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研究成果の概要（和文）：多結晶材料の特性を知る上で原子分解能で界面に関する組成情報や微構造情報を得ることは
大変重要である。粒界が材料中を立体的に縦横無尽に存在し、材料中の多くに固溶元素や析出物が存在し、これらの添
加物に由来する特性が発現するため、粒界や界面の構造を、原子オーダーで「識別」・「把握」・「制御」することが
、「特性の制御・改善」に繋がることが期待される。このため、原子分解能STEM像を用いて、界面における「面」情報
を取得することが可能な画像差分法を構築し、多結晶材料へ適用した。

研究成果の概要（英文）：In the case of polycrystalline materials, interfaces and grain boundaries play 
very important roles on the properties of them. So far, there have not been any experiments to examine 
the interface two-dimensionally. Instead numbers of line-profile characterization methods has been 
applied to understand the composition of them. During this research period, interfaces were examined in 
two dimensions and proposed an experimental methods to characterize the interfaces in two dimension.
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１．研究開始当初の背景 

 

材料の特性は、原料、純度、形、粒径、結

晶構造、内部構造、欠陥、結合状態などの因

子に大きく依存することから、これらの因子

を制御することによる特性の制御や改善が

期待できる。更に、実用材料の多くを占める

多結晶材料には、粒界が材料中を立体的に縦

横無尽に存在する。また、合金系材料中の多

くには固溶元素のみならず析出物が存在し、

これらの添加物に由来する特性が存在する

ため、粒界や界面の分布や構造を、原子オー

ダーで「識別」・「把握」・「制御」することが、

「特性の制御・改善」に繋がる。 

 

２．研究の目的 

 

粒界や界面はその解析装置（透過型電子顕

微鏡（TEM）、走査型 TEM（STEM）など）

の構造上、２次元像上では「線」として観察

されることが多い。しかし、この様な線とし

て情報が得られる場合、奥行き方向の情報は

平均化されてしまうことが多い。実次元では、

粒界は粒子と粒子の界「面」、つまり「面」

として存在することから、材料特性は粒界・

界「面」の微構造と直接的に相関が存在する

はずである。この相関を解明するためには、

「面」を「面」として観察し、またそれらを

立体的に観察するなどする、粒界「面」の微

構造を 2 次元的に解析する手法、「画像差分

解析法」（図１）、を構築する必要がある。本

研究では界面情報を原子分解能で得ること

を目的として、界「面」を含む数枚の原子分

解能像を用いて、それらを差分、図１、する

ことにより、「面」の情報を取り出すことを

目的とした。 

 

 
 

 
 

図１ 画像差分解析法の概念と概念図 

 

 

３．研究の方法 

 

本研究は、試料加工、観察および解析によ

り構成され、それらの強い連関の中で実行さ

れている。 

【試料加工】 

集束イオンビーム（FIB）法を用いて［母

相 A］部、［母相 B］部、ならびに［粒界や界

面］部を含む TEM 試料を作製した。 

【観察手法の構築】 

これらのそれぞれの試料に対し収差補正

装置を付帯している走査型透過電子顕微鏡

（STEM）により、高角環状暗視野（HAADF）

法を用いて原子分解能での元素識別像の取

得を行った。これは STEM-HAADF 法により

得られた像が原子分解能で試料厚み（厚み方

向の原子数）を反映した像が得られるからで

ある。 

また、観察結果に対し、画像データの回

転・軸補正や位置補正を行った後に、それら

の像成分の差分を行い、界面や粒界の原子配

列情報を導出する「粒界面成分抽出法」を構

築した。 

【材料解析】 

汎用性の高い多結晶材料へ今回考案した
「粒界面成分抽出法」を適用し、「連続 TEM

試料加工法」と「観察手法」の検証を行った。
最終的には Al 合金やセラミックスの多結晶
材料の粒界や界面に適用し、特性-粒界面構造
の相関を試みた。 

 
４．研究成果 
 
ステンレス鋼（SUS304）への適用 
耐久性に優れた一般ステンレス鋼である

SUS304 に画像差分法を適用した。原子分解
能 HAADF-STEM 像を予め取得した(図 2)。 

 

図２ ステンレス鋼の STEM-HAADF 像。左側
の粒子は Cr 炭化物、右側の粒子は母相。 
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次に画像処理ソフトウェア（ Digital 

Micrograph 6.0）を用いて、図 2 に高速フー
リエ変換処理（FFT）を施し、Fe 由来の波長
成分（図 3 中の黄点）以外を選択し、逆高速
フーリエ変換（IFFT）を施すことにより
M23C6と界面の情報を含む像を得た(図 4)。 

オリジナル像（図 2）中には図１で説明し
たように、Fe 単相成分、M23C6単相成分、な
らびに界面成分が含まれているため、単に図
2 から Fe 単相成分（黄○）を除くと M23C6

単相成分と界面が含まれた画像が得られる
ことになる。 

 

 
図 3 図 2 のフーリエ変換像。赤○が M23C6 
由来の波長成分、黄○が Fe由来の波長成分。 
 

 

図 4 M23C6単相成分と界「面」成分を抽出し
た像 

 

また、同様の処理を M23C6由来の波長成分
（図 3 中赤○）以外を選択することで Fe 単
相像と界「面」の情報を含む像を得る事が可
能となる。その後、得られた二つの像成分を

合算した後、差分画像法を適用し、オリジナ
ル像の成分を差分することにより、界「面」
のみの像の取得を行った(図 5)。その結果、
界「面」近傍のみにおける原子配列像の可視
化が可能となった。 

 

図 3 界面のみの像情報、M23C6と Fe 母相か
らは格子像が得られないが、界「面」部分の
格子像が見られる。 

 
本実験を遂行するに辺り、母相 A と母相 B

の整合性などを考慮する必要性、や曲面とし
て存在している界「面」を扱うことの困難さ
が存在していることが判明した。また、試料
厚みが一定では無いため、界「面」を「面」
として捉えることには困難が生じることが
判明した。 
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