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第一章 序論 

1.1 背景 

 結晶粒界は結晶材料の機械的・物理的特性に影響を与え[1,2]、一般的に 3 次元的な形状を

有している。その 3 次元形状を可視化することで、材料組織形成過程の 3 次元的なシミュ

レーション[3,4]等への応用が期待される。3 次元可視化を行う代表的な手法として、様々な

傾斜角度から得た多数枚の投影像からフーリエ変換を利用して断層像（3次元像）を得るト

モグラフィー[5]と 2つの傾斜角度から得た一対の 2次元像を用いて幾何学的に 3次元像を生

成するステレオ観察による再構成（以下、ステレオ再構成）[6,7]がある。透過電子顕微鏡法

（Transmission Electron Microscopy: TEM）を用いた結晶粒界の 3次元観察において、前者を

用いる場合、試料を傾斜させながら全ての回折波に対して個別に暗視野像を構成して撮像

する必要があり、観察時間の長時間化が避けられず、特にその場観察のような時系列デー

タの取得においては現実的な方法とは言えない。一方、ステレオ再構成では粒界の外形を

有した 2次元マップが得られる場合、2傾斜角度における撮像で済むため、上記のような問

題を避けられる。ステレオ再構成に当たっては、各傾斜角において電子線入射方向に投影

した 1 対の粒界の 2 次元マップが必要であり、TEM から得られた回折図形マッピングデー

タに対して結晶方位の指数付けを行うことで、結晶方位マップおよび粒界マップが得られ

る手法である ASTAR 法[8]がこれに応用できると考えられる。ASTAR 法は、SPED

（Scanning Precession Electron Microscopy）[9]と呼ばれる、透過電子顕微鏡において収束電子

線を歳差運動させながら試料上を走査させ、試料上の各点で回折図形を取得していく撮像

手法を採用している。TEM での回折図形の取得においては、入射電子が試料内で複数回ブ

ラッグ回折を起こす動力学的回折の影響が回折図形のスポット強度に現れることによって、

対称性の良い回折図形が得られにくいことがあるが、ASTAR 法では電子線を歳差運動させ
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る SPEDを用いることでこの影響を抑え、指数付けの精度を向上させている。 

 

1.2 現状の課題 

 ASTAR法を用いることで 2次元の粒界マップを得ることができるが、ASTAR法における

指数付けは、試料の結晶構造に基づいた回折図形のテンプレートと実験から得られた回折

図形との相関値を計算するテンプレートマッチング法[10]を採用している。しかし、本手法

におけるテンプレートは単結晶の場合のものであり、単結晶の無限の組み合わせが考えら

れる粒界のテンプレートを作成することは困難である。つまり、テンプレートマッチング

を採用している ASTAR 法における指数付けは粒界に対しては不向きである。現在、

ASTAR 法では、電子線入射方向に対して傾斜して存在している粒界に対しては、隣り合う

結晶粒の存在割合が等しい所を粒界として線で出力するのみであり、これを用いて面であ

る粒界を 3次元再構成することはできない（Fig. 1）。 

Fig. 1 粒界の投影像と ASTAR法で出力される粒界の模式図 
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 過去に、複相試料に対して非負値行列因子分解（Nonnegative Matrix Factorization: NMF）

[11]と呼ばれる回帰分析による回折図形の成分分離を行い、粒界を抽出した例が報告されて

いる[12]。NMF とは、ある多成分データの羅列であるデータ行列を、ある共通因子の線形結

合の集合であるとみなし、その共通因子を収めた基底行列とそれぞれの重みを収めた係数

行列に分解する手法であり、本先行研究においては回折図形が基底行列に当たる。しかし、

多結晶体試料等の多数の基底が想定される場合、その数の任意性が問題となる。 

 

1.3 本研究の目的 

 本研究では、ASTAR 法による先見情報を基に、基底が設定可能である多変量最小二乗法

（Multivariate Least Squares: MLS）[13]を利用し、SPED から得られた回折図形を成分分離す

ることによって多結晶体における電子線入射方向に投影した粒界を抽出した。さらに、抽

出した粒界マップを用いて粒界をステレオ再構成によって 3 次元可視化するアルゴリズム

を開発した。 

 

1.4 本論文の構成 

 本論文では、粒界の 3 次元可視化に向けた粒界抽出およびそれらを用いてステレオ再構

成するアルゴリズムとそれらの結果をまとめている。「第一章 序論」では、粒界の 3次元可

視化に向けた粒界抽出の課題について述べ、本研究の位置付けと目的を示した。「第二章 

原理」では、代表的な 3 次元再構成アルゴリズム、電子顕微鏡の基本的知識および粒界抽

出に利用した計算手法の理論について紹介する。「第三章 実験手法」では、本研究で使用

した実験データの取得方法、具体的な粒界抽出およびステレオ再構成のアルゴリズムなど

を示す。「第四章 実験結果と考察」では、MLS による回折図形の成分分離を用いた粒界抽
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出結果および 3 次元再構成結果を示す。「第五章 結論と展望」では、前章（第一章〜第四

章）までの総括を行うとともに、本研究で得られた結果や知見を応用することで見通され

る今後の展望について示す。 
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第二章 原理 

 

2.1 結晶粒界 

 結晶材料における結晶粒と結晶粒の境界は結晶粒界[14]（以後、「粒界」）と呼ばれる。原

子が規則正しく密に配列している結晶粒に対して、粒界は不規則に乱れた原子配列となっ

ている。前述したとおり、結晶粒界の構造が材料の剛性や強度等の機械的特性や電磁気特

性等の物理的特性に影響を与えることが知られている。 

 

2.2 ステレオ観察による 3 次元再構成 

TEM を用いたステレオ観察は、2 つの傾斜角度から得た一対の TEM 像を用いて幾何学的

に立体視する方法である。本論文では、ステレオ観察を利用して 3 次元像を生成する方法

（3 次元再構成）をステレオ再構成と表現する。ステレオ再構成は Fig. 2-1 に示す通り、試

料を TEM 内で α°と β°に傾斜し、それぞれの傾斜角において TEM 像を取得する。その

後、それら 1対の TEM像を用いて、TEM像に写っている対象物に対して 3次元座標を計算

し 3次元再構成を行う。 
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Fig. 2-1 ステレオ再構成の概略図 

 

ステレオ再構成における 3次元座標の計算方法を Fig. 2-2に示す。y軸を傾斜軸として α°, 

β°で取得した傾斜像における観察対象物の同一箇所をそれぞれ P1(x1, y), P2(x2, y)と定義す

る。ただし y軸を傾斜軸としているため、P1と P2の y座標は等しい。また、傾斜角度の差

(α-β)を θで表す。ここで P1における対称物の 3次元座標 z1は(2-1)式から求められる[3]。(2-
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1)式を扱いやすいよう式変形すると(2-2)式となる。これにより対象物の 3 次元座標は(x1, y, 

z1)と決定される。 

𝑧1 =
𝑥2

sin 𝜃
−

𝑥1

tan 𝜃
(2 − 1) 

