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1．	はじめに

自動車や家電，船舶など，さまざまな用途に用いられてい
る鉄鋼材料は，強度や延性などの機械的特性に加え，塗装
性やめっき性，さらには外観や加工時の摺動性など，さまざ
まな特性が要求される。優れた特性を有する鉄鋼材料を開
発するには，数ナノメートルから数百マイクロメートルまで
の幅広いスケール範囲で，これらの特性に寄与する，鋼組
織や表面形態を把握することが重要である。
走査電子顕微鏡（SEM）は，基本的な材料評価手法のひ

とつである。SEMは，観察倍率レンジが広い，焦点深度が
深い，試料調整が比較的容易という利点に加え，特性 X線
による元素分析や電子後方散乱図形（EBSP）による結晶方
位解析などの機能付加が可能といった利点から，鉄鋼分野
においても広く用いられている。電子線を走査して像を得る
SEMの原形は 1935年につくられ 1），今日の SEM基本技術

の大半が 1950年代から 60年代初頭にかけて確立され 2），
1965年に市販化に至った 3）。その後，電界放出電子銃や対
物レンズの改良，PC制御技術の導入など，さまざまな技術
革新や改良がなされ，SEMの性能や利便性が格段に向上し
てきた。さらに，近年，極低エネルギー（＜＿ 1 keV）の入射
電子によって実効的な空間分解能や表面感度を向上できる
極低加速電圧 SEM技術や，さまざまな試料情報を複数検出
器によって分離可視化する技術が発展し，SEM利用技術が
飛躍的に向上している。その一方で，SEM像の解釈はいっ
そう複雑になり，実験や計算に基づいたコントラスト解釈の
重要性が増している。

JFEスチールでは，極低加速電圧 SEMの有用性に早くか
ら注目し，2001年に極低加速 SEMを導入して以来，鉄鋼
材料の極表面観察技術の開発に取り組んできた 4-14）。2006

年の分析・解析特集号では，極低加速電圧 SEM技術とその
利点について報告した 6）。本報では，二次電子（SE），反射
電子（BSE）情報の分離可視化技術を検討した結果を紹介
する。さらに，低加速での元素分析技術の取組みについて
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要旨

JFEスチールは，走査電子顕微鏡（SEM）法を用いた最先端観察技術の開発とその鉄鋼材料への応用に取り組ん
でいる。本報では，鉄鋼材料のさまざまな情報を分離して可視化する技術，および低加速電圧での元素分析技術に
ついて紹介する。観察条件や検出器を適正に選択することにより，物質，形状，結晶方位といった多様な情報を分
離して可視化することが可能となった。また，低加速電圧での元素分析では，表面感度および空間分解能の向上に
加え，化学状態を識別できることを示した。これらの技術開発により，鉄鋼材料のミクロ構造と特性の関係を明確
にする能力が向上し，新規鉄鋼材料の設計や開発にとってより有用な知見が得られるようになった。

Abstract:

JFE Steel has developed observation techniques utilizing scanning electron microscopy (SEM) and their application 

to steel products. An appropriate selection of SEM conditions and detectors achieves selective imaging of surface 

information such as the chemical state, topography, mean atomic number, and crystallography. Elemental analyses 

under low primary electron energy improve spatial resolution and moreover enable characterization of chemical 

states. A combination of these techniques improves understanding of the relationship between the microstructures 

and important properties of steel products and can serve as a lodestar for the design and development of novel 

materials.
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も紹介する。なお，本報で紹介する例は，静電レンズと磁
場レンズを組み合わせた複合型対物レンズを搭載した，
LEO Elektronenmikroskopie GmbH（現 Carl  Zeiss 

Microscopy GmbH），または Carl Zeiss Microscopy GmbH

製のショットキー型 SEMで実験を行なったものである。

2．	二次電子情報の取り分け

SEは，試料に侵入した入射電子がエネルギーを失いなが
ら拡散する際に生じる。そのエネルギーは数十電子ボルト
以下と小さく，試料表面からの放出量は，表面の形状や物
質の違い，帯電などの試料表面状態の影響を受けやすい。
低い入射電子エネルギー（EP）条件下で，検出器の種類や
配置を選択することで，優先的に検出する SEのエネルギー

