回折するX線の侵入深さに対する強度減衰曲線を図4－9に示す。図4－9をみ

ると、（321）面の場合、深さ100μm程度まで侵入する回折X線も含まれている。

このことは、3．5節で述べたように、表面から深さ100μm以上まで一次関数的にひ

ずみが分布していなければ、測定された平均のひずみに対応する実際の深さと式（4－

61）から計算される侵入深さが異なることを示している。今回の測定に使用した試

料では、先に述べたように表面から深さ10数μm程度までのごく表層に急なひずみ

こう配が存在したため、（220）面と（321）面で測定された平均のひずみに対応し

た侵入深さが実際の位置よりも深く評価されてしまい、誤差が生じたものと考えられ

る。一次関数近似の場合でも、平均のひずみに対応する侵入深さが浅い（110）面と

（211）面の測定値だけで計算すると、実際のひずみ分布とほぼ一致することが図4－

9よりわかる。実際の測定ではひずみこう配の存在範囲が既知ではないので、より深

層部まで侵入するX線を利用できる本法を応力測定に用いる場合、ひずみ分布に対し

柔軟に対応する指数関数近似を用いるのが有効と考える。そこで、測定データから指

数関数近似を使って求めた6方向のひずみの分布を図4・10（a）～（f）に示す。6方向

一　122　一一

のひずみ分布をまとめて図4－11に示す。

（2）三次元残留応力分布

第4章

　6方向のひずみの深さ分布から式（4－51）～（4－56）を用いて計算した三次元応力

の深さ分布を図4－12に示す。応力の算出には、弾性的性質が同じと扱える上記の4

面のX線的弾性定数（EM＝221GPa，ン＝0．271）【64］を使用した。図4－12をみると、

各方向ともに圧縮の残留応力を示し、特に研削方向に垂直な方向には表面近傍に急激

な応力こう配が存在していることがわかる。研削加工においては、塑性的突き出し効

果、バニッシュ効果、熱応力などの影響が重畳して現れるが、今回行った研削加工で

はバニッシュ効果が最も強く現れたものと考えられる。また、表面下数10μmの範

囲で、表面法線方向の応力が生じており、三次元応力状態を考慮すべきことがわか

る。
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図4－8　一次関数と指数関数によるひずみ分布の近似
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図4。10（a）ひずみの深さ分布（φ＝o．、ψ＝・O．）
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図4－10（b）ひずみの深さ分布（φ＝O．、ψ＝25．）
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図4－10（c）ひずみの深さ分布（φ　・＝　180．、ψ・・　25．）
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図4－10（d）ひずみの深さ分布（φ＝90．、ψ　＝＝　2so）
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図4－10（e）ひずみの深さ分布（φ＝270．、ψ　＝・　2so）
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図4。116方向のひずみの深さ分布
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第4章

（3）測定誤差

　格子ひずみの測定精度に影響を及ぼす要因のひとつは、ピークエネルギーの統計的

ゆらぎである。また、測定値からひずみ分布を近似する際にも誤差が伝播する。そこ

で、本項ではこの「統計的ゆらぎ」と「誤差伝播」の影響を考慮して、最終的に得ら

れた三次元残留応力分布の誤差を評価する。

　本測定で得られた各回折面のひずみの各方向ごとの5回の測定結果、平均値と標準

偏差、対応する侵入深さを表4－6（a）～（f）に示す。誤差を含むデータを使って、ひず

み分布を最小二乗近似により求めた場合、誤差がどのように伝播するかは「誤差伝播

の法則」によって定義されている［87］。

　誤差伝播の法則より、近似した関数の係数αノの分散s2（aノ）は次式となる。

　
り
ゐ
コ
ほ
　
5

2忽
砺

・
Σ
圖

　
　
＝∂レ2

5

（4－70）

ここで、yiは測定値、　Siは各測定値の標準偏差、　nは測定データの個数を示す。近似

関数として非線形関数を用いる場合、式（4－70）は「線形化による方法」によって

近似的に求めることができる。本測定で用いた指数関数の式（4－58）の場合、各係

数の分散は次式となる。

　　　s2（a）＝毒〔α・2α33一αおα32〕　　　　　　　　（4－71）

　　　s2〔b）＝毒〔α11α33一α13α31）　　　　　　　　（4－72）

　　　s2〔c）＝毒（α11α22一α12α21）　　　　　　　　　（4－73）

上式において

　　　αo＝α11α：にα33＋α21α32α13＋α31α23α12＿α13α22α3ユ＿α23α32α11＿α33α21α12　　　　　（4。74）

　　　　　　れ　　　α1、＝Σ「占　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（4－75）
　　　　　iニ15匡

　　　α1・＝≧寺exp〔一ζz，）　　　　　　　　（4”76）

一一一@134　一一

表4－6（a）測定ひずみの統計的ゆらぎ「方向11
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Measured　strainε Mean　value
盾?　strain

Standard
р?ｖｉａｔｉｏ?

（hkl） No．1 No．2 No．3 No．4 No．5

Depth

yμm
（110） 835×10－6 680×10・6 811×10－6 641×10－6 687×10－6 731×10・6 86．4×10・6 2．7

（211》 206×10－6 123×10・6 148×10－6 154×10－6 211×10－6 168×10・6 38．4×10・6 9．8

（220） 171×10－6 139×10・6 21×10－6 129×10－6 242×10・6 140×10－6 80，0×10・6 13．0

（321） 一115×10・6 一147×10－6 一130×10－6 ．114×10－6 一182×10－6 ，138×10－6 28．2×10－6 20．8

表4－6（b）測定ひずみの統計的ゆらぎr方向21

Measured　strainε
（hkl） No．1 No．2 No．3 No。4 No．5

Mean　value
盾?　strain

Standard
р?ｖｉａｔｉｏ?

Depth

yμm
（110） 661×10・6 721×10・6 585x10－6 769×10・6 675x10－6 682×1σ6 68．9×10・6 2．5

（211） 398×10－6 334×10－6 　　　　　♂Q51×10・6 262x10－6 267×10・6 302×10・6 62．6×10・6 9．8

（220》 8×10－6 158×10－6 204×10－6 260×10－6 119×10－6 150×10－6 95．1x10－6 13．3

（321） 一38×10－6 3×10－6 86×10－6 36×10－6 14×10・6 20×10・6 45．6×10・6 22．4

表4－6（c｝測定ひずみの統計的ゆらぎr方向31

MeaSured　strainε
（hkl） No．1 No，2 No．3 No．4 No．5

Mean　value
盾?　strain

Standard
р?ｖｉａｔｉｏ?

Depth

yμm
（110） 525×10－6 285x10－6 387x10－6 346×10・6 266×10－6 362×10－6 103x10・6 2．3

（211》 。40×1σ6 149×10・6 361x10・6 291×10・6 198×10－6 192x10－6 153×10－6 7．3

（220） 71×10・6 ．482×1σ6 一416×10－6 一406×10・6 一486×10－6 ．344×10・6 235×10・6 9．3

（321） ．169×10－6 。202×10－6 一273×10－6 一256×1σ6 ．246×10－6 一229×10－6 42．7×10－6 1a8
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表4－6（d）測定ひずみの統計的ゆらぎr方向41

Measured　strain　ε

（hkl） Noj No．2 No．3 No．4 No．5

Mean　va置ue

盾?　strain

Standard
р?ｖｉａｔｉｏ?

Depth

yμm
（110） 486×10－6 212×10－6 420×10－6 331x10－6 266×10－6 343x10・6 111x10・6 2．6

（211） 100x10－6 292×10－6 48x10。6 63×10－6 209×10－6 142×10－6 105×10・6 10．5

（220） 179×10・6 41×10。6 ．119x10・6 ．115×10・6 一23×10－6 ．7x10－6 124×10－6 14．5

（321》 一152×1σ6 ．24×10－6 一104×10－6 11×10－6 一39×10－6 一62×10－6 65．5×10・6 25．5

表4－6（e）測定ひずみの統計的ゆらぎ「方向51

Measured　strainε

（hkり Noj No．2 No．3 No．4 No．5

Mean　value

盾?　strain

Standard
р?ｖｉａｔｉｏ?

Depth

yμm
（110） 142×10－6 76×10－6 254×10・6 108x10・6 134×10－6 143×10－6 67．3×10－6 1．8

（211） ．97×10－6 ．133×10－6 ．17×10－6 ．176×10－6 37×10－6 ．77x10－6 86．5×10－6 4．6

（220） 212×10・6 63×10－6 111x10・6 71x10・6 30×10－6 97×10－6 70．3×10－6 5．5

（321） ．40×10・6 一162×10－6 ．29×10－6 ．60×10－6 一134×10－6 。85×10－6 59．4×10－6 7．4

表4。6　（O　測定ひずみの統計的ゆらぎr方向61

Measured　strain　ε

（hkl） No．1 No．2 No．3 No．4 No。5

Mean　value
盾?　strain

Standard
р?ｖｉａｔｉｏ?

Depth

yμm
（110》 548×10－6 350×10－6 467×10・6 377×1σ6 354×10－6 419×10－6 86．2×10－6 2．6

（211》 418x10－6 439×10－6 404x10－6 442×10・6 385x10・6 418x10－6 24．Ox10－6 11」

（220） 。74×10－6 76x10－6 97x10－6 ．11x10－6 108×10－6 39x10－6 78．7×10－6 15．7

（321） 一59×10・6 154x10－6 14×10－6 14×10－6 71×10－6 39×10－6 79．2×10－6 28．9

一　136　一
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　　　　　　　れ　　　　α13＝Σr許z・exp〔一（；　Z，）　　　　　　　　　（4－77）
　　　　　　　　　‘

　　　　α21＝α12　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（4－78）

　　　　α、、＝撫exp←2ζz，）　　　　　　　　（4－79）
　　　　　　　　ゴ

　　　　　　　バ　　　　c・・23＝Σr≠z・exp←2　C；　z，　）　　　　　　　（4．80）

　　　　α31＝α13　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（4－81）

　　　　α32＝α：B　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（4－82）

　　　　α33＝醇zlexp〔一2　t；　z，　）　　　　　　　（4－83）
　　　　　　　　ご

　ここで、本測定で得られた各回折面のひずみから、シンプレックス法を用いて得ら

れた各方向のひずみの深さ分布を次式に示す。深さzはμm単位である。

　　　　ε、＝［一424．8＋1366exp〔一〇．07444　z）］×10－6　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（4－84）

　　　　ε2＝＝［一301．9＋1059exp〔一〇．05664　z〕］×10－6　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（4－85）

　　　　ε3ニ［一427．7＋1185exp〔一〇．1471　z〕］×10－6　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（4－86）

　　　　ε4＝［一318．5＋674．9exp（一〇．04116　z）］×10｝6　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（4－87）

　　　　ε5＝［一66．3＋422．5exp〔一〇．3952　z）］×10　6　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（4－88）

　　　　ε6＝［一370．4＋8813exp〔一〇．02897　z）］x10－6　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（4－89）

　表4－6（a）～（f）に示した各測定ひずみの標準偏差およびその対応深さ、シンプレッ

クス法によって求めた各測定方向のひずみ分布式（4－84）～（4－89）の係数ξ、η、

ζを式（4－71）～（4－83）に代入し、各方向のひずみ分布近似式の各係数の標準偏差

を求めると以下のようになる。

　　　　方向1：s（ξ）＝213×10－6、s（η）＝143×10－6、　s（ζ）＝　O．0304

　　　　方向2：s（ξ）＝417×10－6、s（η）＝343×10．6、　s（ζ）＝0．0456

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　－137一
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第4章