𝑧1 =
𝑥2 − 𝑥1 cos 𝜃

sin 𝜃
(2 − 2) 

Fig. 2-2 ステレオ観察の原理 

 

(2-1)式における証明は下記の通りである。ただし、傾斜の方向によって z1の符号が変わ

るため、(2-1)式と(2-10)式の符号は異なっている。 

 

𝑧1 = 𝑥1 tan 𝛼 (2 − 3) 

𝑟1 =
𝑥1

cos 𝛼
 , 𝑟2 =

𝑥2

cos 𝛽
(2 − 4) 

𝛽 = 𝜃 + 𝛼 (2 − 5) 

𝑟1 = 𝑟2であるから 

x

z

 

  

  

z1

x1x2y

(Tilt axis)

r1

r2
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𝑥1

cos 𝛼
=

𝑥2

cos(𝜃 + 𝛼)
(2 − 6) 

𝑥1 cos(𝜃 + 𝛼) = 𝑥2 cos 𝛼 (2 − 7) 

𝑥1(cos 𝜃 − sin 𝜃 tan 𝛼) = 𝑥2 (2 − 8) 

𝑥1 tan 𝛼 =
𝑥1

tan 𝜃
−

𝑥2

sin 𝜃
(2 − 9) 

𝑧1 =
𝑥1

tan 𝜃
−

𝑥2

sin 𝜃
(2 − 10) 

 

2.3 電子線トモグラフィー 

 トモグラフィーとは物体の切断面を画像にする技術であり、一般的には後述する再構成

演算を使用して行う CT を意味することが多い。その中でも、TEM 内で試料を傾斜させな

がら得た多数枚の投影像（以下、連続傾斜像）を用いて、再構成演算によって物体の断層

像を得る手法は電子線トモグラフィーと呼ばれる。Radon が示した定理である「２次元の

関数の任意の点の値は、その点を通過するあらゆる方向の直線に沿ったその関数の積分か

ら、一意的に求まる」によって、投影からの像復元（再構成）が可能であることが証明さ

れている。具体的には、電子線トモグラフィーにおける再構成演算は Radon 変換と、中央

断面定理に基づき 1 次元フーリエ変換によって実行される。 

 

2.3.1 Radon変換[15] 

 Radon 変換とは、2 次元物体に対して任意の方向に積分し物体の投影像を得る計算方法で

ある。Fig. 2-3に Radon変換の模式図を示す。Fig. 2-3に示した座標系において、θ 方向の軸

s上に物体 f(x, y)を投影したものが関数 g(s, θ)であるとする。g(s, θ)は、法線ベクトルが θ 方

向であるような直線に沿って積分することで得られる。このうち、(x, y)座標の原点を通る

直線上を積分して得られた値を g(0, θ)とし、法線ベクトルが θ 方向で、(x, y)座標の原点を

通る直線上の点は次式を満たす。 
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𝑦

𝑥
= tan (𝜃 +

𝜋

2
) = −

cos 𝜃

sin 𝜃
(2 − 11) 

これを整理すると 

𝑥 cos 𝜃 + 𝑦 sin 𝜃 = 0 (2 − 12) 

「法線ベクトルが θ 方向で、(x, y)座標の原点を通る直線に沿って積分する」ということは、

f(x, y)の式(2.12)に対応する座標の値だけを積分するため、g(0, θ)はディラックのデルタ関数

を使用して、 

𝑔(0, 𝜃) = ∬ 𝑓(𝑥, 𝑦)𝛿(𝑥 cos 𝜃 + 𝑦 sin 𝜃)𝑑𝑥𝑑𝑦
∞

−∞

(2 − 13) 

と表される。同様に、「法線ベクトルが θ 方向で、原点から s だけ離れた直線」は、原点を

通る直線を x方向に scosθ，y方向に ssinθだけ移動させれば良く、式(2-12)からこの直線は 

(𝑥 − 𝑠 cos 𝜃) cos 𝜃 + (𝑦 − 𝑦 sin 𝜃) sin 𝜃 = 0 (2 − 14) 

𝑥 cos 𝜃 + 𝑦 sin 𝜃 − 𝑠 = 0 (2 − 15) 

を満たす。従って式(2-13)は下式で表される。 

𝑔(𝑠, 𝜃) = ∬ 𝑓(𝑥, 𝑦)𝛿(𝑥 cos 𝜃 + 𝑦 sin 𝜃 − 𝑠)𝑑𝑥𝑑𝑦
∞

−∞

(2 − 16) 

式(2-16)が、２次元分布 f(x, y)から投影 g(s, θ)への Radon変換である。 

式(2-16)の Radon変換は投影を x, y平面での積分で表しているが、投影は本来投影方向の線

積分であるため、１変数の積分で表されるべきである。 

式(2-16)を１変数の積分で表すために新たに投影方向に座標系を定義する。Fig. 2-3 に示し

ている投影方向に沿った(s, u)座標は、(x, y)座標を θだけ回転したであるから、 

(
𝑠
𝑢

) = (
cos 𝜃 sin 𝜃

−sin 𝜃 cos 𝜃
) (

𝑥
𝑦)      (2 − 17) 

これを x,yのそれぞれについて解き、式(2-16)に代入するとデルタ関数の中身は 0になる。 

(x, y)座標から(s, u)座標への変換では、回転しただけで伸び縮みはしていないため、dxdy = 

dsdu です。 

𝑔(𝑠, 𝜃) = ∬ 𝑓(𝑠 cos 𝜃 − 𝑢 sin 𝜃 , 𝑠 sin 𝜃 + 𝑢 cos 𝜃)𝛿(0)𝑑𝑠𝑑𝑢
∞

−∞

(2 − 18) 
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ここで、デルタ関数は sの関数であるから 

∫ 𝛿(0)
∞

−∞

𝑑𝑠 = 1 (2 − 19) 

よって、Radon変換 g(s, θ)は次式に示す直線上の積分で表される。 

𝑔(𝑠, 𝜃) = ∫ 𝑓(𝑠 cos 𝜃 − 𝑢 sin 𝜃 , 𝑠 sin 𝜃 + 𝑢 cos 𝜃)𝑑𝑢
∞

−∞

(2 − 20) 

 

Fig. 2-3 Radon変換 

 

2.3.1 中央断面定理[15] 

 投影からの画像の再構成は、中央断面定理に基づいている。中央断面定理とは、「Radon 

変換 g(s, θ)の sについての１次元フーリエ変換 Gθ(ξ)と物体 f(x, y)の２次元フーリエ変換 F(fx, 

fy)の、原点を通り fxfy面に垂直で fx軸に対して角度 θをなす平面による断面は等しい」とい
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う定理である（Fig. 2-4）。すなわち次式で表される。 

𝐺𝜃(𝜉) = 𝐹(𝜉 cos 𝜃, 𝜉 sin 𝜃) (2 − 21) 

