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放射光による結晶粒方位分布変化の動的観察
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本高エネルギ一物理学研究所曲射光実峨施設

Dynamic observation ofthe chang:目 in the orJentaUon distribution of 

crystal grains. using synchrotron radiatJion 

Koichl KowasaJd a nd Hiiroshl Iwas3kl' 

Advanced Malerials & Techno.logy Research Labornlories, NipPoTl Steel Co叩orarion

'Photon Faclory, Nalﾍonal Labcml10ry for Hig.h Energy Physi白

Taking advantage of Ihe high brightn出S of synchrolron radiation, a r:neLhoct for Ihe rapid 

measurement of Ihe cnanges in the orienlalion dislribution of cl}'slal grains was developed. 

A polycryslalline sample in the high lempera lu問 fLlmace is ro刷吋， while a lwo.dimensional 

x-ray deteclor, Imaging Plale珊 fs doing a lranslational motion and 町田ív回 Bragg reflection 

from a specific crystaHogr司phic plane. ]t lnkes 40 sec to record Il pole dis!ribution over an 

3ngle range of j 0・ on tne su巾ce of the sphere of poles. The method was applied to observe 

changes in Ihe micros!印Ctu re. or silicon slcel sh舵IS in the s目ond ary recrysml1ization proc白S

at 1233 K, and it w郡山own that flIOJ<∞い oriented grail1s g同.w， after a 目巾m

incubalion peri.od, at a blJ剛 and occupted m凶[ of the sample volume pほferenlialJy. Wnen 

tellsile straù、 W酪叩plied lo the s叩lple. growth of the grnins was 問narlcably SUppl百sed.

現代の工業技術社会においては種々な 「材料J

が用いられているが，それらの大部分は金属及び

合金である。乙れらの材料は仮拭のjfa;をしている

こともあるし線以のこともある。 また檀雑な形

状に加工されることもある。いずれの掛合も材料

は多結晶状態であるが，結晶杭の五位がとのよう

な分布をしているかは製造L程によって揃々であ

る。眠状材料の掛合.鋳塊( [ngol)の状態から出発

して， 圧延. 加熱が織り返され実用に適する厚さ

に到るが，己れらの工程を経る ごとに桔品粒の方

位分布は圧延県合組織といわれる状態になった
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り，再結晶集合組織と呼ばれる状態になったりす

る。一方，材料の加工特性，磁気特性，電気特性

などは結晶粒方位分布によって大きな影響を受け

るので，望ましい方位分布が実現するように製造

工程において工夫がなされている。

ところで，材料の結晶粒方位分布を表示する方

法に極点図(pole figure)法がある。その原理につ

いては文献 1 )に詳しく記述されているのでそれ

に譲るとして，簡略に表現すれば，結晶粒の特定

の原子面，例えば面心立方格子の{ 111 }面，の

法線の極の位置を極点球の表面上に表わしたもの

である。図 1 はアルミニウムの圧延板の{ 111 } 

極点、図である 2) 。図においてRDは板の圧延方向

(Rolling Direction) , TD は板幅方向( Traverse 

Direction) である。円の中心が板面の法線方向であ

る。このような極点図を実験的に決定する一般的

方法は X線回折法である 1) 。試料を回折計の中心

に置き， X線計数管を特定の原子面からのブラッ

グ反射が観測される角度位置に固定し，回折計の

試料回転機構を用いて試料の方位角，極角を変化

させっつフ守ラッグ反射の強度を測定する。そして

強度を極点球の表面上に記録し，等高線で強度の

RD 
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分布を表示する。このような測定法は point­

