
─ 2 ─

〔日 本 製 鉄 技 報  第 426号〕　　（2025）

技術論文

SEM/ECCI法を用いた転位観察技術
Dislocation Observation Technique Using SEM/ECCI Method
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抄 録
走査型電子顕微鏡（SEM）の反射電子観察法の一種で，入射電子ビームと結晶方位の関係に起因する

電子チャネリングを利用した電子チャネリングコントラストイメージング（SEM/ECCI）は，研磨された
バルク試料において，粒界や転位などの格子欠陥の直接観察が可能である。今回，結晶面に対する入射
電子線の入射方向を精緻に制御したSEM/ECCI法によりフェライト中の転位組織を観察した。その結果，
（1）明視野TEM像で観察されたすべての転位コントラストがSEM/ECCI 法においても観察されること，
（2）転位コントラストは結晶面への電子線の入射方向や加速電圧によって変化し，最適な条件が存在する
こと，（3）SEM/ECCI 法は，TEM法と同様に転位の特性評価や転位周囲のひずみ場の評価に利用可能で
あることが明らかとなった。

Abstract
Electron Channeling Contrast Imaging (ECCI), a type of backscattered electron imaging in 

scanning electron microscopy (SEM) that utilizes electron channeling effects arising from the re-
lationship between the incident electron beam and crystal orientation, enables direct observation 
of lattice defects such as grain boundaries and dislocations in polished bulk specimens. In this 
study, dislocation structures in ferrite were observed using SEM/ECCI with precise control of the 
incident beam direction relative to the crystal planes. As a result, it was found that: (1) all disloca-
tion contrasts observed in bright-field TEM images were also visible in SEM/ECCI; (2) dislocation 
contrast varied depending on the incident beam direction and accelerating voltage, indicating the 
existence of optimal imaging conditions; and (3) SEM/ECCI is applicable for characterizing dis-
locations and evaluating strain fields around dislocations, similar to TEM.

1.	 緒　　　言

鉄鋼材料は，社会基盤を支える構造物や機械部品に広く
用いられており，その性能は使用環境や要求仕様に応じて
多様な特性が求められる。中でも，強度，靭性，延性，疲
労特性などの力学特性は，材料の信頼性や安全性を左右す
るため材料の選定および設計において最も重要な指標の一
つである。
その力学特性に起因する塑性変形挙動の主たる担い手は
転位であり，転位の挙動が，材料の力学特性を支配する。
したがって，転位の構造と挙動は，鉄鋼材料の性能向上に
直結する重要な分析要素である。
近年，材料内部の微細構造を高精度で観察・定量化する

技術が進展し，転位解析の手法も多様化している。透過型
電子顕微鏡（TEM）は，ナノスケールでの原子配列や転位
線の直接観察 1)を可能とし，局所域の転位組織の解析や転
位密度の定量評価に有効である。一方で，観察試料を薄膜
にしなければならず，試料作製に高度な技術を要し，観察
可能な領域が限定されるという制約もある。X線回折
（XRD）は，バルク材料に対して非破壊的に転位密度や転
位性格を定量評価できる 2)という利点があり，工業材料の
実用的な評価手法として広く用いられている。ただし，
XRDによる転位解析は空間分解能に限界があり，局所的
な転位構造の詳細な把握には不向きである。
こうした中，走査型電子顕微鏡（SEM）の反射電子観察
法の一種で，入射電子ビームと結晶方位の関係に起因する
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電子チャネリングを利用した電子チャネリングコントラス
トイメージング（SEM/ECCI）により，研磨されたバルク試
料の粒界や転位などの格子欠陥の直接観察例が多数報
告 3-6)されている。

SEM/ECCI法によって任意の領域で転位コントラストを
観察するためには，入射電子線と結晶との配向関係を，後
方散乱電子強度のロッキングカーブが局所的な最小値に達
するチャネリング条件まで，精密に制御する必要がある 7)。
しかし，SEM/ECCI法における転位コントラストに対する
電子線入射方向の影響を検討した研究は少ない。Pangら 8)

は，タンタル中のらせん転位のコントラストを偏差パラメー
タ wの関数としてシミュレーションした。Kriaaら 9)は，同
じ回折ベクトル gに沿った菊池バンドにおける入射電子線
の入射方向の変化によって転位幅が異なることを観察し
た。Gutierrez 10)は，wの影響を実験的に調査し，転位コン
トラストの観察には w > 1.5 ±  0.5のような大きな正の値を持
つチャネリング条件が最適であると結論づけた。
本稿では，圧電素子を駆動ユニットとして用いることで
結晶面に対する電子線の入射方向を高精度に制御しながら
SEM/ECCI観察を行い，フェライト中の SEM/ECCI法での
転位コントラスト変化を詳細に調査した結果 11)について紹
介する。

