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研究成果の概要（和文）：透過電子顕微鏡（TEM）により結晶の内部ナノ構造を３次元観察するための試料ホルダーシ
ステムおよびソフトウェアを開発した。さらに、強磁性を有する材料について非磁性材料と同様に３次元観察を行う手
法を開発した。これらの成果により、多結晶試料中の転位（線状の結晶格子欠陥）などを電子線トモグラフィーにより
３次元観察する技術が大きく進歩するとともに、これまで不可能と考えられてきた鉄鋼材料など強磁性体の３次元ナノ
構造観察が可能となった。

研究成果の概要（英文）：This project developed new methods or three-dimensional (3D) transmission 
electron microscopy (TEM) imaging for nanoscale microstructural features in crystalline materials. For 
example, a newly developed triaxial specimen holder system enables to visualize the 3D geometrical 
arrangement of dislocations (line-shape structural defects in crystalline grains) in a polycrystalline 
sample. A method for acquiring a tilt-series dataset from ferromagnetic samples (e.g. ferritic steels) in 
both TEM and STEM modes was also established.

研究分野： 電子顕微鏡、金属材料

キーワード： 電子顕微鏡　３次元　電子線トモグラフィー　磁性　試料ホルダー　転位

  ３版
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１．研究開始当初の背景 

 透過電子顕微鏡(TEM)による三次元(3D)観

察法、電子線トモグラフィー(ET)は、結晶性

材料、例えば鉄鋼材料などへの適用が遅れて

いる。これは、TEM内での結晶方位調整の難し

さ、試料の形状や磁性に由来した3D画像の取

得の制約や像分解能の著しい低下など、種々

の課題による。  

 

２．研究の目的 

本研究では、試料形状から試料ホルダー、3D

画像再構成アルゴリズムに至るまでに種々の

新案を投入し、上記の諸課題を解決すること

を目的とした。具体的には、(1)結晶方位制御

ET観察手法の確立、(2)強磁性体試料のための

ET観察手法の確立、および(3)3D画像における

試料厚み方向の寸法再現精度の改善を目標と

した。 

 

３．研究の方法 

(1)結晶方位制御 ET 観察手法の確立 

 試料ホルダー上での試料回転角を測るソ

フトウェアの作成、および任意の角度に試料

を回転させることを可能にする 180°回転試

料ホルダー台の製作を行った。 

 

(2)強磁性体試料のためのET観察手法の確立 

 試料形状、加速電圧、フォーカス調整法、

回折条件調整法など、結晶材料組織の連続傾

斜像取得に関わる種々の実験条件が、強磁性

体試料からどのような影響を受けるかを実

験的に測定し、磁性の影響を回避できる最適

条件を求めた。 

 

(3)3D 画像における試料厚み方向の寸法再現

精度の改善 

 圧縮センシングに基づく新規アルゴリズ

ムの有用性を、連続傾斜画像データの 3D 再

構成に適用し、画像枚数を減らせる効果の有

無を検討した。 

 

４．研究成果 

(1)結晶方位制御ET観察手法の確立 

 結晶方位制御ET観察に不可欠な試料傾斜軸

と回折条件の調整を可能かつ容易にするため

に、試料ホルダー上での試料回転角を測るソ

フトウェア、およびホルダー上で任意の角度

に試料を回転できる試料ホルダー台を開発し

た。これらを、過去に開発した高傾斜三軸試

料ホルダーと組み合わせることにより、試料

ステージ上での試料回転角の調整をピンセッ

ト作業なしに行えるようになり、作業効率と

回折条件設定精度が向上した。例えば、一般

的な多結晶金属試料の二波励起条件を得る際

に、高傾斜三軸試料ホルダーと従来のホルダ

ー台の組み合わせでは、試料回転角°が±5°

を超える場合にピンセットによる手動の試料

回転角度調整が必要となるため、結果として5

回以上、電子顕微鏡外での試料回転角度調整

を要した。一方、今回開発した180°回転機構

付き試料ホルダー台と回転角度測定ソフトウ

ェアを高傾斜三軸試料ホルダーに組み合わせ

ると、ピンセットによる手動の試料回転角度

調整が不要となるため、最短2回で二波励起条

件を整えることができた。 

 

(2)強磁性体試料のためのET観察手法の確立 

 強磁性体試料でも非磁性試料と同様なET観

察が行えるかどうかを検討した。薄膜形状の

鉄系試料の場合、試料厚みの低減が有効であ

った。具体的には、機械研磨で30ミクロンま

で薄くすると、連続傾斜観察が可能になるほ

ど磁性の影響が抑えられ、更に試料高さで像

のフォーカスを合わせつつ連続傾斜像を撮影

すれば、非磁性材料の場合に匹敵する空間分

解能で鉄中の析出物の3D観察が可能となっ

た。一方、試料傾斜に伴うナノスケールでの

局所的な変形や破損は、試料の体積や厚みを

減らしても避けられないことがあり、試料形

状アプローチの限界が示された。 

 

(3)3D画像における試料厚み方向の寸法再現

精度の改善 

 フィルター逆投影FBPや逐次反復計算SIRT

などの既存手法と圧縮センシング(CS)による

3D再構成法を、金属ナノ粒子のTEM明視野連続

傾斜像データに適用し、CSを比較評価した。

その結果、FBPの1/10程度の連続傾斜像枚数で

もCSでは解析に耐え得る3D再構成画像が得ら

れることや、FBPおよびSIRTに比べて試料傾斜

角度不足による3D画像分解能の異方性が低減

され、試料厚み方向の寸法再現精度が向上す

ることが明らかとなった。 
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