by-point 法といわれ，通常の X線源を用いて行う

とすれば約 1 時間を要する。特に方位角，極角の

細かい変化に対応する分布を見ょうとすれば日単

位の仕事となる。

材料研究においては結晶粒方位分布が加熱など

によって急速に変化する様子を追跡し，材料特性

変化のメカニズムを解明する必要が生ずる。とこ

ろが実験室X線源を用いた point-by-point法ではこ

のような追跡は不可能である。われわれは放射光

の高輝度性を活用したX線回折研究を行っている

が，高感度の二次元検出器を採用することにより

材料の結晶粒方位分布変化の動的観察を可能にす

る方法を開発しそれを電磁鋼板の高温における

二次再結晶過程の観察に応用することに成功し

た 3) 。本報においてはまず測定法について説明

し，次に応用の結果を述べる。最後にこの測定法

のさらに広範な応用の可能性についてふれる。

2. 測定法の原理

われわれが開発した測定法の説明図を図 2 に示

す3) 。図の左側の円は極点球(sphere of poles) であ

ωr ク/

TD 

Pole 

Sphere of poles 

Ewald sphere 

Fig.1 {111} pole figure of cold rolled aluminum sheet. Fig.2 Schematic layout showing the principle of the 

RD: rolling direction and TD: traverse direction2
). two-dimensional recording of the pole figure. 
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り，それに交わる大きな円は Ewald 球( Ewald 

sphere) を示す。極点球と Ewald球との交線上にあ

る法線の極に対応する原子面がブラッグ反射を起

こすが，それは円弧の形となって図の左上方に置

いである二次元検出器に記録される。このとき測

定しようとする原子面以外の原子面からも同時に

ブラッグ反射が生ずるので，それらを除外するた

めに検出器の前に円弧型の開口部を持つスクリー

ンを置く。この配置において Ewald球を回転させ

て(実際には試料を回転させて)極点球との交線

を移動させ， この回転運動に同期して二次元検出

器を図に示す方向に平行移動させると，極点球面

上の強度分布が検出器の面上に記録される。つま
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Fig.3 (a) Two-dimensional pa社ern of the orientation 

distribution, {111} poles, of crystal grains of 
cold rolled aluminum sheet, obtained using 

synchrotron radiation and Imaging Plate. (b) 

Part of the pole figure corresponding to the 

scanned area in (a). 
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り， Ewald球が走査した範囲の極点図が二次元検

出器上に転写される。当然のことではあるが，球

面上の分布を非球面上に転写するのであるから極

点図の形にひずみが導入されるし，回転速度の大

小によって走査方向における極点、図の尺度に大小

が現れる。しかしこれらは測定結果の解釈に本質

的な困難を導入するものではなく，必要があれば

幾何学的補正を施してひずみのない極点図に変換

することは可能である。

図 3 (a) は単色化された放射光(波長 O.06nm)

を入射線とし，二次元検出器として高い検出感度

を持つイメージングプレート 4)を用いて透過法に

より記録したアルミニウム冷間圧延板(厚さ

lmm) の極点図(部分)である。 Ewald球の回転

角度範囲は 40。である。この測定において走査し

た極点図の領域を図 3( b) に示す。北極近傍の 2つ

の方位集積のピークとそのすぐ下方にある空白地

帯が明瞭に捕らえられている。 Ewald 球の回転角

度範囲を大きくすれば図 3(b) の扇形の幅が厚くな

るし，スリット関口部の長さを大きくすれば扇形

の広がりが大きくなる。図 3 (a) のパターンを得る

のに要した時間は 2分という短さであり，放射光

の高輝度性がいかんなく発揮されている。もう一

つの例として図 4 にアルミニウムの再結晶板につ

いて測定した極点図(部分)を示す。走査した領
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Fig.4 Two-dimensional pattern of the orientation 

distribution, {111} poles, of crystal grains of 
recrystallized aluminum sheet. The scanned 

area is the same as that in Fig.3 (a). 
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域は図 3の場合と同じである。約 800Kでの再結晶