2.	 SEM/ECCI 法における入射電子線の入射方向
の角度の影響 11)

図 1（a）に，観察されたフェライト粒の (200)結晶面に対
する入射電子線の入射方向を変化させて取得した ECC像
と，図 1（b）に，加速電圧 15および 30 kVにおいて，(200)
結晶面に平行な傾斜軸周りの試料の傾斜角 αに対する BSE
（後方散乱電子）強度を示す。BSE強度は，各像の同一領
域（図 1（a）の赤色四角形領域）における 100 × 100ピクセル
の平均値として測定した。入射電子線の入射方向が (200)
面に対して変化すると，BSE強度はブラッグ条件付近で大

きく変化した。本研究では，フェライトの (200)と (2‾00)の
ブラッグ位置間の傾斜角幅は 30 kVで約 2.8°であった。一
方，チャネリング位置間の傾斜角幅は約 3.6°であり，これ
は BSE強度が局所的な最小値に達する入射条件である。
これらの実験結果は，ブラッグ条件付近の後方散乱回折強
度のロッキングカーブの計算結果 7)と良く一致しており，
チャネリング条件が偏差パラメータ w > 0のとき，すなわち
ブラッグ条件よりも高角側で満たされることを示している。

SEM/ECCI法による転位観察には，BSE強度が局所的な
最小値を示すチャネリング条件が必要である。したがって，
チャネリング条件付近の転位コントラストを調査した。図
2は，フェライト粒の (101‾)結晶面に対する入射電子線方
向を変化させて取得した ECC像である。転位コントラスト
は，チャネリング条件付近で傾斜角 αに依存し変化した。
転位コントラスト強度 Idcと幅Wdcを，チャネリング条件
付近の転位コントラストを定量的に調査するために評価し
た。図3に，図 2の赤矢印で示された転位に対する BSE
強度プロファイルの一例を示す。転位に沿って設定した
100 nmの関心領域（ROI）内で BSE強度プロファイルの平
均を計算することで，転位を横切るラインプロファイルを
得た。ROIの幅は転位ごとに異なる。

Idcは以下の式（1）に従って求めた 10)。
 Idc = Imax − Imin / Imax + Imin   （1）

ここで，Imaxと Iminは転位を横切る BSE強度プロファイル
の最大値と最小値である。本研究では，Wdcは転位のライ
ンプロファイルに対してガウスフィットを行い，得られた
半値全幅（FWHM）として評価した。
図 2の矢印で示した合計 10本の転位について，フェラ

イト粒の (101‾)結晶面に対する入射電子線方向を変化させ
て取得した ECC像群から，IdcとWdcを評価した。次に，
同一傾斜角の ECC像におけるそれらの平均値を計算し，
図4に傾斜角 αに対する BSE強度とともにプロットした。

SEM/ECCI法で転位を観察するには，Idcが高く，Wdcが

図1　フェライト粒の (200) 結晶面に対する入射電子線の入射方向に応じたBSE（後方散乱電子）強度変化 11)

BSE intensity as a function of the primary electron beam direction to the (200) crystal plane of a ferrite grain 11)
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低いことが望ましい。これらの値は傾斜角 αによって変動
した。Wdcはチャネリング条件付近で谷型のピークを示す
傾向があったが，Idcのピークトップは BSE強度が局所的
な最小値となるチャネリング条件からずれていた。この実
験結果は，最も強い転位コントラストがチャネリング条件
よりも高い wで得られることを示している。チャネリング
条件下では，転位の種類によって転位線の幅に違いがあり，
これは後述のように転位性格によるひずみ場の違いに対応
していると考えられる。

3.	 SEM/ECCI 法における転位コントラストの加
速電圧の影響 11)

SEM/ECCI法における加速電圧の転位コントラストへの
影響についての研究は少なく 3, 12)，高加速電圧の寄与が正
か負かについても議論が続いている。そのため，SEM/
ECCI法による転位観察は 10～30 kVの加速電圧で行われ
ているが，最適な加速電圧条件は未だ明確ではない。