範囲を選別して，表面情報を分離可視化する技術を確立し
た。
写真 1 11）

は，合金化溶融亜鉛めっき（GA）鋼板の摺動機
構解明を目的に，摺動試験後の工具表面の同一視野を，試
料室内に設置された Everhart-Thornley検出器（以下，E-T

検出器）と鏡筒内に設置されたインレンズ SE検出器で，EP

＝1 keVで観察した SEM像である。E-T検出器で撮影した
写真 1（a）では，形状情報が強調され，工具表面の付着物
の形状を確認することができる。一方，インレンズ SE検出
器で撮影した写真 1（b）では，物質情報が強調され，コン
トラストの違いから，付着物は 1と 2で示した二種類で構
成されていることが明らかになった。透過電子顕微鏡観察
の結果，付着物 1は工具表面の凸部に強固に凝着した Al酸
化物と Fe-Zn合金からなる緻密な複合層であり，切削工具
表面に形成される，いわゆる構成刃先に類似したものであ
る

11）
と考えられた。一方，付着物 2は Fe-Zn合金であり工

具表面とは完全には結合しておらず，付着物 1で削り取ら
れためっき層 11）

と考えられた。これらの結果から GAと工
具表面の新しい凝着機構が提案されている。このような試
みを通じて，より高い潤滑性を有する鋼板の表面設計が可
能になると期待される。
写真 1（a）に示した実例で用いた SEM装置のインレン

ズ SE検出器は，試料から放出される SEのうち，主に低エ
ネルギー領域の SEを高い収率で検出するように設計されて
いる。インレンズ SE検出器による SE像が物質の違いに敏
感であるのは，検出される低エネルギー SEの放出特性が，
仕事関数や局所的な帯電による表面ポテンシャルの変化の
影響を受けやすいためと考えられる。これに対し，E-T検出
器では，物質状態に敏感な低エネルギー SEの検出割合が低
いことに加え，試料斜め上方に位置した検出器配置に起因
した投影効果によって，表面形状が強調されると考えられ
る。このような検出器特性の違いを，電子軌道計算などに
よっても確認している 15）。

SE情報分離のメカニズムを実験的に理解するため，エネ
ルギーフィルター機能を有したインレンズ検出器を用い，こ
れらのコントラスト形成に寄与する電子のエネルギー領域を
調査した 10）。熱処理により表面に酸化層を形成させた炭素
鋼断面の同一視野を，フィルター電圧を変化させて SEM像
を撮影した。これらの SEM像に画像演算処理を行ない，差
分像を取得した。この差分像は実質的に，あるエネルギー
範囲の SEを選択的に取り込んだ像となる。写真 2 16）

に，
上記要領で取得した SEM差分像を示す。写真 2（a）は 0

から 30 eV，写真 2（b）は 100から 300 eVのエネルギー範
囲の差分像である。写真 2（a）中に白矢印で示した暗いコ
ントラストは，断面試料作製時に吸着した研磨剤の帯電に
起因したものである。より高いエネルギー領域の電子を取り
込んだ写真 2（b）では，この帯電起因のコントラストがほ
ぼ消失し，クラック形状が明瞭になった。以上の結果から，
低いエネルギー領域の SEでは物質情報が，より高いエネル
ギー領域では形状情報が強調された像が得られると考えら
れる

10）。
このように，SEコントラストの形成メカニズムを明らか
にすることで，観察した SE像を正しく解釈することができ，
構造や形態を明らかにすることができる。さらには，着目し

写真1　�合金化溶融亜鉛めっき（GA）鋼板を摺動試験した後の
工具表面の二次電子（SE）像11）（入射電子エネルギー（EP）
＝1 keV）

Photo 1  Plan view secondary electron (SE) images of the tool 
surface after a sliding test of a galvannealed (GA) steel 
sheet11) (The primary energy of incident electron 
(EP) was 1 keV from the same area.)
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た特性に関連した表面情報の選択取得が可能となり，新規
鉄鋼材料の設計や開発に有益な知見を得ることができる。