により集合組織が一変し，図 3 (a) おいて空白であ

った領域に集積のピークが移動していることがみ

てとれる。ここで注目すべきは図 3 (a) では個々の

結晶粒からの反射が分解されずに記録されている

のに対して，図 4では再結晶による粒成長の様子

が明瞭に写し出されていることである。もしこの

2つの試料を point-by-point法で測定し等高線で

結晶粒方位分布を表示したならば 2つの試料の相

違は方位の集積のピークが移動したことしか表さ

ないであろう。しかしイメージングプレートに

よる二次元記録は，圧延直後は結晶粒が小さくし

かも圧延歪が導入されていて極点、図は連続的な濃

淡模様となっているのに対し，再結晶すると粒が

成長し歪も解放されて極点図は斑点の集合に変わ

っていることまでも示している。これはイメージ

ングプレートの空間分解能の高さによるもので，

材料の状態をより精確に伝えている。

なお，文献を調査してみると図 2 に示した極点

図の二次元的記録のアイデアは Guinier S) などによ

って 1950年前後に提案されている。しかし通常

のX線源と X線用フィルムを用いたのでは一枚の

パターンを得るのに長時間を要し，実用化される

に到らず， これらは埋没されたまま経過していた。

さて放射光を用いることにより極点図(部分)

が分単位の時間で記録できるとなると材料の結晶

粒方位分布の変化を実時間で追跡することが可能

となる。すなわち図 2 において E、rald 球の回転運

動(実際は試料の回転運動)を繰り返させ，一方

長尺の二次元検出器を一方向に連続的に移動させ

ることにより，極点球面上の同一角度範囲の極の

分布が時間を追って記録されるのである。これが

われわれの開発した結晶粒方位分布の動的観察法

である。次章においてその具体的な実験配置につ

いて説明する。

放射光第 5 巻第 3 号 (1992年)

3. 電磁鋼板の高温における二次再結晶過

程の観察への応用

3. 1 電磁鋼板の二次再結品

変圧器，モーターなと、電気機器の鉄心に大量に

用いられている電磁鋼板 (Fe-3 % Si 合金板;重

量%)は鉄損と呼ばれるエネルギー損失が最小に

なるような性質が要求される。電磁鋼板は日本で

一年間に約 100万 t消費されていて，鉄損を電力代

に換算すると一年間に約 l 兆円の巨額にのぼる。

鉄損の低減は省エネルギーのための緊急かっ重要

な課題である。素材を溶解したのち凝固させ， 2 

回の圧延(高温圧延+常温圧延)， 2回の加熱(短

時間加熱及び高温加熱)を経て実用の段階に到達

する。圧延材を短時間( 1 分程度)加熱すると一

次再結晶が生じ6) ，微細な結晶粒組織(一次再結

晶組織)が得られる。図 5 (a) にこの組織の常温で

の光学顕微鏡写真を示すが，直径約 20μmの均一

な微細結晶粒の集合となっている。この段階では

鉄損はまだ大きい値を示す。高温加熱(1233K ，

10分)を行うと二次再結晶とよばれる重要なミクロ

変化が起き，結品粒の巨大化が生ずる。そして鉄

損が低減することが知られている。図 5 (b) に二次

再結晶組織を示す。これも常温で撮影した光学顕

微鏡写真であるが，直径 2--5mm に達する巨大な

結晶粒が生成していることがわかる。

図 5(a) ， (b) に示す組織に対応する結晶粒方位

分布図(極点、図)を図 6(a) ， (b) に示す。 (a) は

point-by-point 法により， (b) はラウエ法による測

定データ 7) に基づき作成したものである。 Fe-3%

Si 合金の結晶構造は体心立方格子構造であり，図

6 はその{ 100} 面の法線の極の分布である。(a) 

は高温加熱前の状態で北極および南極付近にゆる

やかな方位集積のピークがある。ところが，二次

再結晶が起こった後は (b) に示すように北極，南

極に加えて赤道線上の二つの位置に鋭い方位集積

のピークが生じている。図 6 (b) の方位分布は結晶

の{ 110} 面が板の圧延面に平行に，く 001 >方

向が圧延方向に平行になっていることを示してい

円h
u

円
〆
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100 ドm

(a) Before heating 

(b) After heating 

Fig.5 Optical micrographs of silicon steel sheet, (a) 
before heating and (b) after heating, showing 
an appreciable growth of crystal grains by 

secondary recrystallization. 