この定理は下記のように証明される。 

Radon変換 g(s, θ)の sについての１次元フーリエ変換 Gθ(ξ)は 

𝐺𝜃(𝜉) = ∫ 𝑔(𝑠, 𝜃)𝑒𝑥𝑝
∞

−∞

(−𝑖2𝜋𝜉𝑠)𝑑𝑠 (2 − 22) 

これを式(2-20)に代入すると 

𝐺𝜃(𝜉) = ∬ 𝑓(𝑠 cos 𝜃 − 𝑢 sin 𝜃 , 𝑠 sin 𝜃 + 𝑢 cos 𝜃)𝑒𝑥𝑝(−𝑖2𝜋𝜉𝑠)𝑑𝑠𝑑𝑢
∞

−∞

(2 − 23) 

これに(x, y)座標と(s, u)座標との変数変換を行うと、先に述べたように dxdy = dsduであるか

ら 

𝐺𝜃(𝜉) = ∬ 𝑓(𝑥, 𝑦)𝑒𝑥𝑝(−𝑖2𝜋𝜉(𝑥 cos 𝜃 + 𝑦 sin 𝜃))𝑑𝑥𝑑𝑦
∞

−∞

(2 − 24) 

                                       = ∬ 𝑓(𝑥, 𝑦)𝑒𝑥𝑝(−𝑖2𝜋{(𝜉 cos 𝜃)𝑥 + (𝜉 sin 𝜃)𝑦})𝑑𝑥𝑑𝑦
∞

−∞

(2 − 25) 

= 𝐹(𝜉 cos 𝜃, 𝜉 sin 𝜃)                                             (2 − 26) 
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Fig. 2-4 中央断面定理 

 

2.4 透過電子顕微鏡法[16] 

 透過電子顕微鏡法（Transmission Electron Microscopy: TEM）は、電子線を観察対象に照射

および透過させ、マイクロスケールから原子スケールまでにおける様々な観察を行うこと

が可能である。TEM は物質と電子の相互作用を利用しており、それによって生じた信号を

取得し、実空間の拡大像の解析（結像法）、逆空間の解析（回折法）、エネルギー空間の解

析（分光法）を行うことで、物質の微細構造や結晶性の解析、元素分析等が可能となる。

電子は、波と粒子しての性質ともち、その波長  は加速電圧 E0に対して以下の式で示され

る。 

𝜆 =
ℎ

{2𝑚0𝑒𝐸0 (1 +
𝑒𝐸0

2𝑚0𝑐2)}

1
2

(2 − 27)
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ここで、hはプランク定数（6.626 × 10-34 m2kg / s）、m0は電子の静止質量（9.109 × 10-31 kg）、

eは電荷素量（1.602 × 10-19 C）、cは光速度（2.998 × 108 m/s）である。式(2-27)に示されてい

る通り電子の波長は加速電圧に依存し、例えば加速電圧が 200 kVの場合、2.5 pmと非常に

短いため TEMの空間分解能は高い。光の波長レベルの空間分解能が実現されている光学顕

微鏡に対して、TEM の空間分解能はすでに原子レベルに達しているが、それでもまだ波長

の 20 倍程度である。現在、この要因として対物レンズの収差があげられ、収差補正装置に

よるさらなる空間分解能の向上が期待される。 

 TEM は、観察試料に電子線を平行照射する TEM モードと、電子線を観察試料上に収束

させ、そのプローブを観察試料上で走査させる STEMモード（Scanning transmission electron 

microscopy）に大別される。 

 

2.4.1 TEMモード 

 TEM モードの模式図を Fig. 2-5 に示す。透過電子顕微鏡は、電子銃、加速管、コンデン

サーレンズ系、対物レンズ、試料ホルダー、中間・投影レンズ系、観察室・検出器によっ

て構成されている。電子銃より発生した電子線は、加速管を通って加速し、複数の磁界型

レンズで構成されるコンデンサーレンズにより、平行性を保った状態で試料に照射される。

この時、試料は対物レンズの中に挿入されており、任意の大きさの対物絞りを通過した透

過電子は、後続する中間・投影レンズにより拡大・結像される。 

 試料中で Bragg 反射した回折波と回折せずに試料中を通過した透過波は、対物レンズの

後焦点面（Back focal plane: BFP）で焦点を結び、電子回折図形が形成される。さらに像面

（Image plane: IP）では観察試料の拡大像が形成される。中間レンズの励磁電流を調整する

ことで、BFP もしくは IP を観察室内の蛍光板や検出器に映しだすことができる。また BFP

の位置にある対物絞りを移動させることによって、透過波もしくは回折波を選択すること
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ができ、透過波だけで構成される（明視野 Bright Field: BF）像、ある回折波で構成される

（暗視野 Dark field: DF）像を取得することができる。 

Fig. 2-5 TEMの模式図 

 

2.4.2 STEMモード 

 STEM モードにおける装置の模式図を Fig. 2-6 に示す。基本的には、装置の基本構成は

TEMモードと同一である。TEMモードとの照射系の違いは、対物レンズにより入射プロー

ブが数 nm以下に収束して試料に入射することである。入射プローブを試料上で二次元的に

走査させることで、STEM像が得られる。STEM像は、電子の検出角の異なる検出器を使用

することによって撮像方法を選択することができる。撮像方法としては、明視野（BF）検

出、環状明視野（Annular bright field: ABF）検出、環状暗視野（Annular dark field: ADF）検

Electron gun

Condenser lens

 b ective lens

Back focal plane

Image plane

Intermediate lens

Pro ective lens

Screen / Camera

Sample

 b ective aperture

Selected area 

aperture

Electron beam
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出がある。特に検出角度が大きい ADF像を High-angle ADF: HAADF像という。また、厚い

試料や原子番号が大きい場合、入射電子は弾性散乱しやすくなり、多くの弾性散乱電子が

ADF 検出器や HAADF 検出器に検出される。この時、原子番号 Z のべき乗に比例したコン

トラストが形成されるため、ADF 像や HAADF 像は Z コントラスト像とも呼ばれる。さら

に、STEM モードでは、入射電子と物質との相互作用によって生じる非弾性散乱電子や特

性 X 線等をプローブ位置の関数としてマッピングすることができる。そのため、物質の局

所分析のために多くの分野で応用されている。 

Fig. 2-6 STEMの模式図[23] 
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2.5 電子回折 

 電子回折とは、試料に入射した電子が結晶の格子面に対してブラッグ条件を満たす角度

である場合、電子は弾性散乱され、互いに干渉し合うが、ブラッグ条件を満たした電子だ

けが特定の方向に回折波として強め合う（強度を持つ）現象である。この散乱された電子

が強め合う方向（角度 θ）は、隣り合う面の間隔による行路差に依存する。格子面の間隔

を d、入射角を θとした場合、第 1面と第 2面の行路差は 2dsinθとなる（Fig. 2-7）。この行

路差が入射電子線の波長 λ の整数倍である電子線は、回折波として強度を持つ。ブラッグ

条件の関係式を式(2-28)に示す。 

2𝑑𝑠𝑖𝑛𝜃 = 𝑛𝜆 (2 − 28) 

 

