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研究成果の概要（和文）：空孔型格子欠陥の高感度プローブである陽電子をマイクロビーム化す
ることに成功し，欠陥の二次元マップを取得可能な陽電子プローブマイクロアナライザーを開
発した。磁場輸送された陽電子ビームの磁場切離，透過型輝度増強法が開発要素である。ビー
ム径は 14.5 µmで，対消滅γ線の形状の位置依存性から欠陥マップを求める。純鉄の塑性変形
誘起欠陥分布計測を行い，空孔クラスターの局所形成の実証や破断箇所の予測可能なことを示
した。 
 
研究成果の概要（英文）：Positron probe microanalyzer (PPMA) for two-dimensional defect map has 
been developed.  We have succeeded in extracting the magnetically-guided positron beam from the 
magnetic field and enhancement of brightness of the positron beam in transmission geometry.  The 
present beam size was estimated to be 14.5 µm.  This method has been applied to the study of the 
deformation-induced defect in pure iron.  It has been proven that the vacancy clusters are formed at the 
fractured points and they can be anticipated using this technique. 
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１．研究開始当初の背景 
 結晶の不完全性の基本要素として原子空
孔およびそのクラスターがある。それらの力
学的特性や電気的特性などへの影響は認識
されているが，観察手段の不足からその挙動
は必ずしも明らかになっていない。そのよう
な空孔型欠陥の高感度プローブとして陽電
子がある。陽電子の寿命や対消滅 γ線の形状
を測定する陽電子消滅法は，金属では原子数

比で 10－7から 10－3の検出範囲で原子空孔の
直接観測が可能である。陽電子が固体中に入
射され電子と対消滅するまでの時間である
陽電子寿命から原子空孔のサイズや濃度が
決定でき，その際放出される二本の 511 keV
消滅 γ線のスペクトル形状から原子空孔の半
定量的評価や空孔と結合した不純物の同定
といった空孔化学状態の情報が得られる。一
般的には，陽電子の発生源として β+崩壊する
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放射性同位元素 22Naが利用されるが，その場
合数百keVの白色の陽電子が試料に入射され
る。従って，観察領域は線源サイズの数 mm
となり，陽電子は試料内数百 μm まで侵入す
ることから得られた結果はバルクの平均情
報となる。一方で単色ビーム化した陽電子を
試料に入射することにより μm 以下の表面層
のみの情報を選択的に検出するエネルギー
可変陽電子消滅法が開発されているが，空間
分解能は線源の大きさ程度で数 mmである。 
力学的性質である変形，破壊，疲労といっ

た現象にみられるように材料の解析ニーズ
はその局所的な構造変化に帰する場合が多
く，陽電子消滅法の局所観察手法への展開が
強く期待されている。そこで筆者らは陽電子
をマイクロビーム化して試料に入射・走査す
ることにより空孔型欠陥の二次元分布計測
を可能とする陽電子プローブマイクロアナ
ライザー (Positron probe microanalyzer, 以下
PPMAと略す)を開発してきた。陽電子と電子
との違いは電荷のみであるから，マイクロビ
ーム化の基本的な光学系は電子と同じであ
り，極性を変えるだけでよい。しかしながら，
電子源と比較して輝度が 1/1016程度と非常に
低いため輝度を向上するための光学系での
工夫が必要である。 

 
２．研究の目的 
本研究では，その問題点を解決することに
より PPMAを開発し，次に高純度鉄の塑性変
形誘起欠陥の観察結果について報告する。 

 
３．研究の方法 
使用する放射性同位元素 22Na から放出され
る陽電子は 540 keVを最大エネルギーとした
白色であり，強度はせいぜい 109 /s台，その
大きさは数 mmである。そのため電子同様の
静電系で集束していくと，試料には一個も陽
電子は到達しない。そこで陽電子がある種の
物質に対して負の仕事関数をもつことを利
用した単色化や輝度増強法と電子光学系を
組み合わせてマイクロビーム化を行う（図 1，
2）。 

 線源から発生した白色の陽電子は，Wメッ
シュ等の減速材に入射される。Wの陽電子に
対する仕事関数は－3.0 eVであるため，いっ
たん入射された陽電子は表面に拡散して仕
事関数の絶対値である3.0 eVで再放出される。
そのようにして単色化された陽電子を引き
出して利用する。W中に含まれる欠陥等を除

去してあれば，その効率（線源から発生した
陽電子数に対する再放出陽電子の割合）は 10
－4であり，これは電子分光器等で弁別するよ
り数桁以上も高い。 
 引き出された単色陽電子は，数十 mTの静
磁場中をらせん運動しながら輸送される。そ
の場合，輸送効率は 90%以上となるが，ビー
ム径は線源の大きさである�4 mm 程度とな
る。従来は線源の電位あるいは試料の電位を
変化させることにより試料に入射する陽電
子エネルギーを可変とし，表面層の格子欠陥
分析に利用してきた。一方でこの磁場輸送陽
電子ビームを集束するには静電系に変換す
る必要がある。そこで再び陽電子の再放出現
象を利用して輝度の向上と静電系への変換
の同時達成を実現した。 
 磁場発生には均等間隔で配置したヘルム
ホルツコイルを利用しているが，その終端後
に磁界レンズとその焦点位置に単結晶
Ni(100)薄膜（150 nm厚，陽電子仕事関数：－
1.0 eV）を設置する。輸送磁場が下流側の静
電系に影響を与えず，かつ磁界レンズを通過
した陽電子が Ni 薄膜に集束するように終端
のヘルムホルツコイルの電流を調整する。そ
れにより Ni薄膜に 1/10程度（0.35 mm径）
に陽電子を集束することができる。Ni薄膜に
入射された陽電子は，薄膜内で熱化し入射と
反対側の面まで拡散して再放出される。再放
出する際に陽電子は単色化され，かつ出射方
向が表面に対して法線方向になるという性
質のため集束にともなう角度広がりがキャ
ンセルされる。単なる磁界レンズによる集束
では，角度広がりがある（輝度保存則）ため
にビーム強度の損失が大きいが，この陽電子
の再放出現象を利用すればその効率（入射し
た陽電子強度に対する再放出陽電子の割合）
は 10%程度であり，輝度としては向上する。
これが電子光学系にはない輝度増強法であ
る。 
 Ni薄膜から再放出された陽電子は，静電系
に変換され，加速レンズ，二組の集束レンズ，
アパーチャーを通過し，最終の対物レンズで
集束される。線源を 30 kV，Ni薄膜を 24.5 kV，

