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研究成果の概要：軟磁性材料の多くは交流磁場下で利用されるが，材料組織が磁気特性と具

体的にどう関わっているのかと言うことについては，特に電子顕微鏡スケールにおける動的

磁場下での観察技術が後れているために不明な点が多い．そこで本研究では透過型電子顕微

鏡内の試料に交流磁場を印加しつつ，そのときの磁区構造変化をリアルタイムで観察する新

しい手法を確立し，実用材料に適用した．本手法により，磁壁が介在物，格子欠陥，歪み場

等と相互作用しつつ運動している様子が観察できるようになった．  
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１．研究開始当初の背景 

軟磁性材料の多くは交流磁場下で利用さ

れるが，材料組織が磁気特性と具体的にどう

関わっているのかと言うことについては，特

に電子顕微鏡スケールにおける動的磁場下

での観察技術が後れているために不明な点

が多く，基礎的な研究が必要とされている． 
こうした状況において，代表者らは独自に

開発した透過型電子顕微鏡 (TEM)用磁場印

加試料ホルダを用いて，軟磁性材料の一つで

ある電磁鋼板の磁区構造をローレンツ顕微

鏡法や電子線ホログラフィーという手法で

評価してきた．しかし，当初の磁場印加シス

テムでは交流磁場を印加することができな

かったため，トランスやモーターとして実際

に使われている交流磁場下での特性の解明

には限界があった．  
 そこで，実際の使われ方に即した条件下で
の磁壁の振る舞いを解明するために，TEM
内で試料に交流磁場を印加する独自のシス



テムを考案し，本研究課題を通して手法の確
立と応用を目指した． 
 TEM 内で高周波磁場を発生させて試料の
磁壁の振る舞いを解析する研究は，世界的に
ほとんど行われていなかった．なぜなら，
TEM 内で磁場を印加するとローレンツ力に
より電子線が偏向してしまい，特に交流磁場
下では像が交流の周期でぶれてしまうとい
う実験上の難しさがあったからである．海外
では幾つか研究が発表されていたが，いずれ
も電子線の振り戻しの機構が不完全である
ため，極めて微弱な磁場しか印加できず，観
察対象が限定されていた． 
 それに対し，代表者らが進めている観察手
法では比較的強い磁場が印加でき，また，
様々な透磁率の材料に適用できる可能性が
あった． 
 
２．研究の目的 
 本研究の目的は，高周波磁場下での磁壁の
挙動を TEM でその場観察し，材料の動的磁
場下での磁気特性を解明することである．具
体的に取り組む課題は質的に 2 種類有り，同
時に進められた．一つは(1)本実験手法の確立
であり，もう一つは(2)実用材料への適用であ
る．(1)手法の確立に関しては，課題申請当初
の磁場印加装置は試作器段階だったため，交
流磁場を印加する機能が満たされていなか
った．よって先ず①装置を改良する必要があ
った．次に②観察時のパラメータ（印加磁場
強度，ローレンツ顕微鏡法観察時のディフォ
ーカス量）を任意に選択して観察するための
操作手順を確立することを目指した．次に(2)
実用材料への適用に関しては，交流磁場下で
の磁気特性を材料の微細組織と関連させて
微視的な見地から解明することを目的とし
た．特に格子欠陥を含む微細組織との関連を
調べることは TEM 以外には方法がないので，
先駆的な研究となることが期待された． 
 
３．研究の方法 
 代表者らが考案した磁場印加システムの
概略図（TEM 境筒内の試料周辺部）を図 1
に示す．試料ホルダ先端に電磁石と磁極が取
り付けられていて，その磁極の上に試料が乗
っており，試料に水平な磁場を印加できるよ
うになっている．交流磁場は，波形発信器か
らの信号をアンプで増幅し電磁石のコイル
に流すことで実現される．磁場印加によるビ
ームの偏向は試料上部の二組の偏向磁極に
よって補正される仕組みになっており，偏向
磁極のコイルの交流電流は磁場印加ホルダ
の電流と同期をとっている．各磁極のコイル
の電流量は独立した 3 つのアンプによって調
節される．課題申請時にはこの装置は二段目
の偏向磁極の部分が未完成だったので，研究
協力者の井上雅夫氏（（株）日本電子）と緊

密に連絡を取りながら装置の改良を行った． 
 本手法を適用する実用材料として，主に電
磁鋼板を取り上げた．鋼板中の析出物が磁壁
移動に及ぼす影響を明らかにするため，析出
物の種類やサイズなどに注意を払って磁壁
ピン止め力の違いを観察した．研究を進める
にあたり，研究協力者の谷山明氏（（株）住
友金属工業）から観察用資料を提供していた
だき，また析出物の分析についても共同で実
験を進めた． 