Fig. 2-7 電子回折の模式図 
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2.5 NBED 

ナノビーム電子回折（Nano beam electron diffraction: NBED）[17]と呼ばれるナノメーター

サイズの領域の結晶構造情報が得ることができる観察手法がある。NBED における電子線

の照射系を Fig. 2-8 に示す。Fig. 2-8 に示している通り、電子線を観察試料に平行照射して

電子回折図形を取得したのち、電子線を試料上に収束させ、かつ小さなコンデンサー絞り

を用いてナノメーターサイズの領域を照射する。この時に BFP に形成された回折図形を観

察するが、NBED の場合、電子線が完全な平行照射ではないため、TEM モードの制限視野

電子回折（Selected area electron diffraction: SAED）に比べ、回折点がディスク状になる特徴

がある。 

 

Fig. 2-8 NBEDの模式図 
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2.6 PED 

 2.5で述べた NBEDを厚めの試料に対して行う場合、試料内でブラッグ回折を起こした

波が再びブラッグ回折を起こす動力学的回折の影響が、回折図形中の回折強度に現れ、対

称性の良い回折図形が得られにくい。これを克服する手法として、歳差電子回折

（Precession electron diffraction: PED）[18]が知られている。PEDは、NBEDと同様に調整し

た電子線を光軸に対して照射系偏向器を用いて歳差運動させながら、試料に照射し電子回

折図形を取得することで動力学的効果を軽減できるとされている（Fig. 2-9）。また、PED

では、電子線の歳差運動によって円状に広がった回折波を結像系の偏向器で 1点に振り戻

す必要がある（デスキャン）。 

 

Fig. 2-9 PEDの概略図[19] 
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2.7 4D-STEM 

 2.4.2 で述べた STEM モードと同様に、電子線を観察試料上に収束させ、その電子プロー

ブを試料上で 2 次元走査させながら、各プローブ位置での 2 次元の回折図形を記録してい

く4D-STEMと呼ばれる手法が存在する（Fig. 2-10）。本手法は、試料上を2次元走査（x, y）

しながら、2次元の回折図形 I（u, v）を記録し、4次元データ I（x, y, u, v）を取得するため

「4D」と表現されている。 

 従来の STEM では回折図形を円盤もしくは環状検出器で積算した強度で取り扱うのに対

し、4D-STEM では回折図形の 2 次元強度分布をそのまま取り扱うことで、歪みや方位マッ

ピングが可能となる。また、4D-STEM データの回折図形に対して透過スポットもしくは回

折スポットを選択し、その強度をマッピングすることで、仮想明視野像（Virtual bright 

field: VBF）や仮想暗視野像（Virtual dark field: VDF）を生成することも可能である。 

Fig. 2-10 4D-STEMの模式図 
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2.8 4D-SPED 

 2.6で述べた PEDと 2.7で述べた 4D-STEMを組み合わせた手法を、本論文では 4D-SPED

（Scanning precession electron diffraction: SPED）と呼称する。4D-SPEDの概略図を Fig. 2-11

に示す。試料上に収束させた電子線をプリセッションさせながら試料上で 2 次元走査させ

ることで、各点で動力学的効果が低減された回折図形を取得でき、より精度の高い歪みや

方位マッピングが可能であるとされる。 

 

Fig. 2-11 4D-SPEDの模式図 
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2.9 ASTAR 法 

 ASTAR法とは、NanoMegas社によって開発され、2006年に商品化された、透過電子顕微

鏡において、2 nmf程度に収束させた電子線プローブを用いることで、SEM / EBSD法のよ

うな結晶方位マップや相マップを得る手法である。本手法における回折図形の収集は、試

料のわずかな湾曲や歪等の影響による各スポットの輝度変化を取り除き、安定した回折図

形を収集するという目的で SPEDを採択しており、TopSpinと称される専用ソフトを使用し

て行う。TopSpinで収集した回折図形は、NanoMegas社特許のテンプレートマッチング法に

より指数付け、相同定、結晶方位を算出される。本計算に使用するテンプレートには、加

速電圧、取込範囲、結晶系データ等を入力し、試料の結晶構造に基づいた逆極点図上

で可能性のある全ての結晶方位の回折パターンのシミュレーション像（テンプレート）を

約 1°の方位間隔で作成したものが使用される。このようなテンプレートマッチング法によ

る指数付けを行うことによって、ナノスケールの結晶方位マップや相マップが得られる。 

 

2.8 Multivariate Least Squares[21] 

 Multivariate Least Squares: MLSとは、線形回帰に用いられる手法の 1つである。線形回帰

とは、観測データ xに対する回帰の結果を yとする時、重みベクトル w による観測データ

との内積〈𝒙, 𝒘〉によって y（線形モデル）を推定することである。MLS でも、線形回帰と同

様に、計算対称とする多成分データの羅列であるデータ行列を線形モデルと仮定し、各成

分データ（基底行列）の重みを収めた係数行列を求めるが、任意の数の基底行列を与える

という特徴がある。MLSの計算原理（正規方程式の導出）を下記に示す。 

観測データ𝒙と重みベクトル𝒘はそれぞれ 

𝒙 = [1, 𝑥1, … , 𝑥𝐾]𝑇 , 𝑥𝑘 ∈ ℝ,ただし𝑘 = 1, … , 𝐾, 𝑦 ∈ ℝ (2 − 29) 
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𝒘 = [𝑤0, 𝑤1, … , 𝑤𝐾]𝑇 (2 − 30) 

とすると 

𝑦 = ∑ 𝑥𝑘𝑤𝑘 = 〈𝒙, 𝒘〉
𝐾

𝑘=0
(2 − 31) 

で表されるが、観測データは一般的に雑音を含み、雑音𝜀は平均 = 0,分散 = 𝜎2の正規分布

𝒩(0, 𝜎2)に従うとすると、観測データは 

𝑦 = 〈𝒙, 𝒘〉 + 𝜀 (2 − 32) 

と表される。 

観測データ集合𝒟が N組の観測データ 

{(𝒙𝑛, 𝑦𝑛) | 𝑛 = 1, … , 𝑁} (2 − 33) 

からなるとする。この観測データ集合を用いて尤度最大にする𝒘を求める最尤推定を行う。 

𝑦, 𝒘, 𝑋を行列式で表し直すと下式のようになる。ただし、𝒙𝑛の第 k要素を𝑥𝑛𝑘と表記する。 

𝑦 ≡ [

𝑦1

⋮
𝑦𝑁

] , 𝒘 ≡ [

𝑤0
𝑤1

⋮
𝑤𝐾

] , 𝑋 ≡ [
𝒙1

𝑇

⋮
𝒙𝑁

𝑇
] = [

1
⋮
1

𝑥11 ⋯ 𝑥1𝐾

⋮ ⋱ ⋮
𝑥𝑁1 ⋯ 𝑥𝑁𝐾

] (2 − 34) 