ヘルムホルツコイル

引出コイル

磁界レンズ
再減速材, 
Ni(100) 薄膜

静電レンズ

集束レンズ

アパーチャー
φ1 mm

ディフレクター加速管

HV
HV

試料と走査ステージ

対物レンズ

Ge 検出器

ディフレクター

e+

22Na線源

減速材 (W メッシュ)

ソレノイドコイル

ヘルムホルツコイル

引出コイル

磁界レンズ
再減速材, 
Ni(100) 薄膜

静電レンズ

集束レンズ

アパーチャー
φ1 mm

ディフレクター加速管

HV
HV

試料と走査ステージ

対物レンズ

Ge 検出器

ディフレクター

e+

22Na線源

減速材 (W メッシュ)

ソレノイドコイル

図1 陽電子プローブマイクロアナライザーの概略図
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図1 陽電子プローブマイクロアナライザーの概略図

図2 陽電子プローブマイクロアナライザーの写真図2 陽電子プローブマイクロアナライザーの写真



試料をグラウンドとすると，陽電子は 24.5 
keVで試料に入射され，そのときのビーム径
をナイフエッジ法で求めると 14.5 μmであっ
た。試料に入射された陽電子は熱化する際に
広がり，その後拡散して消滅するため，PPMA
の空間分解能はそれらにより規定される。し
たがって，原理的な空間分解能は数 μm とな
る。なお，陽電子のエネルギーを変化させる
ことにより深さ方向の情報も付与できる。次
節の応用例では陽電子のエネルギーはすべ
て 24.5 keVとした。その場合，鉄や銅では陽
電子の平均注入深さは約 900 nm であり，表
面から 2 μm までの平均情報ということで，
最表面の影響はほぼ無視できる。表面は一種
の欠陥であり，陽電子の打ち込みエネルギー
が数 keV以下であると，表面の影響を考慮す
る必要がある。 
 
４．研究成果 
塑性変形，そして最終的に破断にいたる際

に，初期に生成した格子欠陥はどのように変
化していくのであろうか。純鉄試料において，
転位形成から空孔クラスターへと変化して
いく様子を PPMA により観察した例を紹介
する。 
 ダンベル型に加工した純鉄（99.997%）に
23%ひずみ付与した試料と破断した試料を作
製した。陽電子のエネルギーは 24.5 keVで，
Sはバルクの値が 0.5 となるよう 511±1.1 keV
の範囲の面積比とした。 

23％ひずみを付与した試料の一次元測定
の結果を図 3(a)に示す。チャック部での Sの
値が無欠陥のものであり，ゲージ部での値が
それよりも上昇している。S 値のみでは欠陥
種の同定は困難であるが，これは転位を主成
分とした欠陥形成によるものと考えられる。
注目すべきは，S の値は場所により大きく変
動していることであり，極大値も観察される。
極大値を示す場所を中心として Sの二次元マ
ップ（図 3(b)）を示すが，数百 μm 領域で S
が大きな値を与えることがわかる。本結果は，
生成している欠陥量が不均一であることを
示しており，また極大を示す箇所は特に局所
的な欠陥量の増大によるものであり，そこが
延性破壊箇所となる可能性が高いことを示
唆している。 

 破断試料における一次元走査の結果およ
び破断部周囲の Sマップを図 4に示す。ゲー
ジ部の Sは 23%ひずみ付与に比較して全体的
に若干増加しただけであり，欠陥の主成分は
依然として転位と考えられる。それに対して，
破断近傍では Sが約 10%という大幅な上昇を
示し，空孔クラスターの形成の可能性が示唆
される。また，その上昇領域は数百 μm に広
がっていた。延性破壊時には緩やかにくびれ
が生じ，転位から空孔クラスター，ボイドそ
して破断といたると考えられるが，本結果は
その際に形成する原子レベルの空孔クラス
ターの観察に初めて成功したものと考えて
いる。なお，同試料を産総研の PPMAにより
陽電子寿命の測定したところ，250 ps程度の
寿命成分が観測され，これは本考察を支持し
ている。 
 塑性変形時の転位の発生からその切り合
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いによる空孔型欠陥の形成・成長といった段
階を非破壊的に観測可能な手法は本法のみ
と考えられる。また，破断箇所予測まで可能
となることを示した。今後，欠陥形成の粒内
分布，粒方位による欠陥形成の違いなどを調
べていくことを計画している。 
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