　　　方向3：s（ξ）＝368×10－6、s（η）＝192×10－6、　s（ζ）＝　O．163

　　　方向4：s（ξ）＝g15×10－6、　s（η）ニ798×10－6、　s（ζ）＝0．102

　　　方向5：s（ξ）＝176×10－6、s（η）＝414×10・6、　s（ζ）＝0．gO1

　　　方向6：s（ξ）＝g42x10－6、　s（η）＝850×10－6、　s（ζ）＝0．0481

したがって、各方向のひずみの深さ分布式は標準偏差を考慮すると次式となる。

　　　Ei　＝［一（424．8　±　213）＋（　1366　±　143　）exp｛　一（O．07444　±　O．0304）z｝］×　lo－6　（4　一90）

　　　£2　＝［一（301．9　±　417）＋（　1059　±　343　）exp｛　一一（O．05664　±　O．0456）z｝］×　lo－6　（4　一91）

　　　E，　＝［一一（　427．7　±　368）＋（　1185　±　192）　exp｛　一一（O．1471　±　O．163　）z｝］×　10－6　（4　一9　2）

　　　E4　＝［一（318．5　±915　）　＋　（　674．9　±　798　）　exp｛　一（　O．　04116　±　O．　102　）z　｝］　×　lo－6　（4　一9　3）

　　　£，　＝［　一一　（　66．3　±　176　）　＋（　422．5　±　414　）　exp｛　一（　O．3952　±　O．901　）z　｝］×　lo－6　（4　一9　4）

　　　E6　＝［一（370．4　±　942）＋（　881．3　±　850）　exp｛　一（O，02897　±　O．0481）z｝］×　lo’6　（4　一95）

式（4－90）～（4－95）を式（4－51）～（4－56）に代入することにより、誤差を考慮した

残留応力の三次元応力分布が得られる。

　例として、表面におけるσ，、σy、τ。yの誤差を計算すると以下のようになる。

　精度を上げるためには、ピークエネルギーのゆらぎを如何に小さくできるか・とい

うことになる。測定機器個々の精度を上げるだけでなく、測定システム全体としての

確度向上がなされなければならないと考える。

4．4　結言

第4章

　白色X線による三次元残留応力の深さ分布測定法を提案した。実際に研削加工を施

したS50C鋼の残留応力分布の測定を行い、本法の実用性を検証した。その結果、

以下のことが得られた。

　（1）均質等方弾性体の仮定の下で、方向余弦の異なる6方向のひずみの深さ分布か

ら三次元応力の6個の応力成分の深さ分布を求める方法を開発した。

　（2）三次元応力分布を求める際に、試料表面ではz方向応力成分が零となる境界条

件を考慮した。

　（3）ごく表層に急なひずみこう配をもつ材料の場合、ひずみ分布の近似式として指

数関数の方が一次関数よりも、より正確なひずみ分布が得られた。

　（4）削加工されたS50C鋼の表層に分布する三次元残留応力の3つの垂直応力は各

方向とも圧縮応力を示した。表面では、研削方向が171MPa、研削方向に直角な方向

が562MPaの圧縮残留応力であった。また、表面近傍に急激な応力こう配が確認さ

れた。

　（5）3つの垂直応力の最大値は、いずれも表面から深さ数μmの位置に生じた。研

削方向は深さ5μmで291MPa、研削方向に直角な方向は深さ1μmで588MPa、試

料表面に垂直な方向では深さ6μmで100MPaの圧縮残留応力を示した。

　（6）研削加工などを施された材料の表層に分布する三次元残留応力の測定に対し、

本法は十分実用性がある。

一　138　一一 一　139　一
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第5章

第5章　エネルギー分散法を利用したコーティング界面近傍

　　　　　の残留応力測定

5．1　緒言

　耐摩耗性、耐腐食性や耐熱性などに優れた特性を有するセラミックスを金属材料の

表面にコーティングし、機械材料や生体材料としての性能向上を図る試みが数多く行

われている。それに伴い、コーティング材料の信頼性や安全性に対する要求が高まっ

ている。特に製造時や使用中におけるコーティング層のはく離または割れが大きな問

題となる。それらの原因の1つとして、基材とセラミックスの熱膨張係数の差やコー

ティング時のピーニング効果に起因した残留応力の存在が考えられている。コーティ

ング材料の残留応力評価に関しては、特性X線を用いた研究［89］～【100］や固有ひず

みを利用した研究［101】がある。コーティング層を逐次薄層除去して特性X線により

残留応力を測定した報告【97】［98】によると、コーティング界面近傍に深さ方向の急

な応力こう配が確認されている。一方、コーティング処理により、コーティング層だ

けではなく基材の接合界面近傍に分布する残留応力が、コーティング材料の疲労強度

に大きな影響を及ぼすことが指摘されている【97］。しかしながら、両者に分布する

残留応力、特にコーティング界面の残留応力を非破壊的に測定した報告はまだないよ

うである。

　本章では、コーティング界面近傍に分布する残留応力のエネルギー分散法を利用し

た測定法を提案する。実際に測定を行いコーティング界面近傍に分布する残留応力の

非破壊評価法としての本法の可能性を検討した。測定対象として、生体適合性（親

和性、不活性、無毒性など）からバイオマテリアルとしても注目されている窒化チ

タンTiNをPVD法でコーティングしたオーステナイト系ステンレス鋼SUS316を

使用した。なお、本法による測定に先立ち、白色X線を用いたsin2ψによる測定を

行い、深さ方向応力こう配の存在の有無を確認した。

一一　140　一

5．2　測定理論

5．2．1　X線の吸収を考慮した平均のひずみ

第5章

　コーティング試料表面に図5－1に示す直角座標系を設定する。試料に対し、白色

X線を側傾法（Brag9角θ、傾斜角ψ）で入射する。強度10のX線は、コーティン

グ層、基材内部に指数関数的に減衰しながら侵入し、Braggの条件を満たす格子面の

存在する深さzで回折して表面にもどる。コーティング層内部で回折するX線の強度

1Rは、エネルギーをEhkl、線吸収係数をμ（Ehkl）、反射係数をκとすると式（5－1）

のように表される。

・・（E・・z）＝K　・・　exp卜li論赫1
（5　一1）

また、基材内部で回折し表面にもどってくるX線の強度壊は、エネルギーをEhkl、

Incident　X－ray Diffracted　X－ray

ψ

θ
θ

y　　　Surface
0

t　Coatin　la　er

Substrate　　　　　　　　X

R Z

図5－1　試料に設定した座標系と白色X線の入射方向
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　　　　　　　　　　　　　　　　sine　cosV

　白色X線を用いる場合、試料内部のひずみこう配によって、ある格子面（hkl）で

回折するX線に関する線吸収係数は厳密には変化する。しかしながら、一般に用いら

れる材料において、その変化は微小である。そこで本法では、線吸収係数を各格子面

（hkl）について一定とみなし、ひずみのない試料（以下、無ひずみ試料）で回折する

X線のエネルギーEhklを使って計算する。基材とコーティング層の線吸収係数は、第

1章に示したVictreenの実験式（1－12）を使って求める。

　コーティング層の格子面（hkl）で回折するX線の全強度は、式（5－1）の1Rをコー

ティング層の厚さt全体にわたって積分することにより得られ、式（5－3）で示され

る。

第5章

線吸収係数をμ1（E）、反射係数をκ，、コーティング層の厚さをtとすると式（5－2）

のように表される。

　　　・A（Ema　・z）＝で圃一2陶∫＋圓（E・）（z－t）］｝　　（5－2）

　　　・，　＝　J，’　・・（E・・d・z）dz＝K唱謝｛1－exp卜謡劉｝　（56）

また、基材の格子面（hkl）で回折するX線の全強度については、　X線侵入深さに対

して基材は十分厚いと考えて式（5－2）の1浸をz＝t～。。の範囲で積分することによ

り得られ、式（5－4）となる。

i・　＝　J，　co　il（Ema　・z）　dz＝K’喋謂exp卜諸矧 （5－4）

コーティング層の格子面（hkl）に関して、全回折X線強度1tに対する回折X線強度

1Rの割合f（z，Ehkl）は式（5・5）で与えられる。

（5　一5）

同様に、基材の格子面（hkl）に関して、全回折X線強度1。。に対する回折X線強度

　　　　　　　　　　　　　　　　　一142一

翻灘鑛翻 灘難難灘難i辮欝犠轡

踊の割合f’（z，Ehkl）は式（5－6）で与えられる。

　　　f’（z，E．）一tZ’一me・．pt，’（，E．￥）exp［一2一1’t！gKltr！，：giL1’［E．g2gS”一’）］
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（5　一6）
　　　　　　　　　．一　sine　cosip　“AVI　一　sine　cosw

したがって、コーティング層において、試料面法線からψ傾いた方向の深さzにお

ける格子面（hkl）のひずみをε叛z）とすると、　X線の吸収を考慮した格子面（hkl）の

重みつき平均のひずみ端は式（5－7）で表される。

E；ha　＝　J，’　f（z　，　E．　）　£；i〈z）　dz

（5　一7）

同様に、基材における格子面（hk1）の重みつき平均のひずみ覗は式（5－8）で表さ

れる。

g’xa　＝　Jlco　f’（z　，　E．　）　e’；：，（z）　dz

5．2．2　ひずみ分布

（5－8）

　コーティング処理によってコーティング界面近傍に応力こう配が生じている試料

（以下、有ひずみ試料）のコーティング層のひずみ分布を一次関数、基材のひずみ分

布を指数関数で近似し、それぞれ式（5－9）、（5－10）のように表す。

　　　E’“，，，（z）＝a’＋b’　exp［一　c’（z－t）］　（5　一10）

ここで、a、bおよびa・、b’、c’は定数である。式（5－9）を式（5－7）、式（5－10）

を式（5－8）に代入すると、コーティング層および基材の平均のひずみはそれぞれ式

（5－1　1）、（5－12）のように得られる。

一一　143　一

肇 辱細、二、竣聴蕊翼纏蟻載調撫叢∵辮＿、＿〆



第5章

　　　　　　2μ’（E脚）

9’lliニゴ＋ガ2驚lsΨ，

（5－11）

～

｝
・

r
ρ

（5　一12）

　　　　　　　　　　　　十。　　　　　　　　sine　cosW

　エネルギー分散法における平均のひずみ噛は、有ひずみ、無ひずみ試料の格子面

（hkl）で回折するX線のエネルギーをそれぞれE，、d、E藁とすると式（5－13）で表さ

れる。

　　　g－rr．，．IEEe÷一EheL－Ema．￥R一．Ema　（5－13）
　　　ε繊一　E．　一　E島

コーティング層と基材における平均のひずみに対応する侵入深さτ協は、式（5－9）

と式（5－11）、式（5－10）と式（5－12）を等しくおくことにより、それぞれ式（5－

14）、（5－15）のように得られる。

　　　　　　　　　　　　　　fil，pQ，f　fls￥lne．cr．osY　（s－14）τ詣＝ii翻＋2　P（E・　）

鵜二ナln［1＋げ號害j＋t （5　一1　5）

本法による測定では、同時に複数の格子面（hkl）の平均のひずみとその侵入深さが

求められる。したがって、代数的または最小二乗法を用いて式（5・9）の定数a、b

および式（5－10）の定数at、b’、　c’を決めることができれば、コーティング層お

よび基材のひずみの深さに沿った分布を決定することができる。

5．2．3　応力分布

コーティング層と基材の表層では、それぞれ図5－2に示す平面応力状態と仮定す

　　　　　　　　　　　　　　　　一一　144　一
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れば、X軸に平行で試料法線に対しψ傾いた方向のひずみεψは式（5－16）となる。

　　　Ew＝Vt．V　u．　sin21P＋E，　（5　一16）
　　　　　　M

ここで、EMは縦弾性係数、レはポアソン比である。式（5・16）においてひずみを深

さzの関数とし、axについて整理すれば式（5－17）となる。

　　　σ誕z）＝岳鵯裏z〕　　　　　　（5－17）

したがって、コー一．一．ティング層と基材について、ψ＝0。とψ≠0。の2方向のひずみ

の深さに沿った分布を求めることによって、両者のX方向応力の深さ分布が得られ

る。

5．2．4回折X線のピークエネルギーの決定

　白色X線による測定では、コーティング層と基材それぞれについて同時に、図5－

3に示すように回折X線のエネルギーに対応したチャンネルごとのカウント（強度）

εy・0レ

y
0

εx・（フk

εz

y

図5．2　平面応力状態のひずみ、応力成分
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分布が得られる。そこで図5－3に示すように、測定データからバックグラウンドを