るが，合金の容易磁化軸はく 001 >方向であるの

で圧延方向の鉄損を下げる結果となっている。こ

のような結晶粒方位は製造法の発明者の名にちな

んでゴス方位と呼ばれ8) ， {110} く 001 >方位と

表記される。電磁鋼板の製造工程のポイントはい

かに多くの大きなゴス方位結晶粒を作り出すかに

あるといえる。実際の材料では{ 110} 面および

< 001 >方向がそれぞれ板面および圧延方向に完

全に平行となることは少ないが，理想的方位から

7。以内の範囲に収まっていればそれらをゴス方位

と定義している。

ところで，二次再結晶のための高温加熱中にど

RD 

(a) Before heating 

RD 

@十(⑨l

(b) After heating 
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TD 

TD 

Fig.6 {100} pole figures of silicon steel sheet, (a) 
before heating and (b) after heating, showing 
the formation of sharp peaks due to secondary 

recrysta川zation.

のような機構で結晶粒の方位変化が起こり，粒成

長が進むのかを実環境，実時間の条件下で観察す

る試みは未だなされたことがない。ただし Tan­

ner 9) らによる放射光トポグラフィによる一次再結

晶過程の高温での観察があるが， x線フィルムに
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よる検出法を採用したため，満足すべき結果を得

るに到っていない。その他高温再結晶過程に関す

る観察があるにはあるが断片的または平均的な情

報が得られただけで，動的過程については全く知

見が得られていない6・ 1ト川。従って電磁鋼板の高

温における二次再結晶過程はブラックボックスの

まま残されていたのである。

3.2 動的観察用高温加熱炉

電磁鋼板を実際の製造工程と同じ環境下に置い

て観察するために動的観察用高温加熱炉を製作し

た。図 7 にその模式図(正面図)を示す。図中右

下に斜線で示した試料は厚さ 0.1，-..; 0 .2mm，長さ

70mm ，幅 10mm の板状で，長さ 25mm ，幅 8mm

の平行部を有している。ヒーターは高温保持時の

試料温度の均一性および温度変化に対する追従性

の確保のために高靭性の c/c コンポジット (c/c

composite) 板を用い，セラミックス板を介して前

後から試料をはさみつけるサンドイツチ方式とし

た。 c/c コンポジットはカーボンファイバーで強

Displacement 
detector 

Load cell 

Worm gear 

放射光第 5 巻第 3 号 (1992年)

化した先端的炭素材料で，靭性とともに強度にお

いても優れている。ヒーター板のスリットの形状

を工夫し，抵抗発熱の効率を上げるようにした。

この方式で均熱性は 1233K において 5mm X 5mm 

の面積で:t 2K以内，温度変化に対する追従性は

2K/秒が得られた。炉体の窓は入射側はベリリウ

ム箔，出射側はカーボン板を用いた，加熱中，炉

内を中性雰囲気に保つ必要があるのでアルゴンガ

スを流すようにした。試料温度の測定には熱電対

を使用し， prD制御方式により目標温度に対する

変動を 1233K において:t lK 以内とした。この加

熱、炉において回折X線の検出角度範囲 (28) は

垂直方向で- 30 ,-..; + 600 ，水平方向で:t 400 であ

る。二次再結晶に対する引張歪の影響を調べるた

めに，加熱炉に引張り歪を加える機構を附加し

た。図 7 の左側に示すのがそれで，パルスモー

ターと減速歯車により試料に連結しである片側の

チャックを精密に一定速度で移動させる機構とな

っている。

Sample 

Ar 

Thermocouple 

Elec• rode 

Water 

4時ー一一ー-
20mm 

Fig.7 The structure of the high temperature furnace equipped with a tensile 

device employed for the dynamic measurement. The windows are 

removed. 
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3.3 放射光を用いた結晶粒方位分布変化の測定

装置

結晶粒方位分布変化の測定装置の概念図を図 8

に示す。高エネルギー物理学研究所放射光実験施

設の 2.5GeV リングのビームライン BL-3A 附 lこ設

置しである X線四軸回折計15) の試料部に高温加熱

炉を装着した。試料を入れた加熱炉を回折計の φ

軸の機構を用いて回転させる。それと同時に二次

元検出器の移動を回折計の 2θ 軸の回転機構を用

いて付つ。

図 9 は測定装置全体の写真である。中央に見え

るのが回折計の X 円の中心にある加熱炉である。

また円弧型の関口部を有するスクリーン，そして

メ

Fig.8 Schematic layout of the experimental setup for 

the measurement of the time change in the 

pole figure. 