3．	反射電子情報の取り分け

3.1．平均原子番号情報と結晶方位情報の取り分け

BSEは，試料に侵入した入射電子が試料表面から再放出
されたもので，そのエネルギー範囲は数十電子ボルトから
EPまでである。BSE像は，物質の結晶方位や，平均原子番
号（Z），形状に起因したコントラストを呈するため，鉄鋼材
料をはじめ，さまざまな材料の組織観察に広く使用されてき
た。一般的に，BSE像ではこれらのコントラストが重畳し
て観察される。JFEスチールは，SEと同様に，観察条件や
検出器を適正に選択することによって，これらの情報を分離
可視化することを見出した 8, 9, 12, 14）。
熱処理により表面に酸化層を形成させた低炭素鋼断面に

おいて，EPと試料表面から見た BSEの取込角（q）を独立
に変化させて，BSE像コントラストの変化を系統的に調査
した

8, 9）。その結果，高 EPではバルク情報と Zコントラス

トが，低 EPでは表面情報と結晶方位の違いに起因したチャ

ネリングコントラストが増加することが明らかになった。ま
た，高 qではバルク情報と Zコントラストが，低 qでは表
面情報とチャネリングコントラストが，それぞれ増加するこ
とも示された。これらの結果は，SEM観察条件とコントラ
ストの関係を表したダイヤグラム（図 1 8, 9））にまとめられ，
BSE像の観察条件を決定するための指標となっている。た
とえば，写真 3 8, 9）

に示すように，EP＝5 keVで，qの異な
る BSE検出器を用いることにより，チャネリングコントラ
ストを強調した像（a）と，Zコントラストを強調した像（b）
を同時に取得することが可能となる。写真 3（a）からは，
酸化層および地鉄の結晶粒の形状や分布を，写真 3（b）か
らは，酸化層と地鉄の境界あるいは酸化層中に分散した微
細な鉄粒子のサイズや分布を明確にすることが可能となる。

BSEの情報分離においても，目的の情報に寄与する電子
を優先的に検出することが，重要なポイントである。BSEは，
入射時のエネルギーをほとんど失っていない低損失電子
（LLE）成分と，エネルギーを失った非弾性散乱成分に分類
される。チャネリングコントラストは，主に LLE成分が結
晶方位に対応した異方性を生じることに起因すると考えられ
ている

17）。一方，Zコントラストは，電子が後方散乱される
度合いが物質の平均原子番号によって異なることに起因し，
LLE成分と非弾性散乱成分の両方が寄与する 17）。低 q・低

写真2　�熱処理により表面に酸化層を形成させた炭素鋼断面の
エネルギーフィルターした走査電子顕微鏡（SEM）像
から得た差分像 16）（入射電子エネルギー（EP）＝1.5 keV）

Photo 2  Subtracted images of energy filtered scanning electron 
microscopy (SEM) images of the cross-section of 
thermally-oxidized carbon steel16) (The images were 
obtained by subtracting the image intensities of 
different filtering voltages from the same area. The 
primary energy of incident electron (EP) was 1.5 keV)

The areas where the mean atomic number (Z) contrast and 
channeling contrast are enhanced are indicated by shaded and 
unshaded areas, respectively.

図1　�熱処理した低炭素鋼板断面の反射電子（BSE）像の，コン
トラストと加速電圧，取込角の関係をまとめたダイヤグラ
ム 8, 9）

Fig. 1  Schematic diagram showing the take-of f angle and 
accelerating voltage dependencies of the backscattered 
electron (BSE) contrast of the cross-section of the heat-
treated low carbon steel8, 9)



走査電子顕微鏡を駆使した鉄鋼材料表面・組織の情報分離可視化

－ 19 － JFE技報 No. 37（2016年 2月）

EPにして表面敏感な観察条件とすることで，数ナノメート
ル～数十ナノメートル程度の表面で発生する LLE成分の検
出割合を増加させ，チャネリングコントラストを強調するこ
とが可能となる。逆に，高 q・高 EPにすることで，LLE成
分の検出割合が減少し，Zコントラストを強調することがで
きる。
このように，BSE像においても，コントラストの形成メカ
ニズムに基づき，適正な観察条件や検出器を選択すること
によって，目的に応じた表面情報を強調することができる。