差し引き、最大カウントの80％以上の領域を式（5－18）に示すガウス曲線を使って

近似し、その曲線の中心をピークチャンネルとする。

Counts　＝　exp（　s　CN2　＋t　CN　＋　u） （5　一1　8）

ここで、（コVはチャンネル番号、s、　t、　uは定数である。

　さらに、チャンネル番号をX線のエネルギーに変換するエネルギー較正式（5－19）

を使って、回折X線のピークエネルギーを求める。

E＝p＋qCN
（5　一19）

ここで、p、　qは定数である。エネルギー較正式はエネルギーが明らかな複数の試料

を測定し、チャンネル番号とエネルギーの関係を一次式に最小二乗近似して定める。

エネルギー較正式は、コーティング層および基材の両者に共通である。
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1
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Bragg　angle　e＝loe

lnclination　angle　¢＝oO

Dittraction　plane　7－Fe（200）
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図5－3　回折線プロファイルピークの決定
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5．3　適用例　一TiNコーティングされたSUS316の残留応力測定一

5．3．1　実験

（1）試料

第5章

　コーティング用の基材には、生体材料としても用いられるオーステナイト系ステン

レス鋼SUS316を使用した。試験片形状を図5－4に示す。平面研削盤を用いて表面

粗さ3～5　Pt　mRmaxに前加工し、さらに回転式のラップマシンを用いて湿式ラッピ

ング加工（ラッピングパウダーGC＃2000平均粒径6．7μm、丸善ラッピングオイル

LAP－500）を施し表面粗さ0．46　Pt　mRmaxに仕上げた。

コーティング面

28±o・1

；
あ
N

恥

N
．
O

0ユ

O
．
一

図5－4基材（SUS316》の形状
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第5章

　この基材に、高周波マグネトロンスパッタ装置（日電アネルバ社倉SPF332H）を

用いて、PVD法によりTiNをコーティングした。これを有ひずみ試料とする。スパッ

タリングは、チタンTiをターゲットとし、放電ガスにアルゴンガスAr、反応性ガ

スに窒素ガスN2を用いた反応性スパッタ蒸着法（マグネトロン式）で行った。ス

パッタリング装置の概略図を図5・5、スパッタリング条件を表5－1に示す。まず、

チャンバー内の圧力が1×10－5Pa以下になるまで排気を行った後、　N2を4．2×10－3　pa

まで導入し、次にArを6．0×10－2　Paまで導入する。排気系のバルブを閉じ、　Ar＋N2

の圧力を4Paにする。進行波電力250W及び反射波電力30Wで放電を起こす。

シャッターを閉じたまま約15分プリスパッタを行う。これは、前回のスパッタリン

グの後にチャンバーをリークした時、ターゲット表面が酸化や吸着などによって汚染

されているので、ターゲット表面の汚染物質を飛ばし浄化するために行う。プリス

パッタの後シャッターを開け、所定の時間放電を行いスパッタリングする。スパッタ

リング終了後、試料をチャンバー内で十分冷却し、その後チャンバーをリークし試料

を取り出す。

　コーティング層の厚さの測定には表面うねり測定を応用した触針法を用いた。ま

ず、スパッタリングの際に、コーティング用基材の隣にマスクをしたスライドガラス

を置く。コーティング後マスクをはずし、触針式粗さ測定器（小坂研究所製サーフ

コーダSE－3・C）を用いてスライドガラス上のTiN蒸着部と未蒸着部の段差を測定し

コーティング層厚さとする。測定の結果、コーティング層厚さは3．3ケ日であった。

　本法による応力測定には、同一材料の無ひずみ試料が必要である。SUS316無ひず

み試料は、基材を真空寒中で860℃、1時間保持後徐冷の焼なましをして作製した。

TiN無ひずみ試料は、コーティング試料を真空炉中で900℃、2時間保持後徐冷に

よる作製を試みた【91｝。ところがコーティング層のTiNがはく離したため、それを

粉末にしスライドガラスに付着させて使用した。

（2）白色X線応力測定装置

　白色X線の発生は北海道大学共同利用施設の高エネルギー超強力X線発生装置

（リガク製RU－1000C2）、回折X線の検出は固体半導体検出器（SSD：Princcton

一148一

表5－1　スパッタリング条件

Target Ti

Power W 250

Total　pressure（Ar＋N2） Pa 4．0

Nitrogen　gas　content ％ 6．5

（一） カソード側

第5章

／”’”
m．．，／

1　3．56MHz

ターゲット

O
寸

？？シャッター

試料

（＋） アノード側

排気系（DP，　RP）

図5－5　スパッタリング装置概略図
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Gamma　Tech三白IGP110）、波高分析には多重波高分析器（MCA：Tracor・Northcrn

社製TN－1750）を使用した。なお、測定中の温度変化が測定値に及ぼす影響を小さく

するため、装置全体を恒温室（室温23℃）に設置してある。

（3）sin2ψ法による測定

　本法による測定に先立ち、基材SUS316とTiNコーティング試料に深さ方向の応

力こう配が存在するかどうか確認するため、各試料に対しsin2ψ法による測定を側傾

法で行った。白色X線を用いる場合Brag9角を一定として測定するので、回折X線の

エネルギーEとsin2ψの関係が求められる。測定理論式として式（5－20）を用いる

［52］　o

σ＝ル1・K （5　一20）

ここで、MはE－sin2ψ線図の傾き、Kは応力定数であり、それぞれ式（5－21）、

（5－22）で表される。

ル1＝　　∂E
　　O（　sin2v　）

⊥
E
．

＝

（5　一21）

（5　一22）

式（5・22）のEMは縦弾性係数であり、Enは無ひずみ試料の回折X線のエネルギー

である。測定条件を表5・2に示す。測定の流れを図5－6に示す。エネルギー較正式

表5。2　sin2ψ法におけるX線条件

Target Cu

Tube　voltage　　　　　　　　kV 100

Tube　current　　　　mA 140

Bragg　angleθ　　　　　degree 10

1nclination　angleψ　degree 0，5，10」5，20，25，30，35，40，45

Measured　specimen SUS316 SUS316coated　with　TiN

Fixed　Time　　　　　second 2400 4800

一一@150　一一

測
定

解

析
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ψ＝＝＝oo @，　5。　，100　，15。　，20。　，

@25。　，30。　，35◎　，40。　，45。

SUS316（有ひずみ） 600sec．A
Am241－49γ 60sec，

×4

SUS3161無ひずみ｝ 600sec．
×4B

Am241－49γ 60sec．

SUS316（無ひずみ）＋TiN 600sec．
×8C

Am241－49γ 60sec。

sus316（有ひずみ1＋TiN 600sec．
×8D

Am241－49γ 60sec．

TiN（無ひずみ） 600sec。E
Am241－49γ 60sec．

×8

データ積算

ぴずみ算出用チrダ．． ’エネルギ㌣較花角ヂ』タ層

　　o　　　　　　　　　　　　　o

ﾕ＝0　～45 A，B
A SUS316（有ひずみ》 2400sec Fe－Kα 2400sec

B SUS316（無ひずみ》 2400sec Am241－49 240sec．

C SUS316（無ひずみ）＋TiN 4800sec C　D　E
D sus316（有ひずみ）＋TiN 4800sec Fe－Kα 4800sec

E TiN　l無ひずみ） 4800sec Am241－49 480sec．

ゼ：≒r：：クチャンネ、ルφ算出☆ ，エネルギ「較正式の算出

E＝」ρ＋9×（wCo碗広3＝

?ｘｐ（s×　CN2十txCN　十u）

六六：ク‡ネルギ嘱の算出．

曇E憎＄ih客ψ：線図φ作成礁

．。，残留応が分祐め算出孫

図5－6　TiNコーティングしたSUS316のsin2ψ法による

　　　　　　　　測定および解析の流れ
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は、測定時に基材SUS316から出る蛍光X線Fe－Kαと放射性同位元素Am241．49γ

を用いて傾斜角ψごとに算出した。測定データは、試料を600秒、エネルギー較正

のためのAm241－49γを60秒測定を1セットとし、基材SUS316は4セット、　TiN

コーティング試料は8セット繰り返し、積算して求めた。

（4）エネルギー分散法を利用した方法による測定

　表面仕上げ加工した基材SUS316と、さらにTiNをコーティングした試料を、そ

れぞれ表5－3に示す条件で測定した。測定の流れを図5・7に示す。エネルギー一較正

式は、sin2ψ法による測定と同様に基材SUS316から出る蛍光X線Fe－Kαと放射性

同位元素Am241－49γを用いて傾斜角ψごとに算出した。

　線吸収係数はSUS316についてはFe、　Cr、　Niの3元素を、　TiNについてはTiと

Nの2元素を考慮し、表5－4に示す諸定数と密度ρ（SUS316：7．93　g／cm3、TiN：

表5。3　白色X線法におけるX線条件

Target Cu

Tube　voltage kV 100

Tube　Current mA 140

Bragg　angleθ degree 10

lnclination　angle　ψ degree 0 30

Fixed　Time second 3600 5400

表5－4線吸収係数算出に用いた諸定数

Absorber Constant　C Constant　D
Atomic

獅浮高b?ｒ　Z

Atomic
翌?ｉｇｈｔ　A

Fe 126 27．2 26 55，847

Cr 99．0 18．2 24 51，996
Ni 158 40．1 28 58，710
Ti 75．6 12．3 22 47，900

N 2．05 0．0317 7 14，007
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　　oﾕ＝0 ×6 　　　oﾕ・＝30 ×

SUS3161有ひずみ｝ 600sec， SUS316（有ひずみ｝ 600sec．

Am241－49γ 60sec． Am241－49γ 60sec．

SUS316（無ひずみ》 600sec． SUS3161無ひずみ） 600sec．

Am241－49 60sec． Am241－49 60sec
SUS316（有ひずみ）＋TiN 600sec． SUS316（無ひずみ）＋TiN 600sec．

Am241－49 60sec． Am241－49 60sec
TiN（無ひずみ｝ 1200sec． SUS316（有ひずみ）＋TiN 600sec．

Am241－49 60sec． Am241－49 60sec
sus316（無ひずみ》＋TiN 600sec， TiN撫ひずみ》 600sec．

Am241－49 60sec． Am241。49 60sec
SUS3161無ひずみ1 600sec． SUS316（無ひずみ） 600sec，

Am241－49 60sec． Am241－49 60sec

データ積算

ひずみ算串爾デ嗣ダ． 　　oﾕ・＝0 　　　oﾕ＝＝30 ■ネルギ≒較正用データ

SUS3161有ひずみ） 3600sec． 5400sec． 　　oﾕ＝0
SUS316（無ひずみ） 3600sec 5400sec． Fe－Kα 10800sec．
sus316（有ひずみ）＋TiN 3600sec 5400sec， Am241－49 2160sec，
TiN　l無ひずみ） 7200sec 10800sec． 　　　oﾕ＝・30

SUS316（無ひずみ｝＋TiN 3600sec． 5400sec． Fe－Kα 16200sec．
SUS316（無ひずみ） 3600sec． 5400sec． Am241・49γ 3240sec．

ピークチャンネルの算出 エネルギー較正式の算出

E＝P＋9×αV（】oμ砿5＝

?ｘｐ（s　×　CN　2十t　x　CN　十u）

ピ※：ク漢嘉ルギ計の算出；・

ひずみ分掌φ決定＼・

・デ残留応力分布の決定．．

図5－7TiNコーティングしたSUS316の白色X線法による
　　　　　　　　測定および解析の流れ
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5．43g／cm3）を用いて式（1・12）、（1－13）より求めた。統計的ゆらぎの影響を小さ

