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研究成果の概要（和文）：透過型電子顕微鏡法による電子線トモグラフィーとその場観察を組み合わせることに
より、結晶中の転位の動的挙動を三次元可視化するための手法を開発した。セメンタイトを球状化させた伸線パ
ーライト鋼の薄膜試料に応力を加えながら、セメンタイト粒子をバイパスする転位の動きを繰り返しET観察する
ことで三次元同画像を得た。この際、オーストラリア モナーシュ大学のT.C.Petersen博士らと協力して、転位
の可視・不可視を左右する入射電子の回折条件を敢えて一定に保たなくても、ET観察における多量撮像の利点を
活かせば転位の三次元可視化が可能であることを証明した。

研究成果の概要（英文）：This study developed a method to visualize the dynamic behavior of 
dislocations in crystals in three dimensions by combining electron tomography (ET) and in-situ 
electron microscopy observation. A 3D movie of dislocation dynamics has been obtained by repeating 
ET observation of the movement of dislocations bypassing spheroidized cementite particles in a drawn
 pearlitic steel specimen while applying stress to the thin foil specimen. In order to enhance the 
feasibility of our in-situ straining and dislocation tomography method, collaboration with Dr. T.C. 
Petersen of Monash University, Australia, who developed a new surface-topography-based 3D 
reconstruction algorithm, has proved that 3D visualization of dislocations is possible even if the 
diffraction condition for a particular diffracted beam, which determines the visibility or 
invisibility of dislocations, is not kept constant.

研究分野： 金属組織　電子顕微鏡

キーワード： 転位　電子顕微鏡　電子線トモグラフィー　回折　その場観察　三次元
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研究成果の学術的意義や社会的意義
電子顕微鏡による動的三次元観察は、材料組織シミュレーションとのデータ同化が可能である点などから注目さ
れつつある観察手法である。ただし、結晶欠陥である転位の動的三次元観察は、結晶性試料に対する電子線の入
射方位が変わると転位が見えたり見えなくなったりするため、技術的な課題が多く、実現が遅れている。本研究
では、転位が見える回折条件を保つという従来法に加えて、回折条件を一定に保たない代わりに多数枚の連続傾
斜像を撮影するという方法により、塑性変形で結晶が回転しても特定の転位を三次元可視化し続けることが可能
となる手法を開発し、転位の動的三次元観察が可能であることとその適用範囲拡大の可能性を実証した。

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。
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１．研究開始当初の背景 
結晶の塑性変形は転位のすべり運動を基本として理解されているが、結晶塑性変形の素過程は
今も研究対象であり、強度と延性を追求した新しい材料ほどわからないことが多い。また、変形
後の転位を観ても結晶塑性や転位ダイナミクスの本質はわからないという考え方も依然として
根強く、転位その場観察技術の向上は、結晶塑性研究が次のステージに進むために不可欠と考え
られる。しかし、実験による転位研究は、現在の結晶塑性研究の要請に十分に応えているだろう
か。転位のその場観察には問題点が種々残されており、実験が成立し得る条件が狭い。そのため、
転位のダイナミクスに関する研究は計算科学に依存するところが大きいという現状がある。 
 
２．研究の目的 
本研究の目的は電子顕微鏡の「その場観察」と「電子線トモグラフィー（ET）観察」を組み合わ
せて、転位のダイナミクスを三次元（3D）で可視化する「その場変形転位トモグラフィーシステ
ム」を開発することである。研究代表者らが開発済みのその場変形 ET システムをベースに、従
来の転位観察法にとらわれない新案を積極的に投入し、多結晶体や結晶粒界における転位 3D 観
察にも対応できるシステムを開発する。 
 
３．研究の方法 
(1)撮像時間問題の克服 
これには現在の電子顕微鏡が抱える本質的な問題が含まれている。高速 ET 観察には、試料を傾
斜するためのゴニオメータの高速回転および多数枚の連続傾斜像収録の両方が同時に必要とな
る。これまでに、3〜6 秒で ET 画像 1 フレーム分の連続傾斜像データを取得した報告がある
（Mignov et al., Scientific Reports (2015)；Epicier et al., Microsc. Microanal. (2018)）。研究代表者ら
も、JST 先端計測機器開発プログラム（平成 25〜28 年度）において高速 ET 撮影技術の開発に取
り組んだ。その結果、汎用の電荷結合素子（CCD）カメラで ET 画像 1 フレーム分の撮像時間 2
〜3 分と、通常（30 分〜数時間）の 1/10 以下の短時間撮影に成功しているが、前述の欧州勢に
は及んでいない。本研究では、STEM モード 5 秒での連続傾斜像データ取得を目指す。具体的に
は、電子プローブの高速スキャン時に顕著となる STEM 像中のノイズや擬像の成分を、機械学
習の技術等を活用して効果的に取り除くことを検討した。 
 