3.2	 鋼組織の可視化

複相組織鋼のミクロ組織を制御する上で，フェライト（F）
相やマルテンサイト（M）相をはじめとした相分率や結晶サ
イズ・形状などを評価することが重要である。従来，鉄鋼
材料のミクロ組織観察には，研磨後の試料表面を酸などの
薬品やイオン照射でエッチングして得られた凹凸を，SEM

で観察する方法がよく用いられてきた。しかしながら，近年，
鋼組織の微細化や多相化が進み，従来の手法では，相同定
や微細構造の観察が困難になってきた。BSEを選択的に検
出・可視化する技術を応用することにより，このような微細
で複雑な組織の解析も可能となる 13）。
写真 4 13）

は，F相とM相からなる二相鋼の研磨面を，EP

＝15 keV一定で，作動距離を制御して BSE検出器の qを変
化させて撮影したBSE像である。低 qの写真 4（a）では，チャ
ネリングコントラストが優勢となり，コントラストによる各
相の判別はしづらいものの，左下のM相部分の拡大図に示
すように，M相内部のラスや双晶といった微細構造を観察
できる。高 qでは，写真 4（b）に示すように，M相のみを
明るいコントラストとして観察可能である。その結果，M

相を選択的に観察することができるようになった。画像解析

を行なうことにより，M相のサイズやその分布，分率を求
めることができる。
高 EP・高 qでM相が明るいコントラストで観察されるの

は，チャネリングコントラストが低下し（図 1参照），F相
に比べてはるかに高いM相内部の面欠陥密度や転位密度に
起因した BSEの多重散乱効果が強調されるためと考えられ
る

13）。ただし，この条件下では図 1に示すようにバルク敏
感となるため，左下のM相の拡大図に示すように，M相内
部のラスや双晶の境界は不明瞭となる。
このように，コントラスト形成メカニズムの理解に基づい
て，適正な観察条件や検出器を選択することで，鉄鋼材料
のミクロ組織を，幅広いスケールレンジで，詳細に捉えるこ
とが可能となる。さらには，鋼組織の定量解析も可能となり，
機械的特性の向上に係る有益な知見を得ることができる。

4．	低加速電圧での元素分析技術

SEMにおける特性X線を利用した局所領域の元素分析は，
通常，エネルギー分散型 X線分光法（EDS）で行なわれて
いる。低加速電圧 SEM（＜＿ 5 kV）により，従来条件では得
ることが困難であった表層の形状や物質情報を高空間分解
能で観察することが可能となった。一方で，鉄鋼材料の
SEM-EDS分析では，軽元素から 3d遷移元素の K線を用い
るため，通常はEP＞＿10 keVで測定されてきた。しかしながら，
このような条件では，入射電子は試料の深い領域まで侵入
し，特性 X線の検出領域がサブミクロンオーダーとなる。

写真4　�複相組織鋼の研磨面の同一視野を，入射電子エネルギー
（EP）＝15 keV一定で，取込角（θ）を変化させて撮影
した反射電子（BSE）像 13）

Photo 4  Backscattered electron (BSE) images of a complex 
phase steel taken at different take-off angles (qS) from 
the same area13) (The primar y energy of incident 
electron (EP) was 15 keV. Kaor u Sato, Hitoshi 
Sueyoshi and Katsumi Yamada, Characterization of 
complex phase steel using backscattered electron 
images with controlled collection angles, Microscopy, 
2015, Vol. 64, No. 5, 300, by permission of The 
Japanese Society of Microscopy.)

写真3　�熱処理した低炭素鋼断面の同一視野を，異なる取込角
（θ）で撮影した反射電子（BSE）像 8, 9）（入射電子エネ
ルギー（EP）＝5 keV）

Photo 3  Backscattered electron (BSE) images of the cross 
section of heat-treated low carbon steel obtained with 
different take-off angles(qS)8, 9) (The primary energy 
of incident electron (EP) was 5 keV from the same 
area.)
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その結果，低 EPで観察した SEM像と高 EPで分析した結果
の情報領域に違いが生じ，得られた分析結果を極低加速電
圧 SEMの像に関連付けて議論することが困難な場合が生じ
る。この問題を解消するため，EDSをはじめとした X線分
光器を用いた低加速電圧での元素分析技術の検討に取り組
んできた