くするために、各測定試料について試料を600秒、エネルギー較正のための放射性

同位元素Am241・49γを60秒測定を1セットとし、ψ＝0。の時は6セット、ψ＝

30。の時は9セット積算して測定データとした。各格子面のひずみは、この測定を各

測定試料について計3回行い、平均して求めた。

5．3．2　結果と考察

（1）sin2ψ法による測定結果

　TiNコーティング処理前後のSUS316のγ一Fe格子面（200）と（400）の測定結果

をそれぞれ図5－8、5－9に示す。図5－8、5－9を基に算出した残留応力を表5－5に示

す。X線的弾性定数はKr6nerモデル［62］を使って理論的に求めた。（200）、（400）

面はEM＝167　GPa、ン＝0．33となった。　TiNの格子面（220）、（422）は、機械

的に求められた弾性定数（EM　・250　GPa、レ＝0．19）［90］を使用した。

　表5－5より、（200）面の圧縮残留応力が（400）面のそれよりも大きいことがわ

かる。（200）面に対するX線の平均侵入深さは（400）面よりも浅い。したがって、

このことは表面仕上げ加工により試料表層に応力こう配が存在することを示してい

る。また，TiNコーティングによって（200）、（400）面の残留応力が変化している

が、その変化は（200）面の方が大きい。これも両格子面に対するX線の侵入深さを

考えると、コーティングによる応力こう配が界面近傍に存在していることを予想させ

る。

表5－5　sin2ψ法による残留応力

SUS316 TiN　　　　　Lattice　Plane

qesidual　stress 200 400 220 422

Before　coating 一625 。237 o　　o o　　一

After　coating 一577 一275 ・913 842
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　TiN粉末試料とTiNコーティング試料のTiNの（220）面と（422）面の測定結果

をそれぞれ図5－10、5－11に示す。図5・10、5－11を基に算出した残留応力を表5－5

に示す。（220）面が圧縮応力になったのに対し、（422）面では引張応力となった。

したがって，コーティング層にも急な応力こう配の存在が推測される。

　図5－12に、傾き角ψによるコーティング層TiNの各格子面における回折X線カ

ウント数（強度）の変化を示す。均質等方性材料で結晶粒の方位がランダムな試料

の場合、傾き角ψとX線の検出効率の関係から、ψ＝0．の時が最も回折X線の強

度が大きくなる。図5－12をみると、（422）面ではψ＝0．の時が最も回折X線の

強度が大きくなっているのに対し、（220）面ではψ＝30．で強度が最大となって

いる。この原因として、（220）面の集合組織化が考えられる。白色X線を用いた場

合、Bragg角を一一定にして測定できるので、測定方位を変化させ傾き角ψを数点

とり回折X線の強度を測定すれば、集合組織の分布の詳細な測定手法となる可能性が

ある。このことは、集合組織を有する材料の残留応力の測定法としても、その可能性

がたいへん高いことを示す。しかしながら、その場合、均質等方性の仮定は成り立た

ず、新たな測定理論の構築が必要となる。これについては、今後の検討課題とする。

（2）エネルギー分散法を利用した方法による測定結果

　本法によって応力こう配を評価するためには、X線的弾性定数の等しい複数の格子

面に関する回折X線データが必要となる。白色X線によるコーティング処理材料の測

定では、図5－13に示すように複数の材料の格子面に関する情報が同時に得られる。

そのため、測定条件によっては、異種材料からの回折X線のエネルギーに重なりが生

じ、ピークエネルギーの算出に支障をきたすことがあるので、本実験では回折X線の

ピークエネルギーが重なっていない格子面を測定に選んだ。SUS316のγ・Feは、　X

線的弾性定数がほぼ等しいとみなせる格子面（200）、（400）、（420）を用いた。

X線的弾性定数はKr6ncrモデル［64】を使って理論的に求めた。（200）、（400）面

はEM＝167　GPa、　y＝0．33、（420）面はEM＝194　GPa、ン＝0・30となった。

応力算出の際には、これらの平均値を用いた。TiNは格子面（220）、（422）を用い

た。TiNは機械的に求められた弾性定数（E〃＝250　GPa、　y＝・0・19）【90］を使用し
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図5－12　傾き角ψによる回折X線強度の変化
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た。

　図5－14に基材SUS316のコーティング前のひずみ分布を示す。コーティング後

の基材SuS316とコーティング層のTiNに分布するひずみを図5－15に示す。門中

の●▲印は、基材SUS316のひずみの深さ分布を指数関数近似した場合の各格子面

の平均のひずみとそれに対応する侵入深さを表している。平均のひずみには測定値を

用い、侵入深さを式（5－14）、（5－15）で計算し図5－14、5－15にプロットしている。

コーティング層のTiNについては、解析に用いた2つの格子面に対する平均の侵入

深さが両者とも約1．6μmと近すぎたため、一次関数近似した場合のひずみ分布の傾き

に大きな誤差が生じる可能性があった。そこで、傾きを零、すなわちコーティング層

内では一定のひずみ分布とし、コーティング層の2つの格子面から得られたひずみを

平均して求めた。

　コーーティング層TiNのひずみ分布を一定とし、基材sus316のひずみ分布を指数

関数近似した場合の残留応力分布を図5－16に示す。SUS316には表面仕上げ加工に

よって、表層に圧縮の残留応力が存在している。また、コーティングによって圧縮残

留応力が増加していることがわかる。いずれも、急な応力こう配が存在している。

コーティング層には、約790MPaの圧縮残留応力が見られる。一般にスパッタリン

グなどの物理蒸着法（PVD）では、コーティング層に圧縮残留応力が生じることが

報告されており【90］［91］、同様の結果となった。

　残留応力の発生原因として、（i）熱膨張係数の差、（ti）ピーニング効果が考えら

れている。ここで、（i）について考える。本実験で用いた材料の熱膨張係数は、

SUS316が18×10’6、TiNが9．5×10’6である。熱膨張係数の差によってTiNに生

じる熱応力σTは次式で表される。

oT　＝　i－1．1　iSX；」nN　．　（　oeTilv　一一　oesus3i6　）　AT

（5　一23）

ここで、ETiNはTiNの縦弾性係数、27　TiNはTiNのポアソン比、α　TiNはTiNの熱膨

張係数、αsus316はSUS316の熱膨張係数、∠Tはスパッタリング前後の温度差であ

る。スパッタリング後の温度降下が200℃程度とすると、コーティング層には約470

MPaの圧縮残留応力が発生することになるが、これは測定された値よりも小さい。
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したがって、実際には、先に挙げたピーニング効果が大きく作用しているものと思わ

れる。
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5．4　結言

　本章では、コーティング界面近傍に分布する残留応力の白色X線法による測定法を

提案した。実際に本法を用いて、コーティング試料の残留応力分布を測定した。そし

て、基材とコーティング層の両者に分布する残留応力を評価し、コーティング界面近

傍に分布する残留応力の非破壊評価法としての本法の有効性を検討した。その結果、

以下のことが得られた。

　（1）第3章で開発した方法を基に、コーティング層と基材それぞれについて・2面

以上の格子面のひずみと深さ情報を使ってひずみの深さ分布を求め、さらに2方向の

傾き角ψについて得られたひずみ分布から応力の深さ分布を求める方法を開発した。

　（2）本法により、オーステナイト系ステンレス鋼SUS316にPVD法で窒化チタン

TiNを3．3μmコーティングした試料の残留応力分布を測定した結果、コーティン

グ界面近傍の残留応力評価が可能であることが確認できた。

　（3）TiNコーティング層のひずみ分布を一定として残留応力分布を求めた結果、約

790MPaの圧縮残留応力が確認された。

　（4）基材SUS316の表層には、　TiNコーティング前のラッピング加工による圧縮

残留応力が確認され、さらにTiNコーティングにより表層の圧縮残留応力の増加が

みられた。いずれも深さ方向の急な応力こう配が確認された。

第6章

第6章　回折線プロファイルを利用した残留応力の深さ分布測定

6．1　緒言

　第3章から第5章では、エネルギー分散法を利用して深さに沿って変化する残留応

力や三次元応力分布などを評価する方法を述べた。それらの方法では、無ひずみ試料

と有ひずみ試料における白色X線の回折線プロファイルのピークエネルギーの差から

ひずみを求めた。一方、白色X線の回折線プロファイルの形成にはさまざまなパラ

メータが関係しているであろうことが推測される。例えば、ターゲットに用いる金属

によって異なるX線の強度分布、X線のエネルギーとその吸収体の組み合わせによっ

て決まる線吸収係数、SSDやMCAなどの装置の特性、さらに深さに沿って変化す

る格子面間隔などである。これらのパラメータと回折線プロファイルの関係がわかれ

ば、1つの回折線プロファイルから深さに沿って変化する残留応力分布が求められる

可能性がある。

　本章では、白色X線の回折線プロファイルを利用した残留応力の深さ分布測定理論

を提案する。まず、白色X線の回折線プロファイルに影響を及ぼすと考えられるパラ

メータとして、X線の強度、線吸収係数、検出装置の特性、ひずみの深さ分布を考慮

し、回折線プロファイルを定式化する。得られた式を用いて数値シミュレーションを

行い、回折線プロファイルの形状に影響を及ぼすパラメータを明らかにする。そのパ

ラメータを使用して、複数の格子面の回折線プロファイルのピークから応力こう配と

表面応力を評価するための測定理論を示す。

　適用例として、（a）円筒形のSK4鋼板を平板に拘束した場合の残留応力の深さ分布

の測定を行い、本法の実用性を検証する。
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第6章

6．2　測定理論

6．2．1　ひずみ分布と白色X線回折深さの関係

　格子面（hkl）のひずみεhklが表面からの深さzに対して直線的に変化する場合を

考える［14］。このときεhkl（z）は式（6－1）で表される。

ここで、A，　Bは定数である。また、焼なましなどによりひずみを除去された試料

（以下、無ひずみ試料）の格子面間隔を4翫、機械加工などにより残留ひずみが

存在する試料（以下、有ひずみ試料）の格子面間隔の深さ分布を4顧z）とすると、

ひずみεhkl（z）はさらに式（6－2）で書ける。

　　　ehk（z）　＝

　　　　　　　鴫

格子面間隔4刷と深さzの関係は式（6－1）、（6－2）より次式となる。

ここで、係数a、bは式（6－4）で表される。

　　　a＝A　d8，　，　b＝（B＋1）　da，　（6　一4）

さて、一般に格子面間隔dは、Brag9角θ、回折X線のエネルギーE・Planckの定

数h、光速度。を使って次式のように表される。

　　　dニ2告講θ壱　　　　　　　　　　（6’5）

よって、Bragg角θが一定の場合、式（6－3）、（6－4）、（6－5）よりエネルギー一EのX

線が回折する深さzは、無ひずみ試料の面間隔4脚で回折するX線のエネルギーを

Eoとすると次式で得られる。
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6．2．2　白色X線の回折線プロファイル

第6章

（6－6）

　白色X線を図6－1に示すBrag9角θ、傾き角ψで試料に入射する。ひずみの分布

する試料に白色X線を入射した場合の、回折線プロファイルの模式図を図6－2に示

す。図6－2の［Stage　1］は試料における現象、［Stage　2］はSSD（半導体検出器）

における現象、［　Stage　3】はMCA（多重波高分析的）における現象をそれぞれ表

す。さて、強度10、エネルギーEのX線は試料内部で吸収され指数関数的に減衰し

ながら侵入し、ある深さzで回折して表面に出てくる。図6－2の【Stage　11に示し

た回折X線の強度1（E，z）は、線吸収係数μ（E）と反射係数κによって式（6－7）のよ

Incident　X－ray Diffracted　X－ray

ψ

θ
θ

Y　　　Surface

R　　Z

図6－1　試料に設定した座標系と白色X線入射方向

　　　　　　　　　一169一
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Diffracted　×一ray　profile　on　MCA