図 1 交流磁場印加システムの概略図 

 
４．研究成果 
(1)「TEM 内交流磁場印加システム」の機能
の補完と観察手法の確立 
 研究協力者の井上雅夫氏との共同で，これ
までにかけていた機能（ディフォーカス量の
任意選択の機能）の補完を行い，実際の試料
観察を通して観察手順を確立した． 
図２に本手法による典型的な観察例とし

て，二方向性電磁鋼板のローレンツ顕微鏡像
のスナップショットを示す．図中黒矢印で示
した方向に磁場が印加されていく様子を捉
えたもので，印加磁場は 0.34 Hz, ±2.5 
kA/m （±3.1 mT）である．磁壁を破線で，
磁化の方向を矢印で示している．（ビデオ画
像中央の黒い丸点は TEM の小蛍光板のセン
タースポットなので，無視されたい．）試料
面内に磁化容易軸の<100>と<010>が存在し，
180°磁壁は磁化容易軸に沿っている．磁場
印加に伴い，磁壁は滑らかに移動し，印加磁
場と反対方向を向いた磁区の領域は次第に
小さくなっていき，(d)では磁場印加方向を向
いた磁区と，印加磁場に対して 90°方向を向
いた磁区だけが残っている．また，図中矢先
で示した部分には SiO2 介在物が存在してお
り，取り残された磁区は介在物周りの静磁エ
ネルギーを下げる役割をしていると考えら
れる． 
 図 3に任意のディフォーカス量で観察がで
きるようになった例として，センダスト薄片
に 1 Hz, ±100 Oe の磁場を印加した際のロ
ーレンツ顕微鏡像の変化を示す．(a),(b)はオ
ーバーフォーカスで撮影した際の像で，



(c),(d)はアンダーフォーカスで撮影した際の
像である．オーバーフォーカス像とアンダー
フォーカス像では磁壁の明線，暗線のコント
ラストが逆転しているところに注意された
い．このように任意のディフォーカス量にお
いて明るい視野の動画を撮影することがで
きた．ディフォーカス量を制御できるという
ことは、磁化の大きさが異なる種々の材料に
本手法を適用できることを意味する． 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

図 3 センダスト薄片のローレンツ顕微鏡像。
(a),(b) Over focus, 1 Hz. (c),(d) Under focus, 
1 Hz. 

 図 2 動的磁場下(0.34 Hz, ±2.5 kA/m （±3.1 
mT）)で観察した二方向性電磁鋼板のローレ
ンツ顕微鏡像のスナップショット．磁壁を破
線で，SiO2介在物を矢先で強調している．白
矢印は磁化の方向を示す．黒矢印は増加する
印加磁場の方向．（文献④） 
 

 
 
 
 
 
 

図 4 動的磁場下(1.0 Hz, ±2.4 kA/m （±3.0 
mT）)で観察した無方向性電磁鋼板のローレ
ンツ顕微鏡像．右図では磁壁を破線で，AlN
介在物を矢先で強調している．(a) 磁壁が介
在物にピン止めされているところ．(b) 磁壁
が介在物から外れたところ． 



(2)電磁鋼板における磁壁挙動の材料組織と

応用した本手法
の

る上で極め
有効であることが示された． 

者、研究分担者及び連携研究者に
下線） 

①

の関連の解析 
 本手法を既存の TEM の観察技法と組み合
わせることで，介在物や格子欠陥などの微細
組織と磁壁移動の関わりを明らかにするこ
とができた．これは TEM を
最大のメリットである． 
図 4 に電磁鋼板の観察例を示す．鋼中に

AlN 介在物がみられ（元素分析は TEM の技
法の一つであるエネルギー分散型 X 線分光
法 EDS で行った），回折条件を二波励起に近
づけることで，介在物周りの歪み場や転位の
コントラストも観察されている．この状態で
磁壁を低周波のサイン波（±2.4 kA/m （±3.0 
mT）程度）の外部磁場で緩やかに駆動したと
ころ，磁壁が介在物にピン止めされる様子が
動的に観察された．図は顕微鏡の小蛍光板に
映った像をビデオカメラで撮影したスナッ
プショットである．介在物を矢先で，磁壁を
波線で強調している．このように，微細な介
在物とその周辺に生ずる歪み場と磁壁の相
互作用を動的に観察できるのは TEM を用い
た本手法しかなく，本手法は軟磁性材料のヒ
ステリシス損失の機構を解明す
て
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