(2)回折条件問題の克服 
試料を広角度範囲かつ連続的に傾斜しながら多数の 2D 透過電子顕微鏡画像を撮影する ET 観察
の特徴を最大限に活かし、特定の回折条件に合わせることなく視野中の全転位を3D可視化する、
という従来と異なるアプローチで回折条件問題の克服を目指す。試料傾斜とともに回折条件が
変わると、転位芯からひずみコントラストまでの距離が変化するので、原理的には試料中の同じ
場所を傾斜観察していることにならない。しかし、後述する観察の結果、ある転位を何枚もの異
なる方向から撮影した投影像から 3D 画像に再構成する場合、広い試料傾斜角度範囲で現れる低
次回折波による強いひずみコントラストが生き残ることになり、転位線の幅、すなわち空間分解
能は期待できないが、結晶が変形・回転しても転位周りのひずみコントラストが現れる位置に大
きな変化は生じないと推測できる。 
 
(3)手法の応用 
伸線加工を施したパーライト鋼線に熱処理を施して、セメンタイト（Fe3C）を球状化させた試料
から、直径 3 mm のディスク状試料を作製した。試料中央部を電解研磨で薄膜化した後、その場
変形トモグラフィーホルダーのステージに接着剤で固定し、引張応力を加えながら電子顕微鏡
内で ET 観察を行った。試料の強磁性の影響を避けるため、対物レンズに電流を流さない Low-
Mag モードを使用した。 
 
４．研究成果 
(1)撮像時間問題の克服 
図１は、異なる条件で撮影したオーステナイト鋼の転位の明視野走査透過電子顕微鏡（STEM）
連続傾斜像の一部である。撮像時の加速電圧はいずれも 300 kV であり、像中に示した角度値は
試料傾斜角度を表している。図１(a)は薄膜試料を毎秒 28˚の速さで連続傾斜しながら、512×512
ピクセルの STEM 像を撮像速度 70 ms/frame（= 1141 ns/pixel。画像スキャンに 30 ms/frame かか
り、画像保存に 40 ms/frame かかるため、合計 70 ms/frame を要する。）で連続撮影したものであ
る。試料傾斜角度範囲±70˚の連続傾斜像の総収録時間は約 5 s と、目標値を達成している。ただ
し、画像の水平方向に沿った直線状の擬像コントラストが顕著である。これは、電子プローブの
横方向の走査に起因する STEM 像特有のものである。図１(b)は、図１(a)と同じ電子プローブ走
査条件で撮影した類似の STEM 転位画像 8750 枚を、深層学習型アルゴリズム U-Net に学習さ
せ、その結果得られたノイズフィルターを図１(a)の連続傾斜像に適用したものである。横線状の



擬像コントラストが取り除かれ、転位の像コントラストが向上しているのがわかる。図１(c)は、
図１(a)と同一の視野において、2˚ごとの試料傾斜と STEM 撮像（撮像速度 1.6 s/frame）を交互に
繰り返す通常の収録方法で得た明視野 STEM 連続傾斜像の一部であり、連続傾斜像の総収録時
間は約 30 min である。高速撮像(a)に深層学習ノイズ除去を組み合わせること(b)により、通常の
長時間撮像画像(c)に近い転位像コントラストが得られていることが認められる。 

 

図１. オーステナイト鋼の転位の明視野 STEM 連続傾斜像の一部．(a)総収録時間 5 s の高速撮
像の場合、(b)深層学習ノイズフィルタリングを(a)に適用した場合、(c)通常の総収録時間 30 min
での撮像の場合． 
 