　　　　　　　　　　　　　　　　Mi

Diffracted　×一ray　profile　on　SSD

　　　　　　　　　　　　　　　M（E）

Diffracted　×一ray　spectra

　　　　　　　　　　　T（E）

●
●

　
　
　
　
●

○

●
●　
●

eee

　e
　．

○
●

e．［　Stage　3　］

e
e
e

［　Stage　2　］

Diffracted　×一ray

intensity　curve
　　　　　　1（E，Z）

×一ray　energy

E　［keV］

rc　lo

Es ／　ie／E Eo

lntensity

1（E，Z）

［　Stage　1　］

o

　　　　　　　Distribution　curve　of

　　　　　　　diffracted　×一ray　energy
Depth　Z　pm

図6－2　回折X線スペクトルとプロファイル
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第6章

　　　・〔E・z〕＝Kろexp卜s認轟］　　　　　（6－7）

　白色X線の場合、さまざまなエネルギーのX線が試料に同時に入射する。それぞれ

のX線は、そのエネルギーEに対しBraggの条件を満たす格子面間隔が存在する深

さzまで侵入して回折する。したがって、試料内部でひずみ分布が深さに沿って変化

する場合、図6－2の［Stage　1］に示す回折線スペクトルT（E）のように・エネル

ギーEに対して連続的に変化した回折X線の強度分布が得られる。この回折線スペ

クトル：τ（E）は、式（6－7）に式（6－6）を代入して式（6－8）のように得られる。

T〔E）＝K　・・　exp｛一si談翻瑞云E－B］｝ （6－8）

ここで、Feの場合、線吸収係数μ（E）はX線のエネルギーがK吸収端エネルギー

（7．1072keV）以上の場合、式（6－9）で近似できる【57］【60】。

“，，（E）．！27：S2Tils－19：・60，×105　［1／，．］

（6－9）

より正確な近似式として、第1章で示したVictoreenの実験式（1・12）がある［60］。

　一般に、白色X線の回折線の検出にはSSDが使われる。　SSDに入射したX線は、

そのエネルギーに比例した電子・正孔対を生成し、その数に比例した高さをもつ電圧

パルスに変換される。SSDの特性として電子・正孔対の生成数は統計的ゆらぎの影響

を受ける。統計的ゆらぎは応答関数【58］【59］によって表され、SSDの場合は式（6－

10）で示すガウス関数となる。

R〔E・昨磁〕exp一〔鋳 （6－10）

この式は、エネルギーE’のX線がEのエネルギーを持つものとして測定される確率

を示す。式（6－10）のδ（E’）はガウス分布の標準偏差であり、単一エネルギースペ

クトルを測定したときに得られる分布曲線の半価幅（Full　Width　of・Half・Maximum
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Intensity，　FWHM）より式（6－11）で求められる［59］。

（iir（E・）一E211illll｛iSlli一），M，S）
（6－11）

上式のFvaH：M（E’）には、　SSDの他に測定系全体の電子回路雑音による分解能低下

の影響が重畳される。したがって、白色X線の回折線スペクトルT（E’）は応答関数

R（E，E’）によってフォールディング［5glされ式（6－12）となり・図6口2の［　Stage　2］

に示す分布となる。

M（E）　＝　／，to　R（E　，　E’　）　T（Er　）　dE’ （6－12）

　SSDで発生した電圧パルスは増幅器を経てMCAに入る。電圧パルスはAD変換

器によりその波高（電圧）をディジタル化され、波高レベルに対応したチャンネル

にカウントされる。MCAは多数のチャンネルを持ち、各チャンネルにはチャンネル

毎に設定された波高範囲に入る電圧パルスのカウント数が記録される。波高はX線の

エネルギーに対応するので、波高範囲に対応するエネルギー範囲を蕗とすると、最

終的にMCAのチャンネルーに記録されるカウント数は式（6－13）となり・図6－2

の［Stagc　3］に示すチャンネルごとの離散的なプロファイルとなる。

M，　一　J．Flk：，112　M（E）　，．

　　　t
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6．3　応力分布を求めるための解析手順

6．3．1　回折線プロファイルの数値シミュレーーション

第6章

　式（6－13）のパラメータは、あらかじめ仮定したひずみ分布式（6－1）の係数Aと

B、入射X線強度10と反射係数んである。応答関数の標準偏差δ（E’）も測定環境な

どの影響でわずかではあるが変化するのでパラメータとなる。入射X線強度10はエ

ネルギーEの関数であるが、回折X線スペクトルのエネルギー幅は極めて小さいので

定数とする。解析計算に先立ち、これらのパラメータが回折X線のプロファイルにど

のような影響を及ぼすか、数値シミュレーションを行い確認した。英ら【14］は特性

X線の場合について同様の考察を詳しく行っている。それによると、ひずみこう配が

ある場合は、回折線プロファイルの重心位置を問題にすべきことを指摘している。し

かし、深さに沿った各層から得られるプロファイルの標準偏差が十分大きい場合は、

近似的にピーク位置を重心位置に置き換えることができるとしている。白色X線の場

合も同様のことが言える。本研究で使用した装置の応答関数の標準偏差は十分大きい

ので、プロファイルのピーク位置と重心位置は近似的に等しいとみなし、ここでは

ピーク位置について考える。数値シミュレーションは、後述する実験で使用する円

筒形試料（曲率半径40mm、板厚0．2　mm）を平板に拘束した場合を想定し、表

6－1に示す基準条件を基に行った。そして、各パラメータの基準に対する比率をそれ

ぞれ表6－2のように変化させて計算を行った。

　図6－3（a）は強度に関連した係数の積κ10、標準偏差∂（E）をそれぞれ変化させた

場合、図6－3（b）はひずみ分布式（6－1）の係数AとBをそれぞれ変化させた場合の

回折線プロファイルのシミュレーション結果を示す。図の縦軸は基準条件で計算され

た回折X線の強度を1。0とした場合の、各回折X線の比強度を示す。横軸はチャン

ネルNo。に対応し、基準条件から求められたピークチャンネルを▲印で示してある。

また、それぞれの条件で得られたピークチャンネルに対応したエネルギーの基準に対

する変化率を表6－2の右欄に示す。

　図6－3（a）および表6・2をみると、強度に関連した係数の積κ10を変化させた場合・

一一
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第6章

表6－1数値シミュレーションの基準条件

Diffraction　plane α一Fe（211）

Youngls　modulus 馬＝221GPa

Poissonls　ratio レ＝0．271

Bragg　angle θ＝12．5deg。

InClinatiOn　angle ψ＝Odeg．

Energy　calibration　equation ε＝0．02733×（ンV－　0．9534【keV】

Strain　distribution
ε、（z）＝9・29×10－6×z－9・29×10’4

Intensity　coefficient κ’o＝1・0

Standard　deviation　of　response　function
∂（E）　＝0。4247exp【0．470810ge（ε）

@　　　　　＋4，1031［eV】

表6－2数値シミュレーションにおける各パラメータの基準条件に

　　　　対する比率と数値シミュレーションによる回折線プロファ

　　　　イルのピークエネルギー変化率

Intensiwcoe行icient

@　κlo

Standard
р?ｖｉａｔｉｏｎ　　A

@σ（E）

Str釦n
№窒≠р奄?ｎｔ?

@　A

Sur「ace
唐狽窒≠奄氏

@　B

Peak　energy
モ?ａｎｇｅ　ratio

@　　　％

0．5 0，000

1．0 0，000
1．0 1．0

1．5
1．0

0，000

2．0 0．0∞

0．5 0，000

1．0 1．5 1．0
　　　聾P．0 0，000

2．0 0，000

0．5 0，006

1．0 1．0 1．5 1．0 0，006

2．0 0，012

0．5 0，046

1．0 1．0 1．0 1．5 0，047

2．0 0，093
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　　　An．5xσ（E）

：
：
：
：
：
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2．Oxκlo

　　　〈狽nxσ（E）
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：
：
：
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：
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：
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…
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880　900 920 940　　960 98

　　　　　　　　　　　　　Channel　number

（a）強度に関連した係数κと10、標準偏差∂（E）を変化させた場合

　　　2．0
あ
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ぢ
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主
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　o
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罵
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　　　　　　　　　　　　Channel　number

（b）z方向ひずみ分布のこう配A、表面の値Bを変化させた場合

2．OxA 2．OxB

1．5xA 15xB

1．OxA

…
…
…

1．OxB

0．5xA 0．5xB

880　900 920 940 960　　98

図6－3　回折線プロファイルの数値シミュレーション
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第6章

プロファイルのFWHMは変化しないが回折強度は比率に従って変化している。一

方、標準偏差δ（E）を変化させた場合、プロファイルのFWHMが比率に従って変

化するとともに回折強度が比率に反比例して変化している。しかし・両者ともピーク

エネルギーは変化していない。

　つぎに図6－3（b）および表6－2をみると、ひずみ分布のこう配Aを変化させた場

合、回折強度が比率に従って変化するとともにピークエネルギーもわずかであるが変

化している。ひずみ分布のこう配が急になると強度減衰の小さい浅い位置で回折する

X線のエネルギー領域が広くなるため、回折X線の総量が増し回折強度が増加すると

考えられる。表面の値Bを変化させた場合は、回折強度の変化はわずかであるがピー

クエネルギーの変化は他のパラメータを変化させた場合に比べ大きいものとなった。

表面のひずみを変化させると、回折X線スペクトルT（E）のエネルギー軸上の位置

が直接変化するため、その移動にともないピーク位置も変化すると考えられる。

6．3．2　ひずみ分布を決定するための解析手順

　数値シミュレーションの結果、回折線プロファイルのピークに注目すると、その位

置はひずみの深さ分布によって変化することがわかった。そこで、パラメータをひず

み分布式（6－1）の係数オ、Bのみとし、　X線的弾性定数が等しいとおける格子面の

2面以上の回折線データを使って解析計算を行うこととする。解析計算には非線形最

小二乗法であるシンプレックス法を用いる。解析手順を以下に示す。

　i）実際に測定されるのはMCAのチャンネルに対応したカウント数（強度）で

あるので、それをX線のエネルギーとカウント数の関係に変換するための較正式が必

要となる。ピークエネルギーが明かな複数の単一スペクトル試料を測定し・チャンネ

ル番号とピークエネルギーの関係を一次式に最小二乗近似して式（6－14）を求める。

E＝p＋q　CN
（6－14）

ここで、p、　gは定数、　CNはチャンネル番号である。

　ti）計算に使用する格子面の回折線ピークエネルギーを、無ひずみ試料、有ひずみ

試料の測定データそれぞれについて求める。まず、図6－4に示すように回折線ブロ

ー　176　一一一
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ファイルのピーク両側において平坦となる位置の合計10チャンネル分のカウント数

を平均しバックグラウンドとする。カウントデータよりバックグラウンドを差し引

き、ピークの60％以上のカウント数を有するデータを使ってピークチャンネルを求

める。応答関数の標準偏差が大きいためプロファイルの非対称性が小さいので、ピー

クチャンネルは式（6－15）に示すガウス曲線［63］を使用し最小二乗法で求める。

Counts　＝　exp（　s　CN2　＋t　CN　＋　u） （6－15）

ここで、s、　t、　uは定数、　CVはチャンネル番号である。

　さらに、得られたピークチャンネルを式（6－14）を使ってエネルギーに変換する。

また、測定中、試料から出るKα線は無ひずみ試料、有ひずみ試料に関わらず一定の

ものであるから、両者のKα線ピークエネルギーが一致するように、各回折線プロ

ファイルのピークエネルギーを補正する。

　iii）シンプレックス法のパラメータとして使うA、　Bの初期値を決定する。表面の

値Bは、測定された無ひずみ試料、有ひずみ試料の回折線ピークエネルギーをそれ

ぞれE8、EPとして式（6－1・6）より求め、解析計算に使用する全格子面について平

　　9000

　　8000

　　7000

　　6000

皿　5000
s
8　4000

　　3000

　　2000

　　1000

　　　0
　　　880

Gaussian　curve e　．12．5a
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図6－4　回折線プロファイルピークの決定