この記法を用いると、尤度は 

𝐿(𝒘, 𝒟) = 𝑝(𝒚 | 𝑋, 𝒘, 𝜎2) = ∏ 𝒩((𝑦𝑛 − 〈𝒙𝒏, 𝒘〉); 0, 𝜎2)
𝑁

𝑛=1
(2 − 35)

 

となり、対数尤度にすると 

log 𝐿(𝒘, 𝒟) = −
𝑁

2
log(2𝜋𝜎2) −

1

2𝜎2
∑(𝑦𝑛 − 〈𝒙𝒏, 𝒘〉)2

𝑁

𝑛=1

(2 − 36) 

となるので、最尤推定は次式になる。 

�̂� = argmax
𝒘

log 𝐿(𝒘, 𝒟) = argmin
𝒘

∑(𝑦𝑛 − 〈𝒙𝒏, 𝒘〉)2

𝑁

𝑛=1

(2 − 37) 

以上により尤度を最大にする�̂�はすなわち 2乗誤差を最小化する重みベクトル�̂�であり以下

のように書ける。 

�̂� = argmin
𝒘

(𝒚 − 𝑋𝒘)𝑇(𝒚 − 𝑋𝒘) (2 − 38) 
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これは右辺の 2次形式を𝒘での微分が 0に等しいという方程式より 

𝜕

𝜕𝒘
(𝒚 − 𝑋𝒘)𝑇(𝒚 − 𝑋𝒘) = 0 (2 − 39) 

右辺の 2次形式を展開すると、𝒚𝑇𝒚 − 𝒘𝑇𝑋𝑇𝒚 − 𝒚𝑇𝑋𝒘 + 𝒘𝑇𝑋𝑇𝑋𝒘であり 

𝜕

𝜕𝒘
𝒘𝑇𝒂 =

𝜕

𝜕𝒘
𝒂𝑇𝒘 = 𝒂（𝒂は定数）を用いて、w で各項を微分すると式(2.39) = −2𝑋𝑇(𝒚 −

𝑋𝒘) = 0であり、まとめると、 

(𝑋𝑇𝑋)𝒘 = 𝑋𝑇𝒚 (2 − 40) 

これを解くと 

�̂� = (𝑋𝑇𝑋)−1𝑋𝑇𝒚 (2 − 41) 

 

2.9 折れ線回帰によるフィッティング 

 本研究では、複数直線によるフィッティングに、Muggeoによって開発された Pythonパッ

ケージである piecewise_regression[22]を使用している。本関数は、傾きが変化する break point

が 1 つ以上含まれるデータに対して線形回帰モデルをフィッティングする関数であり、

Muggeoによって説明された下記に示す計算方法を使用している。 

break pointが 1つの場合の Muggeoによる線形回帰の導出を以下に示す。 

𝑦 = 𝛼𝑥 + 𝑐 + 𝛽(𝑥 − 𝜓)𝐻(𝑥 − 𝜓) + 𝜁 (2 − 42) 

break pointが 1つであるため、2つの領域にセグメンテーションする。式 (2-42)において、1

つ目のセグメントの傾きを𝛼、1つ目のセグメントの切片を c、1つ目のセグメントから 2つ

目へのセグメントへの傾きの変化を𝛽、break point の位置を𝜓で示しており、𝜓を推定する

ことを目的としている。また、𝐻はHeavisideの step関数であり、𝜁はノイズ項である。本関

係式は非線形であるため、直接線形回帰によって解くことはできない。そこで、break point

の推定初期値𝜓(0)まわりのテイラー展開を行うことで線形回帰問題に帰着させることがで

きる。 
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𝑦 ≈ 𝛼𝑥 + 𝑐 + 𝛽(𝑥 − 𝜓(0))𝐻(𝑥 − 𝜓(0)) − 𝛽(𝜓 − 𝜓(0))𝐻(𝜓 − 𝜓(0)) + 𝜁 (2 − 43) 

これにより、2.8 章にも記述した通常の線形回帰となり、更新された break point の推定値

𝜓(1)を求めることができる。このようにして break pointの推定値が収束するまで繰り返し計

算を行う。データに break pointが 2つ以上含まれる場合、推定初期値𝜓(0)を中心に多変量テ

イラー展開を使用して break point が 1 つの場合と同様に計算することで、2 つ以上の break 

pointが求まる。 

 

第三章 実験手法 

3.1 データ取得 

 本研究では、粒界の 3 次元再構成を目的として、回折図形ベースの粒界抽出およびステ

レオ再構成を行うに当たり、各傾斜角度における 4D-SPEDデータを取得した。 

 

3.1.1 試料準備 

 平均粒径 1 μm程度の TWIP鋼（Fe-22Mn-0.6C）のバルクナノメタルサンプルを使用した。

なお、本サンプルはクライオイオンスライサーを用いて薄膜化しており、同研究室の

Jesada氏の協力で作製いただいた。本サンプルの光学顕微鏡像を Fig. 3-1に示す。 
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Fig. 3-1 バルクナノメタル（TWIP鋼）の光学顕微鏡像 

 

3.1.2 4D-SPED によるデータ取得 

 試料のわずかな湾曲や歪等の影響を抑えるために、動力学的効果の低減が可能とされる

SPED（Fig. 3-2）を用いて、回折図形を取得した。データ取得条件を Table 3-1 に示す。

SPED データ取得は、TopSpin（NanoMegas 社）と称される専用ソフトを用いて行うため、

本ソフトが搭載されている ARM-200F（日本電子）を使用し、加速電圧条件は 200 kVとし

た。double-tilt holder を使用して試料を α 軸まわりに傾斜させたが、2 章の式 (2-2)に示した

分母のsin 𝜃の値が小さくなりすぎることを考慮し、±10°ではなく±20°以上の傾斜角度

である±20°, 30°にてデータ取得を行った。double tilt holderへのサンプルセットの様子を

Fig. 3-3に示す。また、本実験では TopSpinに precession角度を 0.5°、precession回数を 4回

と設定してデータ取得を行った。Precession (a)  N, (b)  FFでの回折図形を Fig. 3-4にそれ

ぞれ示す。Precession  FF と比較して Precession  N の方が、明らかに各回折点の輝度変化

が低減された回折図形が得られていることが見てとれる。また、各傾斜データにおいて収

録した回折図形の透過スポットの強度変化をマッピングした仮想暗視野像を Fig. 3-5(a)~(d)
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に示す。Fig. 3-5 に示している通り、傾斜軸の方向は図の縦方向である。各傾斜角度間での

データの位置合わせを試料の縁で行うために、試料上から真空領域にかけてデータ取得す

る視野を決定した。こうして収集した回折図形等の情報は自動的に blockファイルと呼ばれ

る形式のファイルに出力される。Python 等のプログラム言語を用い、block ファイルを

hyperspy.api パッケージに実装されている load という関数を使用することで収集した回折図

形を画像出力することができる。しかし、画像出力のデータタイプは 8 bit しか対応してい

ない。 

Fig. 3-2 SPEDの模式図 
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Table 3-1 データ取得条件 