上述のように，チャネリング条件を満たす傾斜角 αは加
速電圧によって変化するため，同一視野を比較する際には
チャネリング条件への方向制御を繰り返す必要がある。図
5に，15～30 kVの段階的な加速電圧下で，チャネリング
条件を厳密に満たして取得された同一視野の ECC像を示
す。図 5の ECC像において，白矢印で示された 10本の転
位について，先述の方法でWdcを評価し，加速電圧に対す
る平均値を図6にプロットした。加速電圧によって BSE強
度が変化するため，ECC像の明るさとコントラストを調整
する必要があり，Idcは使用できない。

15～25 kVでは，加速電圧の増加に伴いWdcは減少した
が，25～30 kVでは 30 kVでWdcが増加した。加速電圧が
高くなるほど，ブラッグ位置付近での BSE強度の傾き変化
が急激になる（図 1）。したがって，チャネリング条件にお
ける転位線周辺の局所的な結晶回転に伴うBSE強度の変
化は，25 kVまでの高加速電圧でより急激だったと考えら
れる。

図2	 フェライト粒の (101‾) 結晶面に対する入射電子線の方向を変化させて，加速電圧30 kVで取得された電子チャネリングコン
トラスト（ECC）像 11)

Electron channeling contrast images obtained by changing the incident electron beam direction to the (101‾) crystal plane 
of ferrite grain at 30 kV 11)

図 3　転位コントラスト強度 Idc と幅Wdc の評価方法 11)

Evaluation of dislocation contrast intensity Idc and width 
Wdc

 11)

図 4	 g = 101‾ のブラッグ条件付近における傾斜角 αに対す
るBSE強度および転位コントラスト変化 11)

BSE intensity and dislocation contrast as a function of tilt 
angle α around the Bragg position of g = 101‾ 11)
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さらに，電子線のプローブサイズもWdcに影響する要因
と考えられる。本研究では，すべての ECC像を同一の
WD（作動距離）4 mmと対物絞り径 30 μmで取得し，電子
プローブの収束半角は同一であった。しかし，プローブサ
イズを最小化する収束半角は加速電圧によって異なり，主
に高加速電圧での回折収差や球面収差の影響による 13)。し
たがって，30 kVでのWdcは 25 kVよりも悪化したと考えら

れる。電子プローブの収束半角は対物絞りの径，WD，装
置の電子光学系によって変化するため，入射電子線方向の
制御とともに最適な観察条件の設定が必要である。

4.	 SEM/ECCI と明視野 TEMとの転位コントラ
ストの直接比較 11)

転位コントラストの観察手法としての SEM/ECCI法の妥
当性を検証するため，フェライト粒子の同一薄膜に対して
明視野 TEM（BF-TEM）観察を行った。図7（a）に，薄膜の
表側から g = 110の励起条件で取得したフェライト粒子の
BF-TEM像，図 7（b）～（d）は，薄膜の表側および裏側から
g = 110を励起して取得したフェライト粒子の ECC像を示
す。BF-TEM像では，端点を持つ各転位が薄膜の表側およ
び裏側でそれぞれ独立して観察された。ここでは，BF-
TEM像中の転位に番号 i～ x（図 7（a））を付け，ECC像（図
7（b）～（d））中の対応する転位との一致を確認した。特に，
viiiおよび xに対応する転位に注目した。これらは BF-TEM
像（図 7（a））および試料の表側から取得した ECC像（図 7
（b））では観察されたが，裏側から取得した ECC像（図 7（c））
では観察されなかった。その結果，viiiおよび xに対応す
る転位は，薄膜の表面および粒界に端点を持つ転位である
ことが示された。
さらに，viiおよび ixに対応する転位は，BF-TEM像（図

7（a））では完全な転位線として観察された。一方，ECC像
では viiおよび ixの中心付近の転位線が観察されなかった。
これは，これらの転位が薄膜の表側および裏側を貫通して
おり，300 kVで取得された BF-TEM像では試料全体の厚
さが観察可能であるのに対し，30 kVの SEM/ECCI法では
情報深さが浅いため，試料全体の厚さを観察できなかった
ためである。BF-TEM法と SEM/ECCI法による転位コント
ラストは，同一の回折ベクトル，同一視野で取得され，良
好な対応が得られた。したがって，入射電子線の方向を制
御することでチャネリング条件を厳密に満たす SEM/ECCI
法が，BF-TEM法と同様に単一の転位の観察が実験的に示
された。