一　177　一一

980

　羅繕灘灘灘灘灘鱗雛鑛鎌灘鍵鍵醤醤響灘灘響灘難鱒難灘灘難1鍵麟灘熱難灘雛灘鑛鑛 t；編榊齢襯



陰

第6章

均する。

ひずみ分布のこう配Aは、Bと符号が逆の零以外の任意の値とする。

　iv）シンプレックス法を実行する。まず、　MCAの最小測定エネルギー間隔AE内

ではM（E）は直線的に変化していると考え、式（6－13）のEに関する積分を式（6－

17）で近似する。

　　　磁＝超M〔E，）　　　　　　　　　　　　（6－17）

さらに、回折線スペクトルT（E）の分布は、ひずみ分布および測定時の傾き角ψに

よって2種類に分けられるので、積分区間をそれぞれ次式のように設定して求める。

・E8＞EPの場合

　　　M，＝z！SEJ　R〔E，・叩〔E’）dE’

　　　　ニムE蕩蕉いりR圃π躍　　　　（6“18）

・E5〈EPの場合

　　　M，　一一一　z！sE　J，E’　R（E，　，　E’　）　T（E’）　dE’

　　　　一AE　；co．，　！，ii］li）liJ．　，，　R（E，，E’）T（E’）dE’　（6　一i　g）

ここで、Esは表面で回折するX線のエネルギーであり、式（6－6）においてzを零と

おくことにより得られる。また、積分はシンプソン法による数値積分を使って求め

る。

　計算により得られたMiを使ってピークエネルギーを計算し、測定値との差の二乗

和を全格子面について合計する。ピークエネルギー誤差の二乗和が最小となるまでパ

ラメータを変えながら計算を繰り返す。最終的に式（6－1）の係数ムBが求められ、

　　　　　　　　　　　　　　　　　　一　178　一一

鷲　　　灘凝・　　灘、　　．一tt・s

ひずみ分布が決定する。

　以上の計算は、著者が作成したプログラム（C言語）を用いて行う。

6．3．3　応力の深さ分布の算出

第6章

　試料表層では図6－5に示す平面応力状態であると仮定すれば［18］、ψ方向のひず

みは次式となる。

　　　　　　　　　sin2v

したがって、2方向のひずみの深さ分布を求めることによって、x方向応力の深さに

沿った分布が得られる。

ここで、EMは縦弾性係数、　vはポアソン比である。式（6－20）においてひずみを深

さzの関数とし、Oxについて整理すれば式（6－21）となる。

　　　．．（z）．k．M．E｝．1t1：＃Fil？！Y（Zl．i，？，KZ）　（6．一21）

εy・0｝

y 0

εx・（フk

X
ε
ψ

εz

y

図6－5　平面応力状態の応力・ひずみ成分

　　　　　　　一　179　一
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第6章

6．4　適用例1　一平板に拘束された円筒形鋼板SK4の応力測定一

6．4．1　実験

（1）試料

　試料はSK4炭素工具鋼（皿S　G4401）を用い、幅100　mm、厚さ0．2　mmの板材中

央から一辺28mmの正方形に切り出した。それを円筒形成形用治具にはさみ・真空

炉を用いて760℃まで加熱し30分保持の後炉内で徐冷し、曲率半径40mmの円筒

形に成形した。その試料を図6－6に示す装置を使って平板に拘束することによって

既知の応力分布を作り有ひずみ試料とし、表面が引張応力となる方を測定面とした。

無ひずみ試料は同一材料の正方形平板とし、上記と同じ条件で熱処理して作製した。

o
　BASE　PLATE

rPECIMEN　　。9

（1＞　　　HOLD　PLATE　　　G》 o

20 o 田

Φ　　　　　　　　（疹 o
46

図6－6　平板拘束用装置

一一　180　一一

（2）エネルギー較正式

第6章

　白色X線による応力測定実験に先立ち、エネルギー較正用試料の測定を行った。

Fe、　Ni、　Cu、　Sr、　Sb、　Ba、　Am241－49γの7種類の標準試料より較正式を定めた。

（3）応力測定条件

　白色X線の発生には北海道大学共同利用施設「高エネルギー超強力X線回折室」

の超強力X線発生装置（リガク製RU－1000C2）、回折X線の検出にはSSD（Princeton

Gamma　Tech社製IGP110）、波高分析にはMCA（Tracor　Northern社製TN・1750）

を使用した。測定システムを構成する回路素子の特性が温度によって変動しやすく測

定値に影響を及ぼすため［51］、装置全体を恒温室（室温23℃）に設置してある。

　測定は無ひずみ試料、有ひずみ試料それぞれについて表6－3に示す条件で5回行っ

た。測定および解析の流れを図6－7に示す。まず、無ひずみ試料について傾き角ψ

＝・0．で5回、ψ＝30．で5回、それぞれ連続して行い、つぎに有ひずみ試料について

同様に行った。実験に使用したSSDは、　X線のエネルギーとして約25　kcV～60　kcV

の範囲で検出効率が100％となるので、回折X線のエネルギーがその範囲に収まるよ

うに使用する格子面の面間隔とBraggの条件式よりθの値を決定している。また、

測定時間が傾き角ψで異なるのは、ψ＝30．ではX線の照射面積が減少するため回折

表6－3　白色X線応力測定条件

Polychromatic　X・ray　target Cu

Tube　voltage kV で00

Tube　current 畝 140

Bias　vo瞳age V 200

Divergence　angle　of　soller　slit degree 0．16

Bragg　angleθ degree 12．5

InClinatiOn　angleψ degree 0 30

Fixed　time second 1000 1200

一一　181　一一
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無ひずみ試料 エネルギー較正用試料

　　oﾕ・＝0 1000sec． Fe－Kα

N卜Kα

無ひずみ試料 Cu－Kα

　　　oﾕ＝30 1200sec， Sr－Kα 900sec．

×5

~5

~5

~5

Sb－Kα

有ひずみ試料 Ba－Kα1

　　oﾕ＝0 1000sec． Am241－49

有ひずみ試料

　　　oﾕ・＝30 1200sec．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　一@一

@　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第6章

@　X線めカウント数も減少するので、カウント数をψ＝0．の場合と同程度とし、カウ

@　ント数の統計的誤差（カウント数をπとすると玩／〃）の影響を各測定データにつ

@　いてできるだけ同じようにするためである。

@6．4．2　結果と考察

@　　（1）エネルギー較正式

|　　　測定結果を表6－4に示す。結果を1次式に最小二乗近似し、エネルギー較正式と

@　して式（6－22）を得た。

@　　　　E＝一9．5340×10一1＋2．7332x10－2xC2V　　［1ヒεV］　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（6－22）

@　エネルギーとチャンネル番号の関係を図6－8に示す。

@　　（2）解析結果

@　　白色X線による測定の場合、図6－9に示すように複数の格子面の面間隔情報が情

@　報が同時に得られるが、今回の解析にはX線的弾性定数が同じものと扱える（211）、

@　　　　　　　　　　　表6－4　エネルギー較正用試料測定結果

ピークチャンネルの算出 エネルギー較正式の算出’

Coμπ雌＝

?ｘｐ（5×αV　2＋∫×α＋の
E＝P＋gxαV

無ひずみ試料琢

有ひずみ試料EP

1解枡計糞初期値φ決定擁：

ひずみ分布式の係数AB

，．
ﾐずみ分布式の係数φ決定憂i：

シンプレックス法の最小化関数

ﾅ∫ζ、（Eぎ，一E盆∫）2（π：格子面の数）

@　Eぎご：回折線ピークエネルギーの計算値

@E最：回折線ピークエネルギーの測定値

Calibration

@　●唐睡t1men

Measured

垂?ａｋ　channel

Standard

?ｎｅｒｇｙ　keV

Fe。Kα 268，654 6．39995

Ni－Kα 307，999 7．47294
・こびずみ秀希の決定i：；∴：：

Cu－Kα 328，792 8．04168

εω＝バz＋β
552，り52 14．1438

1…ill≧残曽応’ガ合希あ決定｝i：……ξ Sb－Kα 998，383 26．2785

Ba－Kα 1212．55 32」965
頭z）＝静〔il諦z）

Am241－49γ 2212．55 59．5370

図6－7　測定および解析の流れ
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図6－8　エネルギーとチャンネル番号の関係

Fe－Kα
Bragg　angle　θ＝12，5。
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図6－9　回折X線カウント分布
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（220）、（321）面を使用した【62］。ひずみ分布式（6－1）の係数4・Bの初期値を・

各測定データについて表6－5のように定めて解析を行った。解析結果を同じく表6・

5に示す。表6－5のトータルピーク誤差は、各格子面の回折線ピークエネルギーに

ついて、測定値と解析値の差を二乗し合計したものである。この値が小さいほど非線

形最小二乗法による解析結果が測定値に近いことを示す。また反復数は解析計算に用

いたシンプレックス法の反復計算回数を示す。

表6－5解析条件と結果

No，

ψ
d
e
g
．

Constants
Initial

魔≠撃浮

Calculated

@value
Total　peak

?ｒｒｏｒ（eV）2

lteration

獅浮高b??

0 A1／μm 1．000×10’5 8．39×10・6
10．5 55

1
B 一6．995×10’4 一9．27×10“4

A1／μm 1．000×10－5 7。12×10－9
30

B 一1．253×10・4 一1．80×10－4
19．5 51

A1／μm 1．000×10’5 6．77×10．6
0

B 。7．162×10’4 一8．96×10’4
20．6 48

2

A1／μm 1．000×10・5 3．26×10齢6
30

B 一1．722×10－4 一2．29×10．4
2．21 53

A1／μm 1．000×10口5 5．50×10’7
0

B 一7，064×10・4 一7，33×10’4
0，908 55

3
A1／μm 1．000×10－5 2．59×10－6

8．9030
B 一1．665×10－4 ・2．43×10’4

52

A1／μm 1，000×10曽5 9．96×10．6
13．80

B 一6．796×10・4 一9．11×10－4
54

4

A1／μm 1．000×10－5 2．02×10・7
18．330

B 一1．334×10－4 一1．49×10’4

A1／μm 1．000×10・5 13、5×10・6
0

B 一6．579×10－4 一9．6噂×10・4
11．2 47

5

A1／μm 1．000×10’5 5．45×10’9
4．07 6730

B 一6．368×10’5 一7．89×10－5

一185　一一
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第6章

（3）ひずみ、応力分布

　表6－5に示したひずみ分布解析結果を、各方向について平均した値を図6－10に

示す。εψはψ＝30．方向、εzはψ＝0．方向のひずみ分布を示す。応力分布の解析結

果および理論値を図6－11に示す。応力の理論値は、弾性力学による薄板曲げ理論の

解である次式を用いて計算した。

一Z噸エ
2
〔鞠
7）ユV日1〔

＝σ
（6　一23）

ここで、EMは縦弾性係数：、ンはポアソン比、　rは曲率半径、　tは板厚、　zは薄板の中

立面からの距離である。なお、この計算では機械的弾性定数（EM：206　GPa、ン：

0．3）を用いた。また、解析値は格子面として（211）、（220）、（321）面を使用

し、Kr6nerによるX線的弾性定数（EM：221GPa、レ：0．271）【61】を用いて計算

し平均した。

（4）測定誤差評価

　応力分布図6－11をみると、理論値と比較して解析結果では表面応力で約13％、

応力こう配で約19％の誤差が出た。誤差の原因としては、測定用試料の寸法精度、

試料の不完全拘束、測定データの誤差、解析計算誤差など考えられるが、ここで測定

データのカウント数による統計的誤差の影響について考える。今回の測定における各

格子面の回折線プロファイルピークの平均最低カウント数は、無ひずみ試料を傾き角

ψ　＝＝0．で測定したときの（220）面における772．8カウントであった。この場合の

カウント数の統計的誤差は約3．6％である。この誤差を小さくするためにはカウント

数を大きくすればよい。そこで、今回測定した5回分のデータを積算し、ψ＝0．につ

いて5000秒、ψ＝300については6000秒のデータを作成した。この場合、（220）

面のカウント数は3864となり統計的誤差は約1．6％である。解析計算の結果、応力

分布式として次式を得た。

σx（z）＝：506－4．96xz　　［ルIPa］

一一@186　一

（6　一24）
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05

εφ（Z）＝　1．21x10’6xZ－176x10’6

εz（Z）＝　7．83x10’6xZ一・・886x10’6

図6－1・O　ひずみ分布
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Depth　z　pt　m

図6。11　応力分布（1）
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理論値との誤差は表面応力で約11％、応力こう配で約12％となり両者とも減少し