Fig.9 A photograph of the experimental setup for the 

measurement of the time change in the pole 

figure. At the beamline Bし3A at the Photon 

Factory. 
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イメージングプレートを貼付した湾曲ホルダーが

見える。試料からスクリーンまでの距離は

200mm ，検出器までの距離は 300mm である。こ

こで検出器として用いたイメージングプレートは

幅 200mm ，長さ 400mm の大きさである。

BL-3A は偏向電磁石からの放射光を利用する

ビームラインで，一対のシリコン単結晶((111)面

が反射面)がモノクロメータを構成しているω 。

前述したように加熱炉内の試料に入射し，回折す

る X線は炉の窓材， ヒーター板，セラミックス板

を通過する。これらによる吸収効果を小さくする

ためには使用する放射光の波長が短ければ短いほ

ど良いが，放射光のスペクトルは短波長側に行く

と強度が弱くなるという事情がある。また回折計

に広面積の二次元検出器を設置する角度位置にも

制限がある。これらの諸国子を考慮して最適波長

として 0.06nmを選択した。放射光の大きな特徴は

このように波長選択の自由度があることで，実験

条件の設定がきわめて容易になる。この波長での

試料，窓材， ヒーター板などによる全吸収を μt値

で表現すれば 4.0 である。

測定実験時における光源リングの平均電流値は

300mA であった。 BL-3A における試料位置は光

源から 28m の距離にある。モノクロメータの第二

結晶を湾曲し単色化された入射光を水平面内で

集光させた。試料に入射するビーム寸法は縦

4mm ，横 4mm とした。

3. 4 二次再結晶過程の動的観察

電磁鋼板の二次再結晶に伴う結晶粒方位分布の

変化の追跡を行うにあたって，全過程が 10分程度

の時間で終わることを考慮して極点図の中の重要

な部分を選定し，そこに焦点を当てて測定すると

いう方法を取った。図 10は高温加熱をする前(一

次再結晶後)の電磁鋼板の極点図において測定を

行った領域を斜線を施して示したものである。第

一シリーズの測定では (a) に示すように北極近傍

の変化が，第二シリーズの測定では (b) に示すよ
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RD 

TD 

(a) 

RD 

TD 

( b ) 

Fig.10 Scanned area shown hatched in the {100} 

pole figure of the silicon steel sheet, (a) 

around the North Pole, (b) near the Equator. 

うに赤道周辺の変化が追跡された。( a) の測定で

は試料片は TD方向(圧延方向と直角方向)に長

く， (b) の測定では RD方向(圧延方向)に長く切

り出されている。斜線領域を走査するに要する

Ewald球の回転角度範囲は 10。であった。試料片を

加熱炉内にセットし 1 秒に 1Kの速さで温度上昇さ

放射光第 5 巻第 3 号 (1992年)

N
Q
河
口
一
戸
O
仏
ゆ
叫

Os 

720s 

.480s 

a・, 
.‘. 

司 240s

Holding 

s七ar七

Fig.11 Time change in the distribution of the {100} 

poles of the silicon steel sheet during the 

secondary recrystallization at 1233 K. Each 

arc shaped pattern shows the distribution over 

an angle range of 10
0 

around the North Pole 

of the sphere of poles. Time required to 

record one pa口ern was 40 s while the time 

interval between the pa社ern was 80 s. 