5.	 SEM/ECCI による転位の性格解析 11)

図8（a）～（d）に，3種類の異なる回折ベクトルgを用いて，

図5	 チャネリング条件（回折ベクトル g = 011）を厳密に満
たした状態で，加速電圧を段階的に（a）15，（b）20，
（c）25，（d）30 kVに変化させて取得した同一視野の
ECC像

ECC images of the same field of view obtained under 
stepwise accelerating voltages of (a) 15, (b) 20, (c) 25 and 
(d) 30 kV, strictly satisfying channeling conditions with 
g = 011 excitation

図 6　加速電圧に対する転位コントラスト幅Wdc の変化 11)

Dislocation contrast width Wdc as a function of accelerat-
ing voltages 11)

図 7　BF-TEM像とECC像における転位コントラストの詳細な直接比較 11)

Direct comparison of details in the dislocation contrast of bright-field (BF) TEM and ECC images 11)
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同一視野で取得された ECC像を示す。図 8（e）は，観察さ
れた粒の逆極点図（IPFマップ）であり，粒の配向は試料表
面に対してほぼ [111‾]方向である。観察された粒は，中心
にある小角粒界の影響で，(11‾0)に平行な軸周りにわずかに
回転していた。図 8（a）では，観察粒の上部をチャネリング
条件に合わせて撮影した。次に，試料ステージを (11‾0)に
平行な軸周りに 0.8°傾けることで，粒の下部の像を取得し
た（図 8（b））。例えば，回折ベクトル g = 1‾01‾で取得された
ECC像では，[11‾ 1‾]のトレースラインに対応する転位コント
ラストが消失していた（図 8，白矢印）。フェライト粒中の
観察された転位のバーガースベクトル bが BCC構造の最
密方向である a/2〈111〉（ここで aは格子定数）であると仮定
すると，b = a/2 ±[11‾ 1‾]および b = a/2 [111‾]は，回折ベクトル
g = 1‾01‾に対して g･b = 0の関係を満たす。±[111‾]方向は観察
粒の表面に垂直であるため，白矢印で示された転位のバー
ガースベクトル bは a/2 ±[11‾ 1‾]と判断できる。さらに，転
位線ベクトル uが bと平行であることから，これらの転位
は b = a/2 ±[11‾ 1‾]を持つらせん転位であると判断できる。
同様に，転位の性格解析により，転位コントラストが消

失した転位の多くがらせん転位であることが示された。加
えて，バーガースベクトル bと転位線ベクトル uが互いに
直交する刃状転位も観察された（図 8，灰色矢印）。
図9（a）に，図 8の転位 s1（らせん転位）と e1（刃状転位）

における転位コントラストの比較を示す。図 8の白矢印と
灰色矢印で示されたらせん転位と刃状転位のWdcを評価し，
それぞれの平均値を図 9（b）にプロットした。らせん転位と
刃状転位の幅には違いがあり，刃状転位の線幅はらせん転
位よりも広かった。
動力学的理論に基づくBF-TEM像の計算結果 14, 15)によ

れば，試料表面に平行に存在する純粋な刃状転位の幅は，
純粋ならせん転位の約 2倍であり，これは転位周囲のひず
み場の違いによるものである。本実験結果（図 9）は，BF-
TEM像の計算結果と一致していた。したがって，SEM/
ECCI法は，電子線の入射方向を精密に制御できることか
ら，TEM法と同様に転位の特性評価や，らせん転位と刃
状転位のひずみ場の違いの観察に有効な手法である。

図8　転位の性格解析 11)

Characteristic analysis of dislocations using the g･b = 0 invisibility criterion 11)

図 9　らせん転位と刃状転位の転位線幅比較 11)

Comparison of dislocation width of screw and edge dislocations 11)
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6.	 結　　　言

本稿では，SEM/ECCI法を用いてフェライト中の転位組
織を詳細に観察した例を紹介した。明視野 TEM像で観察
されたすべての転位コントラストが SEM/ECCI法において
も観察されること，転位コントラストは結晶面への電子線
の入射方向や加速電圧によって変化し，最適な条件が存在
すること，SEM/ECCI法は，TEM法と同様に転位の特性評
価や転位周囲のひずみ場の評価に利用可能であることを示
した。結晶面に対する入射電子線の入射方向を精密に制御
し，SEM/ECCI観察を行うことで，薄片試料を作製せずと
も，TEM観察と同様の転位コントラストを観察することが
可能である。また，バルク試料を用いた転位コントラスト
観察など，応用範囲が拡大し，より広範な観察が可能にな
ると期待する。
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