Equipment ARM-200F（JE L） 

TEM holder double-tilt holder（JE L） 

Image acquisition mode TEM-SPED 

Acceleration voltage [kV] 200 

Sample Fe-22Mn-0.6C TWIP steel 

Tilt angle [°] 0, ±20, 30 

Acquisition area [μm] 2.7×2.7 

Step size [nm/pixel] 10 

Precession angle [°] 0.5 

Precession per frame 4 

Frame size 288×288 

 

Fig. 3-3 TEM Holderへのサンプルセットの様子 
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Fig. 3-4 ビームの precession (a) N (b) FFによる回折図形の比較 

Fig. 3-5 各傾斜データにおける仮想明視野像 
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3.2 ASTAR 法による結晶方位マッピング 

 SPED を用いて収集した一連の回折図形に対して、Index2（NanoMegas 社）と呼ばれるソ

フトウェアに搭載されているテンプレートマッチング法を用いて、指数付けおよび結晶方

位を算出した。テンプレートマッチングに使用したテンプレートは、ソフトウェア

DefGen2（NanoMegas社）で、データ取得時の加速電圧や取り込み範囲等を指定し、結晶系

データの情報が格納されている cif ファイルを読み込ませることで、結晶構造に基づいて可

能性のある全ての結晶方位の回折図形（シミュレーション像）を 1°の方位間隔で作成し

ている。こうしてテンプレートが出力された bnq ファイルと収集した回折図形が出力され

ている block ファイルを Index2 に読み込ませ、各傾斜データにおいて結晶方位をマッピン

グした結果を Fig. 3-6 (a)~(d)に逆極点図とともに示す。本マッピングデータにおいて、黒線

で出力されている箇所（真空領域を除く）は結晶粒界であるが、これは隣り合う結晶粒の

方位差が 5°（変更可）以上の箇所を粒界としている。 
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Fig. 3-6 各傾斜データにおける結晶方位マッピング結果 

 

また、Index2内での指数付けの操作手順を Fig. 3-7に示す。最初に、回折図形が収録してあ

る block ファイルとテンプレートマッチングに使用するテンプレートが格納されている bnq

ファイルをソフトウェアに読み込む。そして、テンプレートとの相互相関の計算が正確に

行えるよう、読み込んだ回折図形に対して透過スポットが中央に位置するようにセンタリ

ングを行う（Fig. 3-7 (2)）。次に、取得した回折図形とテンプレートとの間でカメラ長のキ

ャリブレーションを行う（Fig. 3-7 (3)）。まず 100 cm程度の比較的広い範囲でキャリブレー

ションした後、10 cm程度の狭い範囲で詳細に計算した。そして、回折図形のランダムノイ
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ズの低減と回折スポットの強調を目的としてソフトウェア上のパラメータ（Softening loops, 

Spot enhance loops, Spot detection radius）を決定した（Fig. 3-7 (4)）。Softening loopsは、画像

の平滑化（ノイズ低減）を目的として[ [1,1,1], [1,8,1], [1,1,1] ]で構成されるフィルターを適

用する回数である。また、一般的に透過スポットに近い回折スポットほど高い輝度値をも

つが、テンプレートマッチングにおいては純粋な回折スポットの輝度値を得る必要がある

ため、Spot enhance loops を調節する。Spot enhance loops は、あるピクセルにおいて、半径

〇 pixel 内の平均画素値との差を計算し、負であれば画素値 0、そうでなければ差の値を収

めるという処理の反復回数である。また、その半径は Spot detection radius で調節した。た

だしスポット間の距離の半分以下に抑える必要がある。これらのパラメータは、画面右下

に表示される Reliability（指数付け（index）の信頼値）が最も高くなるように設定し、第 2

に Index（回折図形とテンプレートのマッチング値）が高くなるように設定した。最後に、

テンプレートマッチングの方法に use full matchingと、use fast matchingとがあるが、全ての

テンプレートとの相関値を計算する use full matchingを選択した（Fig. 3-7 (5)）。 
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Fig. 3-7 Index2における指数付けの操作手順 

3. Camera length calibration

4. Setting template matching parameters

5. Choosing algorithm 6. Calculation

1. Data input

2. Centering 

diffraction pattern
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3.3 粒界抽出 

本研究で開発した粒界抽出アルゴリズムは、ASTAR 法による結晶方位マッピング結果を基

にしたものであり、そのマッピング結果において粒界が存在するとされた箇所すべてに粒

界が存在するものと仮定した。アルゴリズムの大まかな流れとしては、結晶粒のマスク画

像の作成→結晶粒の番号付け→粒界ピクセルの番号付け→隣り合う結晶粒の組み合わせの

決定→MLS→3 直線によるフィッティングの順である。また、これらの処理はステレオ再

構成を見据え、傾斜角度 0°および 20°の 2 データに対して行った。 

 

3.3.1 各結晶粒のマスク画像の作成と結晶粒の番号付け 

 最初に粒界抽出の対象とする領域を決定した（Fig. 3-8）。結晶が湾曲していると予想され

る試料の縁や、ASTAR 法による結晶方位マッピングの結果が複雑である箇所を除外し、比

較的方位マッピングが複雑でない領域を選択した。 

Fig. 3-8 粒界抽出の選択領域 
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後に行う MLSにおいて基底となる平均化した回折図形の取得や、隣り合う 2結晶粒に対

して MLS による計算を行うときなどに必要となる各結晶粒のマスク画像を作成した（Fig. 

3-9 (a, b)）。このマスク画像は、2つのみの画素値で塗りつぶされている 2値化画像と呼ばれ

るものであり、Fig. 3-9 の画像（8 bit）において白で塗りつぶされているピクセルは画素値

255であり、黒で塗りつぶされているピクセルは画素値 0である。また、マスク画像の作成

は  penCV に実装されている関数 findContours を使用して行った。本関数の引数である

modeに一番外側のみの輪郭だけでなく内側も含めた全ての輪郭を抽出する cv2.RETR_LIST

を指定し、method に cv2.CHAIN_APPR X_N NE を指定して輪郭を構成する全てのピクセ

ルの座標を抽出した。そして、関数 drawContours を使用して輪郭の内部を塗りつぶした。

ただし、傾斜角度 20°中央辺りに見られる面積 1 pixel程度の小さな島のような粒は後に 3.4

章に記載するが、積層欠陥であることが確認されているため除外している。 

 こうして作成したマスク画像を用いて、各粒の番号を決定し、その番号を画素値として

出力した画像を Fig. 3-10 (a, b)に示す。以降、本画像を「結晶粒のナンバリング画像」と呼

称する。また、Fig. 3-10に示す番号を結晶粒が持つ番号とし、「粒番号」と呼称する。 
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Fig. 3-9 (a) 0°(b)20°における各粒のマスク画像 
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Fig. 3-10 (a) 0°(b)20°における結晶粒の番号付け画像 

 

3.3.2 粒界ピクセルの番号付け 

 本研究で開発した粒界抽出アルゴリズムでは、隣り合う結晶粒の間に存在する単一の粒

界ごとに抽出していく方法をとっている。理由としては、後に説明するMLSによる粒と粒

界とのセグメンテーション精度を向上させること、単一粒界ごとにステレオ再構成するこ

とが可能となることが挙げられる。 
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 単一の粒界に分割し、それぞれの単一粒界と、粒番号の組み合わせとを対応づけた結果