18-21）。
ここでは，これらの検討のうち，比較的広いエネルギー範
囲の特性 X線を高エネルギー分解能で測定可能な，超伝導
遷移端センサー（TES）を利用した取組みについて紹介する。
図 2 19）

は，EP＝5 keVで測定した高強度鋼中の微細炭化物
の SE像と TESスペクトルである。電解研摩によって鋼板
上に露出した直径 47 nmと 13 nmの炭化物に含有されてい
るMoが検出でき，低加速電圧 SEM像に対応した高空間分
解能分析の達成が可能であることを実証した 19）。また，
図 3 19）

は，熱間圧延鋼板の表面に形成された酸化層の研磨
断面を，EP＝5 keVで測定した BSE像と TESスペクトルで

ある。図 3（a）中の Aで示した部位は下地鋼板，酸化層中
の Bで示した部位は Fe粒子，Cで示した薄灰色の部位は
FeO，Dで示した濃灰色の部位は Fe3O4である。図 3（b）
に示した各部位の Fe-L線スペクトルの Laに対する Lbの相

対強度に着目すると，酸化物の方が金属相に比べて高い傾
向にあることから，各部位の Feの金属状態と酸化状態を区
別することが可能となった 19）。
低加速電圧での元素分析技術は，表面の構成元素やその
結合状態を，高空間分解能で取得可能であるため，SEMに

よる表面情報の分離可視化技術との組合わせにより，鉄鋼
材料の開発促進に有用なツールになると考えられる。

5．	おわりに

これまで JFEスチールでは，観察条件や検出条件が各種
コントラストに及ぼす影響を，実験 10, 13, 14）

や計算 15）
により

検証し，鉄鋼材料のミクロ組織情報の分離可視化技術に応
用してきた。
本報では，SEMによる鉄鋼材料の表面情報の分離可視化

と，低加速電圧での元素分析への取組みを実例とし，以下
の利点を示した。
（1）SEM観察条件と検出器を適正に選択することにより，

表面の物質，形状，Z，結晶方位といった多様な情報の
分離可視化が可能となる。

図2　�高強度鋼中の微細炭化物の，二次電子（SE）像，および
Mo-L超伝導遷移端センサー（TES）スペクトル 19）（入射
電子エネルギー（EP）＝5 keV）

Fig. 2  Secondary electron (SE) images and Mo-L transition 
edge sensor (TES) spectra of fine carbides in a high 
strength steel19) (The primary energy of incident 
electron (EP) was 5 keV.)

図3　�熱間圧延鋼板断面の，BSE像，およびFe-L 超伝導遷移端
センサー（TES）スペクトル 19）（入射電子エネルギー（EP）
＝5 keV）

Fig. 3  Backscattered electron (BSE) image and Fe-L transition 
edge sensor (TES) spectra of cross-section of hot-rolled 
steel19) (The primary energy of incident electron (EP) was 
5 keV.)
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（2）上記 SEM観察技術を応用することで，複相組織鋼をは
じめとした，鉄鋼材料のミクロ組織の実態を幅広いス
ケールレンジで捉えることができる。

（3）低加速での元素分析により，最表層の元素分析と空間
分解能の向上が可能となる。さらに，高エネルギー分
解能の X線検出器を用いることで，化学状態分析も可
能となる。
以上の特長により，目的に応じて鉄鋼材料の表面および
微細構造の情報を分離可視化することが可能となり，鉄鋼
材料のミクロ組織の実態をより詳細に解析できるようになっ
た。
現在は，試料に負電位を印加して入射電子を減速させる
極低加速 SEM技術を応用して，複相鋼のミクロ組織を分離
可視化する技術 22, 23）

など，新しい SEM観察技術の探求に
も取り組んでいる。今後も，各種コントラスト形成メカニズ
ムに基づいた，SEM観察技術の向上とその応用に引き続き
取り組むとともに，SEM観察技術と分析技術の連携を強化
することで，鉄鋼材料のミクロ構造と特性の関係のいっそう
の理解を深め，新規鉄鋼材料開発の加速につなげていく所
在である。
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