せ， 1233K に達したところで等温保持し測定を

開始した。その結果を図 11 に示す。これは北極近

傍の極点図の変化である。温度の上昇によりブラ

ッグ反射の強度が著しく減少するが，それでも 100

の角度範囲のパターンを記録するのに要する時間

は 40秒であった。図中の Osなどの時間の表示は高

温保持を開始してからの経過時間である。 l 回の

走査を終えると試料の角度位置を元に戻し，次の

走査を始めるがそれまでに 80秒を要するので 2回

目の走査は加熱開始後 120秒経ってからになる。

加熱直後(最下部)のパターンは加熱前の極点図
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480s 
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Fig.12 Time change in the distribution of the {100} 

poles of the silicon steel sheet during the 

secondary recrystallization at 1233 K. Each 

arc shaped pa抗ern shows the distribution over 

an angle range of 10
0 

near the equator of the 

sphere of poles. Time required to record one 

pa社ern was 40 s while the time interval 

between the pattern was 80 s. 

(図 10( a)) に対応した結晶方位分布の集積を示し

ていて，加熱によってすぐには変化が生じないこ

とを示している。次の 120秒経過後のパターンで

も同様である。しかし， 240秒後には突然激しい

結晶粒方位分布の集中が生じ，鋭いピークが形成

されていることが見られる。このピークは時間の

経過とともにその高さを増していく(図では写真

濃度の飽和のためにこのことがノ\ッキリとは表さ

れていない)。次に赤道近傍の極点図の変化の連続

測定結果を図 12 に示す。最初のパターンは高温加

熱前の極点図(図 10 ( b)) と対応して方位集積の

247 

720s 

480s 

240s 

Os 

.' Holding 
star七

Fig.13 Same as Fig.12, expect that tensile strain was 
applied for the first 300 s of the holding. 

見られない分布を呈している。ここでも加熱後

240秒経過してから爆発的な鋭いピーク出現がみ

られる。図 11 および図 12で出現したピークは図 6

(b) に示したピークに対応するもので，ゴス方位

の結晶粒からのものである。以上に示したように

電磁鋼板の二次再結晶過程の初期には何の変化も

起きていないように見える期聞があるが，これを

潜伏期間と呼ぶことにする。潜伏期間の存在とそ

れに続く爆発的な粒成長は動的観察によってはじ

めて確認されたものである。

次に二次再結晶過程に及ぼす歪の影響を調べ

た。歪附加は加熱途中の 973K の温度で開始し

1233K に到達後 300秒までの間で行った。試料片

のチャック移動速度は 1μm/秒とした。これは歪

速度にすると 10- 61/s オーダーである。引張方向
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それをしらべるために詳細な観察を行

S/N比を改善するために中心付近を厚さ

0.10 _, 0.12mm となるように片面から化学研磨し

た試料片を用いた。この試料片でも厚さ 0.20mm

の試料片で観測したのと同様な二次再結晶が生じ

ることを確認した。図 14 に極点図の北極近傍のパ

ターンを 8倍に拡大したものを示す。イメージン

ろうか?

った。

TDおよびRD と TDの中間の 3方向を選択

したが結果に差異は見られなかった。

図 13 に引張歪附加時の結晶粒方位分布の連続測

定結果を示す。これは極点図の赤道近傍の領域で

ある。ここで注目すべきは引張歪が附加されてい

る聞は結晶粒方位の集積のピークの爆発的出現が

抑制されていることである。引張歪の附加の中止

は RD，

グプレートに記録されている多くの回折斑点が明

瞭に識別できる。斑点が水平方向に伸びているが

これは回折ビームが水平方向に発散しているため

である。図において 0 秒， 120秒という時期は潜

伏期間に相当する。 0 秒， 120秒の二つのパター

ンには一見変わりがないようであるが，対応する

とともに方位集積のピークが出現する。北極近傍

においても同様の現象が観測された。これらの結

果はゴス方位粒の成長の駆動力が引張歪の存在に

よって減殺されることを示している。

二次再結晶過程に潜伏期聞が見いだされたが，

この期間はミクロにみたとき何を意味しているだ

8 1208 
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Fig.14 A series of magnified image of the arc shaped pattern showing the 

change in the distribution of the Bragg spots. White arrows indicate the 

spots which increased in size and/or blackening during the incubation 

period and black arrows indicate the spots which decreased in size 
and/or blackening ・
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斑点を詳しくしらべてみると，斑点が大きくかっ