た。図6－12に新たな解析結果を示す。カウント数による統計的誤差は測定精度に影

響を及ぼしていたと言える。したがって、解析に使用する格子面についてはできるだ

けカウント数が多くなるように測定すべきである。しかし、1回の測定時間を長くと

ると無ひずみ試料、有ひずみ試料の測定間隔も長くなるため、それによるピーク変動

の影響が出てくる可能性もあり、単純に測定時間を長くすることはできない。測定方

法としては、高間らr54］の報告にあるように、無ひずみ試料、有ひずみ試料を短い

時間で交互に測定し、それらを積算したデータを使用する方がよいと考えられる。

（5）　X線侵入深さの影響

　回折X線の強度関数式（6－7）を、式（6－6）を使って深さzの関数とすると式（6－

25）が得られる。

T（z）ニK為exp卜sin論ψμ〔　　EeAz＋B＋　1〕］
（6　一25）

解析に使用した格子面で回折するX線がどの深さまで侵入しているか、式（6・25）を

使って求めた結果を図6－13に示す。式（6・25）中のEoは無ひずみ試料の各格子面

についての理論値を使用した。また、ひずみ分布式の係数は測定により得られた値を

平均して用いた。一般に表面加工を施した材料では、深さ数10μm程度まで大きな

応力こう配を有する場合が多い。その場合、図6－13に示した（321）面のように

100μm以上も侵入したX線のひずみ情報を使って直線近似すると、実際の分布と異

なった結果を得ることになる。したがって、そのような分布に本法を適用する場合

は、3．5節で述べたように分布の近似式を直線以外のものにするなどの方法を検討し

なければならない。

一一　189　一
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図6－12　応力分布（ll）
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（321）

（220＞

（211）

o 02 04

Depth　z 　ptm

図6－1・3　侵入深さによる回折X線の強度比
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第6章

6．5　結言

　白色X線の回折線プロファイルを利用した応力の深さ分布測定理論を提案した。適

用例として、（a）円筒形に成型されたSK4鋼板を平板に拘束した場合の残留応力の深

さ分布の測定を行い、本法の実用性を検証した。

　その結果、以下のことが得られた。

　（1）白色X線の回折線プロファイルに影響を及ぼすと考えられるパラメータとし

て、X線の強度、反射係数、線吸収係数、検出装置の応答関数、ひずみの深さ分布を

考慮し、回折線プロファイルを定式化した。

　（2）得られた回折線プロファイルの式を用いて数値シミュレーションを行い、回折

線プロファイルの形状に影響を及ぼすパラメータを検討した。その結果、回折線プロ

ファイルのピークに注目すると、ひずみの深さ分布にのみ影響を受けることが明らか

となった。

　（3）（2）の結果を基に、複数の格子面の回折線プロファイルのピークから応力こう配

と表面応力を評価するための測定理論を構築した。

　（4）本法を用いて、円筒形のSK4鋼板を平板に拘束した場合の残留応力の深さ分

布を測定した。その結果、表面応力が約11％、応力こう配が約12％の誤差で応力

分布を評価できた。

一　192　一一
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　残留応力が材料強度や寿命に及ぼす影響あるいは残留応力の果たす役割を正確に評

価するためには、残留応力の非破壊測定が必要不可欠である。X線応力測定法は、残

留応力の非破壊測定に重要な役割を担ってきた。特に、特性X線によるsin2ψ法の果

たしてきた役割はたいへん大きい。しかしながら、近年、sin2ψ法では評価が困難な

残留応力分布が報告されている。残留応力が深さに沿って変化する場合である。一

方、白色X線は連続波長からなるので、材料に照射した場合、同時に複数の格子面か

らの回折X線が得られ、残留応力の深さ分布測定にたいへん高い可能性がある。しか

し、実際に白色X線を用いて残留応力の深さ分布を測定した例はほとんど無く、ま

た、白色X線の利点を有効に活用した測定法も開発されていない。

　本研究は、白色X線の特徴を生かし、さまざまな材質や構造の材料に生じている残

留応力の応力こう配や三次元的応力状態に対応した測定理論の開発を目的として行な

われた。そして、各種の新しい測定理論を提示した。

　本研究で得られた結論および成果は、以下の通りにまとめられる。

　第1章は、本論文の序論である。X線応力測定法のこれまでの研究成果と問題点を

概説するとともに、白色X線による応力測定の可能性を示した。そして、白色X線に

よるエネルギー分散法について説明した。また、白色X線を用いて残留応力評価をす

る際に留意すべき事項、例えばエスケープ現象や回折線プロファイルピークのゆらぎ

などについて説明した。

　第2章は、異なった波長を持つ2種類の特性X線を用いて、表層の残留応力の深さ

に沿った分布を非破壊的に測定する方法を提唱した。X線による測定応力は、　X線の

侵入深さに関する重み付き平均値である。侵入深さは使用する特性X線の波長と測定

対象物の材質によって異なる。したがって、残留応力分布が深さに沿って変化してい

る場合、測定に使用する特性X線によって、残留応力値とそれに対応する深さは異な

る。このことを利用して、2種類の特性X線を用いて応力こう配を有する残留応力分

布を非破壊的に評価するための測定理論を開発した。

一一一　193　一
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第7章

　適用例として、圧延加工、熱処理、さらに研削加工を施された製材用帯鋸材（JIS

SKS51）の残留応力を測定した。本法の実用性を検討するために、深さに沿って変化

する残留応力分布の厳密な評価法である逐次薄層除去法による測定も行った。その

際、逐次薄層除去法による測定値に対して、使用するX線の侵入深さに基づく補正を

行った。その結果、逐次薄層除去法による結果と比較して・本法は深さに沿って変化

する残留応力の測定法として十分実用性のあることが確認できた。

　第3章は、白色X線によるエネルギー分散法を利用した残留応力の深さ分布測定理

論を提唱した。エネルギー分散法によって得られる平均のひずみとその深さの関係

を、ひずみの深さ分布を仮定し回折X線の強度減衰を考慮することによって定式化し

た。そして、弾性的性質が同じ2面以上の回折面の平均のひずみと深さ情報を使って

ひずみの深さ分布を求める測定理論を開発した。

　実際に、適用例として研削加工したアルミナセラミックスの表層に分布する残留応

力を測定した。アルミナセラミックスは鉄鋼材料に比べ線吸収係数が小さいため、X

線が試料内部に深く侵入する。回折面によっては、応力がほぼ零に近い深さの情報も

含めて平均化された残留応力が求められるため、実際の分布と異なる可能性が大き

い。そこで、残留応力の算出の際は、回折X線の平均侵入信さが比較的浅い回折面の

ひずみ情報から、ひずみの深さ分布を一次関数近似して残留応力分布を求めた。その

結果、研削方向には引張り残留応力、逆の方向では圧縮残留応力が生じることがわ

かった。同様に、研削方向と直角な方向では、いずれも表面で圧縮応力を示し、深さ

に沿って減少した。このように、アルミナセラミックスの表層に分布する残留応力の

直線的応力こう配を評価することができた。

　二つめの適用例として表面をラッピング処理した七一ステナイト系ステンレス鋼

SUS316の残留応力を測定した。この例では、ひずみの深さ分布を指数関数近似して

求めた。その結果、特に、試料表面で引張りの残留応力が深さ3μmで圧縮の残留応

力に変わる急な応力こう配が生じることがわかった。

　また、ひずみ分布の近似について詳しく考察し、試料表層に生じた急な応力こう配

を評価する場合はひずみ分布を一次関数近似するよりも指数関数近似した方が有効で

あることを示した。

　第4章は、エネルギー分散法を応用して三次元応力分布を求める測定理論を提唱し

一一一　194　一一
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た。すなわち、第3章で開発した方法を使って方向余弦の異なる6方向のひずみの深

さ分布を求め、均質等方弾性体の仮定の下で三次元応力の6個の応力成分を求める方

法を示した。

　適用例として、1ストローク、ダウンカットによる研削加工を施したS50C炭素鋼

の残留応力分布を測定した。ひずみ分布の近似式として一次関数と指数関数を検討し

たところ、指数関数近似した方が測定値との誤差が小さいことがわかった。そこで、

6方向のひずみの深さ分布を指数関数近似して求め、三次元応力を算出した。その結

果、表層に分布する三次元残留応力の3つの垂直応力は各方向とも圧縮応力を示し、

特に研削方向に直角な方向には急激な応力こう配が確認された。また、3つの垂直応

力の最大値は、いずれも表面から深さ数μmの位置に生じた。z方向応力成分も、表

面下膳10μmの深さに存在していた。このように、三次元応力分布が本手法で推定

できた。

　第5章は、エネルギー分散法を応用して、コーティング界面近傍に分布する残留応

力を評価するための測定理論を提唱した。第3章で開発した方法を基に、コーティン

グ層と基材それぞれの応力の深さ分布を同時にかつ非破壊的に求める方法を示した。

まず、コーティング層の各格子面の平均のひずみと深さの関係を、深さに沿って変化

するひずみ分布を仮定し、コーティング層の厚さと回折X線の強度減衰を考慮するこ

とによって求めた。基材の各格子面の平均のひずみと深さの関係は、ひずみの深さ分

布を仮定し、コーティング層透過による回折X線の強度減衰と基材内の強度減衰を考

慮して求めた。そして、第3章と同様に、弾性的性質が同じ2面以上の回折面の平均

のひずみと深さ情報を使って、基材とコーティング層のひずみの深さ分布を求める測

定理論を開発した。

　適用例として、オーステナイト系ステンレス鋼SUS316にPVD法で窒化チタン

TiNを3．3μmコーティングした試料の残留応力を測定した。その結果、　TiNコーティ

ング層では、圧縮の残留応力が確認された。また、TiNコーティングにより、基材

SUS316に圧縮残留応力の増加がみられた。このように、コーティング層と基材それ

ぞれの応力の深さ分布を同時にかつ非破壊的に求めることができた。

　第6章は、白色X線の回折線プロファイルに着目した測定理論を提唱した。まず、

残留応力が深さに沿って変化している材料に白色X線を照射して得られる回折線ブロ

ー195　一一
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ファイルの形状を検出装置の特性も考慮して定式化した。そして、回折線プロファイ