図２は、図１の STEM 連続傾斜像からの 3D 再構成結果を比較したものである。高速撮像にノイ
ズフィルタリングを施した図１(b)の像から図２(a)を、通常条件で収録した図１(c)の像から図２
(b)を再構成した。図２(c)は、図２(a)と(b)を重ねたものである。転位の 3D 像コントラストは両
者でほぼ一致していることがわかる。すなわち、最速 5 秒での STEM 連続傾斜像の収録が可能
となり、その場観察に対応した ET 観察手法としての性能を、従来（自グループの既存技術では
3D 画像 1 フレーム分の画像データ取得に 3 分要していた）よりも大幅に高めることができた。 
 

 
図２. 図１に示した STEM 連続傾斜像からの 3D 再構成結果の比較．(a) 図１(a)の高速スキャン
STEM 像に深層学習ノイズ除去を施した連続傾斜像からの再構成結果、(b) 図１(b)の通常条件で
収録した低速スキャン STEM 連続傾斜像からの再構成結果． 
 
(2)回折条件問題の克服 
図３は、アルミニウム薄膜中の 1 本の転位を TEM 明視野像で連続傾斜観察した例である。回折
条件の調整は全く行わなかったものの、約 80˚の試料傾斜範囲の中で 22 枚の連続傾斜像を撮影
することができた。ここで、従来の観察条件から変更した点として、試料傾斜角度の分解能を通
常の 1~2˚から 0.1˚に高め、ある回折波が励起される試料傾斜角度範囲内で最も転位コントラス
トが高くなる試料傾斜角での像を選んだ。 



図３. アルミニウム薄膜中の転位の明視野 TEM 連続傾斜像および対応する電子回折図形．試料
を 0.1˚ずつ傾斜し、励起される回折波毎に最も転位コントラストが高くなる試料傾斜角度（各像
中に表記）を選んだ． 
 
図４は、オーストラリア・モナシュ大学の T.C. Petersen 博士らが開発したステレオ法ベースの 3D
形態再構成アルゴリズムを用いて、図３の連続傾斜像から転位の3D可視化を試みたものである。
転位は２本線あるいは帯のように再構成されており、傾斜像ごとの像コントラスト（回折条件）
の違いの影響が強く現れたものとなってはいるが、転位の空間配置を概ね特定することは可能
と言える。 
 

 
図４. 図３に示した転位の連続傾斜像から、ステレオ法に基づく新規アルゴリズムにより 3D
可視化した転位．転位は帯状または２本線状に見えている。 
 
  



(3)手法の応用 
図５に、伸線加工後に熱処理を施したパーライト鋼のその場変形 ET 観察の結果を示す。図５(a)
では、試料への引張応力負荷と連続傾斜明視野 TEM 像の撮影を繰り返し、10〜14 番目の連続傾
斜像から試料傾斜角度 11 の̊像のみを並べて表示している。一点鎖線で囲んだ大小重なって見え
る球状化セメンタイト粒子に、点線で示した転位がバイパス状に相互作用している。僅かな変化
ではあるが、フレーム数の増加とともに転位の位置が少しずつ変化していることが捉えられて
いる（図中矢印）。図５(b)は、各連続傾斜像から再構成した 3D 画像である。セメンタイト粒子
に相互作用している転位領域（図中矢印）が応力負荷（フレーム数の増大）とともに広がってい
ることを 3D 画像からも確認することができる。 
 

 
図５. 球状化セメンタイト粒子と相互作用する転位のその場変形 ET 観察．(a)試料傾斜角度 11˚
からの 2D その場観察．(b)各連続傾斜像から再構成した 3D 画像． 
 
以上のように、本研究では、その場観察と ET 観察を組み合わせたその場転位トモグラフィーの
要素技術開発に取り組み、開発手法を鉄鋼材料における転位と析出物の相互作用ダイナミクス
の動的 3D 観察に適用した。転位の 3D 動画像観察の第一報は米国の Kacher らであることが研究
開始後に認識されたが（Kacher and Robertson, Acta Mater. (2012)）、本研究では、連続傾斜像の高
速撮影手法の開発、回折条件が試料変形とともに変化する状況でも 3D 可視化できるための手法
の開発など、その場転位トモグラフィーの適用範囲を拡大するために不可欠な課題を克服した。
本研究で開発した観察手法を今後、結晶塑性研究に応用展開して行きたいと考えている。 
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