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1   はじめに 

軽金属合金のなかでも実用上多用されるAl合金に、

Al-Mg-Si3 元系をベースとしたものが知られている。

構造材料として利用される場合、析出による強化を

利用して所期の強度を実現する熱処理が施される。

しかし Al-Mg-Si合金の場合、その過程は複数の準安

定構造、準安定相などが関与し、その微細組織形成

機構への関与の仕方も熱履歴によって異なるため、

全体像の把握はまだ途上である。この合金の微細組

織評価で困難な点は母相が Al であり、析出相は Mg

と Siのクラスターであるため、平均電子密度が殆ど

同じという X 線的には非常に判別の難しい合金であ

ることである。そのため我々は Alよび Mgの吸収端

を利用した異常分散効果による小角散乱測定を進め

てきた。前課題までで Al-Mg 合金などにおいて

Al,Mg の吸収端での異常分散効果が相対値としては

良好な再現性で測定できることを示せた[1]。しかし、

AlMgSi 合金の金属組織学的な検証で重要となるク

ラスターの組成変化と形状/サイズの相関、核生成密

度との関係といった観点の時系列解析を実現するた

めには定量化をもう一段進める必要がある。今回は

Al-Mg 合金を利用し、Mg の K 吸収端での異常小角

散乱強度の絶対測定を試みた。 

 

2実験 

実験は硬 X線での定量小角散乱測定を BL10C

で、TenderX線領域での小角散乱測定を BL13Aでお

こなった。BL10Cでは主として標準試料選定のため

の予備測定と校正データ取得、AlMg、AlMgSi合金

試料のスクリーニング測定をおこない、BL13Aでは

Alおよび Mg吸収端での ASAXS測定をおこなっ

た。BL13AでのＡＳＡＸＳ測定には前課題で使用し

ていた専用の小角散乱測定装置を改造し、カメラ長

可変化やピンホール調整機構追加などいくつかの改

造をおこなった。 

 

3   結果および考察 

図 1 に Mg 吸収端近傍のエネルギーでの Glassy 

Carbon の散乱強度と硬Ｘ線領域での同試料の散乱強

度を比較したものを示す[2]。軟Ｘ線領域では強い吸

収のため適当な透過率を示す試料厚さまで研磨する

必要があるため、絶対強度校正済みの Glassy Carbon 

試料で校正した Nilacoの Glassy Carbonを 2次標準試

料として利用し、これを研磨して使用した。まず

8.2keV で 2 次標準試料の供給材（1 ㎜厚）と研磨材

の散乱強度を 1 次標準試料と同時に測定、校正し、

2 次標準試料で厚さの異なるものは厚さのみの補正

で強度が一致することを確認後、研磨試料を Tender

領域での計測に供した。図より Mg 吸収端での 2 次

標準試料は Tender領域での SAXS測定システムでの

絶対値化の校正に十分な散乱プロファイルを与える

ことがわかる。MgK吸収端領域用の標準試料厚は約

20μｍ程度の厚さのものを用いた。 

 

図１：GlassyCarbonの硬 X線及び TenderX線での 

散乱強度分布。SD2が Nilacoから購入した試料。 

 

 Al-Mg 合金の熱処理初期には準安定相として L12

規則構造を持つ規則 GP ゾーンが形成されるとされ

ており、その準安定相境界は実験的にはまだあいま

いさを残している。AlとAl3Mgの電子密度差は化学

量論組成での単純計算でも原子あたり 1/4 電子程度

しかないが、Mg 吸収端での異常小角散乱測定によ
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ってコントラストを増強し、その散乱強度を Glassy 

Carbon により絶対強度に変換した。これにより 2 相

モデルによる準安定相の境界を計算した結果を図 2

に示す[2]。ここで従来の実験では熱分析などの昇温

測定による溶解現象を利用しているため、母相側の

組成についての報告は多いものの、析出物側の固溶

限についての実験結果はほとんど報告されていない。

今回の母相および析出相側の相境界位置の評価結果

は母相側での実験結果、および析出相側での熱力学

的な予測結果などと良い整合性を示しており、Mg K

吸 収 端 で の 定 量 異 常 小 角 散 乱 

測定が実現したと結論することができる。           

 

図 2：Al-Mg規則化 GPゾーンに対する溶解度ギャ

ップの報告値と今回の解析結果。エラーバーは Mg

吸収端での複数波長での解析結果の誤差。 

 

4   まとめ 

AlおよびMgのK吸収端でのAl-Mg合金のASAXS

測定に対し、Glassy Carbon を標準試料とする強度校

正をおこなった。得られた散乱強度から２相モデル

により Al-Mg 合金の L12型析出物に対する溶解度ギ

ャップを計算した結果、従来の報告値や計算による

推定値と良い対応を示すことが明らかとなった。ま

た、BL13A のビームを利用することにより、一回の

測定時間は１分程度でも定性的な解析には耐えるこ

とがわかり、In-situ 測定についても時間分解能の観

点から、2 次元その場測定の実現可能性が示された

と考えられる。一方、In-situ 測定などでの利便性か

ら実現を目指していた inline での I0 測定モニターは

今課題の期間内では実用にならなかった。材料開発

のためのツールとするためにはこれらの改良が今後

の課題である。 
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