黒化度が強くなっているもの(白矢印で示した)

と，その反対に斑点、が小さくかっ黒化度が弱くな

っているもの(黒矢印で示した)のあることがわ

かる。これは個々の結晶粒の大きさが変化してい

ることによると解釈できる。つまり，潜伏期間に

おいては材料全体にわたる変化は生じないが，そ

れを構成する結品粒(平均の大きさ 20μm) の大

きさに「ゆらぎ」が生じていることを示してい

る。図 14で 240秒経過したパターンには中央部に

Pで示した方位集積のピークが現れ， 360秒ではそ

れが急激に成長していることが見られる。ところ

が P点の位置を 120秒， 0秒というように時間をさ

かのぼってしらべてみるとそこには明瞭な斑点は

認められない。このことは重要な意味をもってい

る。すなわち，二次再結晶でゴス方位の粒が急成

長するとき，その核となる結晶粒は潜伏期間では

存在しない(あるいは存在しないように見える)。

これはゴス方位粒の成長のメカニズム解明のため

のヒントを与えている。

249 

上述した結晶粒方位分布変化の観察を補うため

に，放射光による動的顕微トポグラフィ観察を行

った。その詳細は文献 16) ， 17) に譲るとして，そ

の結果を図 15に示す。この場合加熱温度は 1273K

である。図に記載しである時間は試料がこの温度

になってからのもので，二次再結晶過程の後期に

相当する。各画面において白く明度の高い領域が

二次再結晶によってできた巨大粒である。その上

方の暗い領域との境界が結晶粒の成長に伴って移

動する界面である。図 15からわかることは

(1)二次再結晶の界面は不規則な形状をしてい

る。

(2) 界面の突出部は優先的に前進し，凹部は移動

が遅れる。

(3) 界面の移動は一定の速度で進むのではなく，

速く進み，ついで遅く進む， というように不

均一である。

3.5 電磁鋼板の二次再結晶に関する学説

図 16 に電磁鋼板の二次再結晶の機構に関して提

“一一.. 
1mm 

Fig.15 A series of topographic images of silicon steel sheet obtained by 

catching one of the Laue spots from the Goss grains using the 

SATICON TV camera, showing inhomogeneous and discontinuous 
migration of the recrystallization front. 
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Before After 
heating heating 

議→ 議選→。

2 護霊→ 謀議→口
3 議→翻→白

Fig.16 Three different models for the secondary 

recrystallization process of silicon steel sheet. 
1: oriented nucleation (Goss grains exist 

before heating) , 2: oriented nucleation (Goss 
grains are formed during the incubation 

period) , 3: preferential growth (Goss grains 

have higher growth rate). 

案されてい学説を図示する。これらは高温加熱の

前と後での観察や加熱中から急冷しての組織観察

に基づいて提案されているもので次の 3つに大別

される。

l.加熱前ゴス粒存在説

2. 潜伏期ゴス粒形成説

3. 成長時ゴス粒優先説

第 l の説は高温加熱する前，つまり一次再結晶

の後，に相当の大きさのゴス方位をもっ結晶粒が

核として存在していて，その後の高温加熱ではこ

の核が順調に成長する， という考えであって，旧

くから広く唱えられてきた。

第 2の説は高温に加熱されている聞に，ゴス方

位をもっ微細粒がなんらかのきっかけで優先的に

核化し，巨大化するという説である 11. 13. 18) 。ゴス

方位粒の成長開始時期が早いため他の粒との競合

成長において有利となるという考えである。

第 3 の説はゴス方位粒の成長速度が他の方位の

粒より大きいため，ゴス方位粒の優位性が決定さ

れるという立場であるほ 20) 。この説では核化時に

ゴス方位粒の優位性は何等存在しない。

上述した結晶粒方位分布変化の観察および放射

放射光第 5 巻第 3 号 (1992年)