を Fig. 3-11 に示す。この粒界ピクセルの番号付けは、全ての粒界ピクセルに対して 5×5 

pixel のカーネルを当てはめ、カーネル内の 2 つの最頻値を得ることで粒番号の組み合わせ

を取得した。 

 

Fig. 3-11 粒界ピクセルの番号付け（数字は粒番号の組み合わせ） 

 

3.3.3 MLS 

 

本研究で開発した粒界抽出アルゴリズムでは、結晶粒内と粒界とのセグメンテーション

に、MLS と呼ばれる任意の数の基底行列を指定する回帰分析を利用した。なお、本計算は

隣り合う 2 つの結晶粒に対して実行しており、単一の粒界を抽出することを目的としてい

る。具体的な計算手順としては、最初に基底行列として各粒における回折図形を平均化し

た画像を作成した（Fig. 3-12）。本平均化画像の作成は、各粒のマスク画像の白で塗りつぶ
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されている箇所（座標）における全ての回折図形を読み込み平均化して行った。 

Fig. 3-12 平均化した回折図形 
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次に Fig. 3-13 に示す通り、隣り合う二つの粒のマスク画像と、その間に存在する粒界ピ

クセルを足し合わせた領域（座標）を MLSの計算領域として指定する。 

 

Fig. 3-13 MLSの計算領域の選び方 

 

その後の MLSの計算過程の概略図を Fig. 3-14に示す。まず、上述した計算領域の全ての

回折図形（l×l行列, n枚）を 1次元配列化（m (= 𝑙2)×1行列）し、行方向にスタックして 2

次元のデータ行列 X（m×n行列）を作成した。次に、各粒で平均化した 2 枚の回折図形か

ら作成した基底行列  （m×2行列）を準備し、Numpyに実装されている関数 linalg.lstsqの

引数に Xおよび を代入して、 ×W（m×n行列, W: 重みを収めた係数行列）と Xとの差

が最小化されるようにWを更新し、最適なWを求めた。 
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Fig. 3-14 MLSの計算過程の概略図 
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3.3.4 折れ線回帰によるフィッティング 

 MLS の係数（重み）マップから結晶粒と粒界とをセグメンテーションする方法として、

3直線によるフィッティングを採択した。折れ線回帰によるフィッティングの模式図を Fig. 

3-15に示す。3.3.3に述べたMLSの計算によって、Fig. 3-15 (a)に示すような係数（結晶粒の

存在割合）の情報を持ったマップが得られたとすると、電子線入射方向に対して傾斜して

いる粒界においては、その箇所でスロープ状に係数が変化する。このスロープ状に係数が

変化している部分を抽出するために、折れ線（3 直線）で係数変化をフィッティングし、

break point 1（bp1）および break point 2（bp2）を求めた。ただし、フィッティングは横方向

と縦方向の 2 方向で行っている。これは、視野中において粒界の存在している方向によっ

て、フィッティング結果に個体差が生じてしまうためである。例えば、視野において比較

的縦方向に存在している粒界に対しては横方向にフィッティングを行った方が精度良く粒

界を抽出する事ができるが、視野において比較的横方向に存在している粒界においては縦

方向にフィッティングを行った方が精度良く粒界を抽出することができる。具体的なフィ

ッティングの手順としては、まず ASTARソフトで出力された粒界に対して Fig. 3-16に示す

通り、フィッティングの方向に連なる粒界ピクセルの中央のピクセルを指定する。そのピ

クセルから±25 pixel 以内に存在する計 51 pixel をフィッティング範囲とした。ただし、

MLS の計算は隣り合う 2 粒に対して行っており、この計算領域からフィッティング範囲が

はみ出す場合は、はみ出す直前の係数値で補完することによってフィッティングモデル（3

直線）に合うように処理した。また、隣り合う 2粒の片方の MLS結果に対してフィッティ

ングを行っているが、2粒の内、左側の粒の係数値が右側の粒に比べて常に高くなるように

設定し、計算の重複を回避した。実際のフィッティングの計算は、Python に実装されてい

るパッケージ piecewise_regressionの関数 Fitを使用し、例えば横方向のフィッティングの場

合、引数にフィッティング範囲の x座標を格納した 1次元配列、係数値を格納した 1次元配
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列、break pointの個数（今回は 3直線なので 2個）の順に入力して行った。 

 

Fig. 3-15 3直線によるフィッティングの模式図（(a) MLSによる係数マップの模式図 (b) 

係数変化を 3直線でフィッティングした場合の模式図） 

(a) W map of MLS result 
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Fig. 3-16 フィッティング範囲における中央（基準）のピクセル 

 

3.4 3 重点におけるステレオ再構成 

MLSおよび折れ線回帰によるフィッティングを用いて抽出した粒界の 3重点に対してス

テレオ法による 3 次元再構成を行った。ステレオ再構成を行った傾斜角度 0°と 20°にお

ける 3重点の視野を、Fig. 3-17にそれぞれ示す。3次元再構成の大まかな流れとしては、傾

斜データ間の位置合わせ、各単一粒界のエッジ検出、粒界のエッジピクセルに対する傾斜

データ間での対応付け、対応づけられたピクセルの 3次元座標の算出の順である。 
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 Fig. 3-17 各傾斜角度におけるステレオ再構成を行った領域 

 

3.4.1 位置合わせ 

 ステレオ法によって 3 次元座標を算出するに当たり、傾斜角度間での位置合わせを行っ

た。今回 SPED データを取得した視野には、位置合わせ用に試料の縁部分も含めて撮像し

ており、MATLAB に搭載されている関数 imregtform を用いて位置合わせを試みた。しか

し、縁のカーブが明らかにずれていることが確認された。2 傾斜データの角度間が 20°で

あるため、縁の形状が変化してしまっていることが原因として挙げられる。そこで、試料

の縁のような広範囲のものではなく、ASTAR法の粒界マッピング結果の 3重点のピクセル

に対して位置合わせを行った（Fig. 3-18）。 
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Fig. 3-18 各傾斜角度間における位置合わせ結果 

 

3.4.2 エッジ検出 

 今回抽出した対象である電子線入射方向に投影した粒界は、傾斜データ間で傾斜軸に法

線方向の幅が変化しているため、ステレオ再構成の肝となり対象物のピクセルの 1 対 1 対

応（後述する）がとれない。そのため、本研究では個々の粒界のエッジピクセルを対象に

ピクセルの対応付けおよびステレオ法によって 3次元座標を算出した。具体的には 3.3.1章

の結晶粒のマスク画像の作成時にも用いた openCV に実装されている輪郭抽出の関数

findContours を用いて行った。 
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3.4.3 ピクセルの対応付け 