ルの形状は、どのようなパラメータによって支配されているか、数値シミュレーショ

ンを行い検討した。その結果、回折線プロファイルの形状はX線の強度、線吸収係

数、SSDの応答関数、ひずみの深さ分布（一次関数近似）によって変化するが、その

ピークに注目するとひずみの深さ分布によってのみ変化することが明らかになった。

この結果を基に、測定によって得られた複数の格子面の回折線プロファイルピークか

らひずみこう配と表面ひずみを非線形最小二乗法によって求める測定理論を構築し

た。そして、均質等方弾性体および平面応力状態を仮定し、2方向の傾き角ψについ

て得られたひずみ分布から応力の深さ分布を求める方法を開発した。

　実際に、適用例として円筒形に成形したSK4炭素工具鋼を平板に拘束した場合の

応力分布を測定した。その結果、薄板の曲げ理論から求められる理論値と比較して、

表面応力は約11％、応力こう配は約12％の誤差の範囲で評価することができた。

　以上、本研究では、白色X線を用いて残留応力の深さ分布を非破壊的に評価するた

めの測定理論を提唱するとともに、実際にそれらの測定法を用いて、機械加工された

鉄鋼材料、セラミックスやコーティング材料に生じた残留応力の深さ分布を測定し、

工業的にも有益な結果を得ることができた。特に、コーティング材料のコーティング

層と基材の残留応力の深さ分布を同時にかつ非破壊的に評価できるのは、現在、本法

をおいてなく、たいへん有用な方法と考える。なお、白色X線を用いた測定の現時点

の欠点である回折線プロファイルピークの「ゆらぎ」は検出装置側の問題であり、こ

れが改善されれば測定時間を短縮できるとともに測定精度も向上する。また、検出装

置の分解能がさらに向上すれば、回折線プロファイルが残留応力の深さ分布によって

非対称となる現象がより明確になるため、第6章で求めた一格子面の回折線プロファ

イルの式から残留応力の深さ分布を求めることも可能になる。

　現在、複合材料や傾斜材の残留応力や集合組織を有する材料の残留応力の評価が重

要な課題となっている。このような材料を特性X線を用いて測定すると、測定中に検

出器が動く場合、X線が回折する領域や経路が測定中刻々と変化し回折線プロファイ

ルの形成過程が複雑になる。それに対し、白色X線を用いた測定はBragg角を一定

とするため、測定中はX線源、試料や検出器を動かさない。したがって、X線の回折
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する領域や経路が特定でき、回折線プロファイルと材料内部の組成やその変化との関

係を定式化しやすい。また、高温・低温といった特殊な環境下の応力の非破壊評価手

法の確立が望まれている。この場合も、白色X線を用いれば測定中に検出器などが動

かないので、高温・低温環境用実験装置の製作やそのような環境下にある材料のX線

測定が容易になる。このように、白色X線を利用した測定法は、これらの応力分布の

測定にもたいへん高い可能性があると言える。

　今後も、新しい材料、新しい製造・加工法の開発に伴い、新たな形態の残留応力の

発生は避けられないだろう。新しい測定法の開発があって、初めて新しい現象が明ら

かになることもある。いままで述べてきた白色X線による測定の利点から、白色X線

による測定法が、今後、さまざまな応力の非破壊評価において、たいへん高い役割を

担えるものと認識している。
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記号一覧

記号一覧

一第1章一

　
　
　
　
　
　
　
し

　
　
　
　
　
　
　
騨

　
　
　
び

加
乃
。
娠
取
耽
－
娠
π

4
θ
1
0　
　
　
　
D
　
　
　
　N

κ
ム
μ
ρ
c
，
鰯
z
オ
吹 ご軌傷

：X線（光量子）のエネルギー，kcV

：X線の波長，A

：X線の発生効率

：ターゲットの原子番号

：管電圧、電子の加速電圧，V

：管電流、電子の加速電流，A

：電子の電荷，C

：X二野短波長，A

：X線変換効率の式（1・一4）の係数

：Planck定数，　J・s

：光速度，m／s

：特性X線Kαの波長，A

：K殻の電子の結合エネルギー，keV

：L殻の電子の結合エネルギー，keV

：X線の強度

：K系列の特性X線の励起電圧，V
：特性X線の強度の式（1－6）の係数、Braggの条件式（1－7）の回折次数

：格子面間隔，μm

：Brag9角，　degree

：入射X線の強度

：X線の侵入深さ，cm

：物質表面から深さx　cm侵入したX線の強度

：線吸収係数，1／cm

：物質の密度，cm3／g

：victorecnの実験式（1－12）における測定物質に依存する定数

：アボガドロ数

：吸収物質の原子番号

：吸収物質の原子量

：Klein－Nishinaのコンプトン散乱全断面積の式

：結晶軸

一208一

灘．灘難醗譲

ao，bo，CO：格子定数（副長）

α，β，γ：格子定数（軸角）

h，k，1　：結晶の格子面を示すミラー指数

σ1，σ2，σ3：主応力

ε1，ε2，ε3：主ひずみ

EM　　　：縦弾性係数，　GPa

y　　　　：ポアソン比

σx，σy，σ，：x，y，z方向の応力

ε。，εン，εz：x，y，z方向のひずみ

Ehkl

Eehkl

一第2章一

I

I
o
¢o

ll　，　12

u

記号一覧

：図1－13に示されるOP方向のひずみ

：εφφ一sin2ψ線図の直線のこう配

：図1－13に示されるOP方向と法線が一致する回折面の面間隔

：無応力状態の回折面の面間隔

：格子面（hkl）のひずみ

：ひずみの有る試料の格子面間隔，μm

：ひずみの無い試料の格子面間隔，μm

：ひずみの有る試料の格子面で回折するX線の波長，A

：ひずみの無い試料の格子面で回折するX線の波長，A

：ひずみの有る試料の格子面で回折するX線のエネルギー，keV

：ひずみの無い試料の格子面で回折するX線のエネルギー，keV

：弾性コンプライアンス定数（i，ノ・＝1～6），1／MPa

：式（1－37）で定義される値，1／MPa

：方位関数

：X線的弾性定数を算出するためのKr6nerモデルにおけるVoigtモデル

とReussモデルの混合比

：格子面（hkl）で回折するX線のピークのエネルギー，　keV

：格子面（hkl）で回折するX線のエスケープピークエネルギー，　keV

：回折X線強度

：入射X線強度

：X線の入射角，degree

：回折X線の経路長さ，μm

：線吸収係数，1／cm

2θM（z）：深さzまで薄層除去された試料の特性X線による測定回折角・degree

　　　　　　　　　　　　　　　　　－209　一一
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2　e（；）

o　（z）

Oo

：深さrに存在する結晶における特性X線の回折角，dcgree

：深さzに沿って変化する残留応力，MPa

：応力こう配，MPa／μm

：表面の残留応力値，MPa

σM（ψo）：回折線プロファイルのピーク位置の回折角から計算される応力・MPa

z（ipo）

O　cr

aco

Z　cr

Z　co

一第3章一

IR（E，　z）

ε脚

万

gi

（，CL／P）i

Ioo

：σM（ψo）に対応する深さ，μm

：Cr特性X線によって測定された応力，　MPa

：Co特性X線によって測定された応力，　MPa

：σ。，に対応する深さ，μm

：σ。。に対応する深さ，μm

：回折X線の強度

：格子面（hkl　）の平均のひずみ

：試料の平均密度，cm3／g

線吸収係数算出の際に用いるi番目の元素の質量割合

　∫番目の元素の質量吸収係数，cm2／g

格子面（hkl）で回折するX線の全強度

八z魚ん1）：全回折強度1。。に対し、深さzで回折するX線の強度1Rの割合

oba2
E　¢　cb　hkl

Z一@¢　¢hkl

a，B，7

d（z）

i

do

p，　q

t

グ，q’

dc

g，n，；

：主応力，MPa

：方向角φ、傾き角ψ方向の平均のひずみ

：方向角φ、傾き角ψ方向の平均のひずみに対応する侵入深さ

：ひずみの深さ分布を指数関数近似した場合の式の定数

：格子面間隔の深さ方向分布

：平均の格子面間隔

：無ひずみ試料の格子面間隔

：格子面間隔の深さ方向分布を直線近似した場合の式の定数

：格子面間隔の分布が一定となる深さ，μm

：格子面間隔の深さ分布を直線近似した場合の定数

：深さ方向に一定の格子面間隔

：格子面間隔の深さ分布を指数関数近似した場合の式の定数

一第4章一

1，m，　n　：方向余弦

ε　　　：1，m，　nの方向余弦をもつ方向のひずみ

　　　　　　　　　　　　　　　　　一一210一一

ei

εx，εン，

Ez’　’）’　ry　’

7　yz　，7　ex

｛ei｝

｛e｝

［A］

［Di］

IAI
l　D，　1

：独立な方向余弦1，〃z，nをもつ方向のひずみ（i＝＝1～6）

記号一一・ee

：ひずみの6成分

：εi（i＝1～6）からなる列べクトル

：εx，εy，ε。，γ　cy，γアz，γ．からなる列べクトル

：方向余弦からなるマトリックス

：【A】マトリックスの第i列を列べクトル｛εi｝で置き換えたマトリックス

：マトリックス【A］の行列式

：マトリックス【Di］の行列式

ox，ay，

az，　Tay，

τy、，τ、ex：応力の6成分

ε、　　：式（4－68）で定義されるひずみ

aノ　　　：最小二乗近似に用いる式のノ番目の係数

s2（aJ’）　：係数αノの分散

yi　　　：測定値

Si　　　：各測定値の標準偏差

αo　　　：式（4－74）で定義される定数

％　　　　：式（4－75）～（4－83）で定義される定数（i，ノ＝1～6）

△σx　　：σxの誤差

△σy　　：σyの誤差

△τ　ay　　：τ。yの誤差

一第5章一

1R（E，z）

1長（E，z）

pt　（E）

pt　t　（E）

K
rc　’

t

α，わ

α～わlc’

εψ襯

：コーティング層の回折X線強度

：基材の回折X線強度

：コーティング層の線吸収係数，1／cm

：基材の線吸収係数，1／cm

：コーティング層の反射係数

：基材の反射係数：

：コーティング層の厚さ，μm

：コーティング層におけるひずみ分布式（5－9）で定義される定数

：基材におけるひずみ分布式（5－10）で定義される定数

：コーティング層における格子面（hkl）の傾き角ψ方向の平均のひずみ

一一 Q11一
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び
藩
醗
残

記号一覧

E璽ψ　hk1

7ψ倣1

7’¢　hkl

M
K
aT
ETiN

P’　TiN

a　TiN

a　SUS316

AT

：基材における格子面（hkl）の傾き角ψ方向の平均のひずみ

コーティング層における傾き角ψ方向の平均のひずみに対応した侵入深

さ

：基材における傾き角ψ方向の平均のひずみに対応する侵入深さ

：式（5－23）で定義されるE－sin2ψ線図の傾き

：sin2ψ法における応力定数

：熱応力，MPa

：TiNの縦弾性係数，　GPa

：TiNのポアソン比

：TiNの熱膨張係数

：SUS316の熱膨張係数

：スパッタリング前後のコーーティング材の温度差，degree

一第6章一

ε脚（z）

z

B
4欣z（z）

簸z

a

わ

1（E，z）

r
c

I
o
pt　（E）

¢

T（E）

p

R（E，E’）

6¢）

：ひずみの深さ方向分布

：深さ，μm

：ひずみの深さ方向分布のこう配，1／μm

：試料表面のひずみ値

：格子面の面間隔の深さ方向分布，μm

：無ひずみ試料の格子面の面間隔，μm

：格子面間隔の深さ方向分布のこう配

：試料表面の格子面間隔，μm

：回折X線の強度

：X線反射係数

：入射X線強度

：エネルギー一　EのX線に対する線吸収係数1／μm

：傾き角，degree

：回折X線スペクトル

：物質の密度，cm3／g

：SSDの応答関数

：ガウス分布の標準偏差

FVVHM（E）：回折線プロファイルの半価幅

　Eノ
ミ
　
の
こ

：SSDにおける回折線プロファイル

：MCAにおける離散的回折線プロファイル

：エネルギー較正式の定数，kcV

　　　　　　　　　　　　一一一212一

、灘鍵灘 撚灘、ge＿灘羅灘躍灘灘難＿嚢灘　懸

q

CN
s，　t，　u

Ep

AE

E¢

Ox

8z

EM
ン

：エネルギー較正式の定数，keV／Channel

：MCAのチャンネルNo．

：プロファイルピークを求めるためのガウス分布式の定数

：無ひずみ試料から得られる回折線のピー・クエネルギー，keV

：有ひずみ試料から得られる回折線のピークエネルギー，keV

：MCAの最小測定エネルギー間隔，　keV

：ψ方向のひずみ

：x方向の残留応力，MPa

：z方向のひずみ

：縦弾性係数，GPa

：ポアソン比

一一 Q13一

記号一一s£
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L

一
華
￥
一
望
郵
酔
臥
賠
野
獣
靴
野
営
野
心
野
勢
汗
し
爵
竪
貯
藝
鑑
龍
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