光を用いた動的ラウエトポグラフィによる結晶粒

の形状と大きさの変化の観察3) の結果を総合する

と，上記 3つの学説の中，第 2の「潜伏期ゴス粒形

成説」がもっとも妥当であると判断できる。しか

し潜伏期間でのゴ、ス方位粒の挙動についての情

報が得られていないので，核化の時期あるいは成

長速度のいずれが重要であるかまでは決定できな

かった。今後一層の研究が必要である。

4. 動的観察法としての本測定法の発展の

可能性

本稿で紹介した動的観察法は結晶の逆格子空間

に広がる強度分布を二次元的に迅速に記録する方

法であり， Ewald 球の回転と二次元検出器の(平

行)移動というこつの運動の組合せより成ってい

る。使用する X線源の輝度がさらに上がれば動的

観察の時間間隔を短縮することができるが，装置

の機械的構造から考えて秒単位以下にすることは

難しいと思われる。しかしこのような分単位の記

録でも材料の組織変化について多くの知見が得ら

れることが期待される。板状材料の場合，加熱だ

けではなく，引張り，ねじりなどの応力附加，強

磁場の附加などによる変化の追跡などを材料の種

類を金属，合金に限定せず，無機物，高分子など

に拡げれば面白いテーマが数多く見つかるであろ

o
 

，
っ

板状材料による透過型回折だけでなく，反射型

回折も可能であるのでかなりの厚さの材料に対し

ても適用できる。また線状材料でも測定可能であ

るので，例えばワイヤーの結晶組織の変化も追跡

できる。

一方， Ewald球が走査する領域が極点球の表面

ではなく，逆格子空間の特定の平面となるような

運動をさせ，それに応じてスクリーンの開口部の

位置を連動させる(回折角度位置を変える)と，

例えばせんい状構造の材料の層線面上の強度分布

が記録でき，その時間変化が追跡できるし，単結

晶材料にみられる平板状散漫散乱強度分布の変化
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も追跡できる。
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きいわー |ど

極点図(pole flgure) 

多結晶材料においてはi日子面の法線の械は球而1:1ニ

広〈分布しており，この球を極点時と呼ぷ。仮4入試料

の場合 ND (圧延画法制}J向) をm点とした半球上の

馳の分布を平面に投影したのものが栂点闘である。

1 1∞}面の幌についての極点図を 1100 I 樋点制とい

う。極点闘の測定法には反射法と透過法とがある。

1 1∞ l 馳舟閣を測定する場合':;l倹出器(シンチレーシ

ヨンカウンター)を 100反射(または 2∞反射}の回折

角度位世に固定し. iÂ料の方位をステップ角度本l'tで

変化させる (pomt-byやoinl法)。角度産査に凶 α回転と

8回転があるが.透過法ではa回転は回折而に丞はな

試料回転柚 (ω軸}まわりの回転. ß回転はND軸ま

わりの回転である。ステップ角良はα.βともに 5・ tこ

選ぶのが ー般的である。持点図上に方位の1段踊が強〈

見られる状態を!.n合組織 (l臥lIH-e ) とも寸。

二次再結晶( se∞ndruγr加")SIAIlIz.allon) 

均一な大きさ{例えば 10- 30μm ) の鮎川粒組組が

加熱により巨Jにな粒となる興訟で.毘1i\な和成長の

間である。本来再結品(問的、ISJh1.iltion) とは章iii品組織が

}JIJの桔削制織に置き代わることをいうが， ・次 1耳砧品

(pnmal)' r出rysta lJ í z;aIHJn) とは~II r:により Ij~ じた変膨粘

品組織が.加熱により加工唾が騨放され別の砧品組織

に阻き代わる説草である。これにあI し ， 一次tll特制は

ー改再結晶組織が組界エ下ルギーを制動力として{す

なわち位界の薗簡を減らすように)包大粒と t~ る過砲

である。電磁鍋底では巨大悦化に作い. 結1';I'JJ:t方{立が

そろうようにして低鉄m化に結び付けている.
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