 ステレオ法によって 3 次元座標を算出する際、各傾斜データにおける同一箇所を正確に

対応づけることが、大切であり 3 次元再構成結果に顕著に影響を与える。つまり今回のデ

ータにおいては、傾斜角度 0°における粒界のエッジのあるピクセルと傾斜角度 20°にお

ける同一箇所のピクセルとを対応づける必要がある。 

 

3.4.3-1 傾斜軸方向の確認実験 

対応付けは傾斜軸の法線方向に行う必要があり、電子線の入射方向に垂直な面内におけ

る傾斜軸の方向を確認する実験を行った。具体的には、サンプルグリッド上にAuの微粒子

が無数にちりばめられている試料を透過電子顕微鏡（ARM-200F）にセットし、比較的低

倍率かつ高角度に傾斜して観察することで傾斜軸の方向の最適化を行った。それ以外の実

験条件は SPED データを取得した時と全く同じ状態に設定した。傾斜なし（傾斜角度 = 

0.6°）と傾斜像（傾斜角度 = 40°）における仮想明視野像を取得した（Fig. 3-17）。この

各傾斜角度における仮想明視野像における 5 つの同一粒子を抽出し、図中に示す位置ベク

トル 𝒓2 − 𝒓1を抽出した粒子のすべての組み合わせの数（10 通り）だけ求め平均化し、そ

の法線方向が傾斜軸の方向であると決定した。この結果、TopSpin 上で scan rotation を

31°と設定した場合、Fig. 3-19 に示す通り仮想明視野像水平に対して 79.5°傾いているこ

とが分かった。 

 

3.4.3-2 各単一粒界のエッジピクセルに対する対応付け 

上記の確認実験により、ピクセルの対応付けは仮想明視野像水平に対して-10.5°傾けた

方向に対して行った。実際には、本対応付けは openCVに実装されている関数 lineを用いて
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粒界のエッジピクセルを抽出した画像（傾斜角度 20°）上に直線を絵画し、粒界のエッジ

ピクセルと重なった箇所を対応付けた（Fig. 3-20）。ただし、複数のピクセルが重なった場

合、より所定の角度に近いピクセルを対応付けた。 

Fig. 3-19 Au微粒子を対象として傾斜軸方向の決定方法 

Fig. 3-20 Au微粒子を対象として傾斜軸方向の決定方法 
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3.4.4 3 次元再構成 

 対応付けた粒界のエッジピクセルの内、傾斜角度 0°のピクセルの座標を（𝑦1, 𝑥1）、傾斜

角度 20°のピクセルの座標を（𝑦2, 𝑥2）と書き表すと、傾斜角度 0°におけるピクセルの座

標（𝑧1, 𝑦1, 𝑥1）は式（2-1）を用いて求められる。 

 

第四章 実験結果と考察 

4.1 MLS 結果 

 SPED で得られた回折図形マッピングデータに対して、MLS を用いて隣り合う 2 つの結

晶粒の存在比率を指し示す係数マッピング結果を Fig. 4-1に示す。Fig. 4-1より、それぞれ

の結晶粒にセグメンテーションが行えており、粒界の部分はグラデーションのコントラス

トを有していることがわかる。Fig. 4-1中に示す箇所の係数変化をプロットした結果を Fig. 

4-2 (a)に示す。本結果から結晶粒 1と結晶粒 2の存在割合が粒界の中央部で入れ替わってい

る結果が示されており、電子線入射方向に対して傾斜している存在している粒界を抽出し

たといえる。Fig. 4-2 (a)中の緑の破線で示している結果は、後述する折れ線回帰によるフィ

ッティングによって粒界の両端（bp1, bp2）を捉えられていることを示している。また、そ

の粒界の両端付近における回折図形を確認した結果を 4-2 (b)に示す。粒界の中央部から粒

界の両端に向かうにつれ、反対方向にある結晶粒からの回折点の強度が小さくなってい

き、粒界の両端を境に隣の結晶粒からの回折点が確認されなくなっている。本結果から、

MLSおよび折れ線回帰フィッティングによる粒界抽出は正確に行えていることが示され

た。Fig. 4-3に傾斜角度 0°、Fig. 4-4に傾斜角度 20°のデータにおける MLSによる全ての
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結晶粒のセグメンテーション結果を示す。ただし各図中左上に示している番号は、Fig. 3-9

などで示した粒番号の組み合わせである。 

 

Fig. 4-1 MLSによる結晶粒のセグメンテーション結果 
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Fig. 4-2 (a) MLSによる係数マッピング結果および折れ線回帰フィッティングによる粒界

検出結果と (b)その結果に対する回折図形の確認結果 
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Fig. 4-3 傾斜角度 0°のデータにおける MLSによる 

全ての結晶粒のセグメンテーション結果 
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Fig. 4-4 傾斜角度 20°のデータにおける MLSによる 

全ての結晶粒のセグメンテーション結果 
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4.2 粒界抽出結果 

 MLS によって粒界における結晶粒の存在比率をマッピングした結果に対して、折れ線回

帰によるフィッティングを行うことで粒界の両端を検出した結果を Fig. 4-5に示す。図中白

で示されているピクセルは ASTAR法による粒界マッピング結果である。傾斜角度間で抽出

した粒界の幅が変化しているものが見られ、これらを用いてステレオ再構成が可能である

ことが示唆される。また、本研究では粒界抽出は隣り合う 2 粒の間に存在する単一粒界に

対して個別に行っており、個別の粒界ごとに抽出した結果を Fig. 4-6に示す。単一粒界ごと

に抽出することで、比較的小さな結晶粒に対しても粒界を抽出することが可能である。さ

らにステレオ再構成における同一箇所の対応付けも容易になることが考えられる。 

 

 

Fig. 4-5 SPEDデータを取得した全体の視野における粒界抽出結果 

Tilt angle = 0 deg. Tilt angle = 20 deg.

GB of ASTAR

GB of MLS

0.5  m

Triple point
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Fig. 4-6 傾斜角度(a) 0°と(b) 20°における 単一粒界の抽出結果 
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4.3 ステレオ再構成結果 

 SPEDデータを取得した全体の視野の左上に存在している 3重点におけるステレオ再構成

結果を Fig. 4-6に、同箇所の仮想明視野像とともに示す。本結果より、粒界を 3次元的に可

視化することに成功したといえる。ただし、図中左下に存在する粒界は傾斜軸に対してほ

ぼ垂直方向に存在しているため、本研究で行ったステレオ再構成においては精度が低下し

ているが、今回データを取得した傾斜軸の向きの垂直方向でも SPEDデータを取得すれば

解決できる問題である。 

 

 

Fig. 4-7 3重点における 3次元再構成結果 
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第五章 結論と展望 

5.1 本研究の結論 

 ASTAR法による先遣情報を利用し、基底が設定可能な多変量最小二乗法を用いて多結晶

体における結晶粒界において SPEDで得られた回折図形マッピングデータを成分分離する

ことで電子線の入射方向に投影した粒界を抽出した。さらに、抽出した粒界の 3重点の領

域を対象に、ステレオ観察による 3次元再構成を行うアルゴリズムを開発した。  
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