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設備一覧

超高圧電子顕微鏡室の主要設備　(2012年3月）

問合せ先
九州大学超高圧電子顕微鏡室　事務室　TEL＆FAX：092-802-3292
e-mail: 

微細構造解析プラットフォーム「ナノマテリアル開発のための超顕微解析共用拠点事務局」

TEMs	
  and	
  related	
  
apparatus	
  of	
  HVEM	
  

Laboratory	
  in	
  
Kyushu	
  University	
  	




Chikushi	
  Campus	
  of	
  Kyushu	
  University	




Main	
  EMs	
  in	
  Chikushi	
  Campus	
  of	
  Kyushu	
  University	


KAM, Crept Ni-base 
superalloy 

0̊ 5̊ 

500	
  nm	


Zeiss	
  Ultra55	
 FEI	
  Tecnai	
  F20	
  (HVEM)	
 JEOL	
  ARM-­‐200F-­‐HR	


FEI	
  Titan3	
  and	
  Dual-­‐Beams	
  coming…	
 To	
  be	
  submi]ed	
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Propose	
  contents	
  of	
  today’s	
  talk…	


•  Most	
  of	
  you	
  do	
  not	
  know	
  SH	
  at	
  all.	
  
•  There	
  have	
  been	
  many	
  textbooks	
  of	
  electron	
  
tomography.	
  

•  I	
  would	
  like	
  to	
  talk	
  about	
  my	
  research	
  history	
  
for	
   recent	
   10	
   years,	
   because	
   you	
   may	
  
understand	
   development	
   of	
   electron	
  
tomography	
  methods	
  for	
  crystalline	
  materials	
  
such	
  as	
  metals	
  and	
  alloys.	
  

•  If	
  you	
  would	
  be	
  interested	
  in	
  my	
  talk,	
  I	
  could	
  
send	
   you	
   my	
   papers	
   described	
   in	
   be]er	
  
English	
  than	
  my	
  spoken	
  English.	




Curriculm	
  vitae	
  of	
  SH	


•  Born	
  in	
  Osaka	
  on	
  15	
  July	
  1969,	
  44	
  years	
  old,	
  male	
  
•  Married,	
  two	
  daughters	
  
•  1992	
  	
  Bachelor	
  of	
  Engineering	
  (Metallurgy),	
  Kyushu	
  University	
  
•  1994	
  	
  Master	
  of	
  Engineering,	
  Kyushu	
  University	
  
•  1994	
  	
  Research	
  associate	
  (assistant	
  professor),	
  Kyushu	
  University	
  
•  2001	
  	
  Doctor	
  of	
  Engineering,	
  Kyushu	
  University	
  (Short-­‐range	
  order	
  and	
  its	
  

transforma3on	
  to	
  long-­‐range	
  order	
  in	
  Ni-­‐Mo	
  alloys)	
  
•  2003	
  	
  Started	
  electron	
  tomography	
  research	
  
•  2005,	
  8	
  	
  Jacquet-­‐Lucas	
  Award	
  of	
  Interna3onal	
  Metallographic	
  Contest	
  
•  2005,	
  10-­‐11	
  	
  Visi3ng	
  researcher	
  at	
  University	
  of	
  Cambridge	
  (P.A.	
  Midgley)	
  
•  2007	
  	
  Associate	
  professor	
  (Structural	
  Materials	
  Lab.),	
  Kyushu	
  University	
  
•  2013	
  	
  Lecturer	
  of	
  ICMR	
  Summer	
  School	
  on	
  Materials	
  in	
  3D	
  



History	
  of	
  electron	
  tomography	
  (-­‐2001)	
  
Ziese	
  and	
  de	
  Jong:	
  Applied	
  Catalysis	
  A	
  (2004)	
  

1999:	
  development	
  and	
  applica3on	
  of	
  3D	
  
HAADF-­‐STEM	
  system	
  for	
  nanomaterials	
  by	
  
RIKEN,	
  JAEA,	
  Nagoya	
  Univ.,	
  Kogakuin	
  Univ.,	
  
and	
  HITACHI	
  



        	
  	
  	
  Object	
  (2D)	
  	
  	
  	
  	
     →     Projec3on	
  (1D)	
  	
    → 	
  Back	
  projec3on	
  (2D)	
   	
  

Courtesy	
  of	
  Mr.	
  Furukawa	
  in	
  System	
  In	
  Fron3er	
  

Computed	
  tomography	
  (CT)	




Projec3on	
  requirement	

For	
   a	
   correct	
   tomographic	
   3D	
   reconstruc3on,	
   the	
   image	
   intensity	
   should	
   be	
  
monotonic	
  func3ons	
  of	
  physical	
  proper3es	
  of	
  the	
  specimen	
  (density,	
  thickness,	
  
degree	
  of	
  order,	
  etc.).	
  

Thickness	
  of	
  the	
  object	
  

Image	
  intensity	
  

A	
  

C	
  

B	
  
Object	
  

e-­‐	
  

Projec@on	
  
(Imaging)	
  

A	
  

C	
  

B	
  

Midgley	
  &	
  Weyland,	
  Ultramicroscopy,	
  96	
  (2003),	
  413.	
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HVEM	
  Laboratory,	
  Kyushu	
  University	
 

Mass-­‐thickness	
  contrast	
  	
  and	
  	
  
diffrac3on	
  contrast	
  of	
  TEM	
  image	


Mass-­‐thickness	
  (absorp3on)	
  contrast	
  
	
  	
  Heavy,	
  thick	
  è	
  dark	
  
	
  	
  Light,	
  thin	
  è	
  bright	
  	


Diffrac3on	
  contrast	
  
	
  	
  On	
  Bragg	
  condi3on	
  è	
  dark	
  
	
  	
  Off	
  Bragg	
  condi3on	
  è	
  bright	
  	


Bright-­‐field	
  TEM	
  image	
  of	
  	
  
metal	
  carbides	
  on	
  	
  

amorphous	
  carbon	
  film	


Bright-­‐field	
  TEM	
  image	
  of	
  	
  
polycrystalline	
  aluminum	
  (Direct	
  mag.:	
  x15,000)	




Diffrac3on	
  
contrast	
  	
  
3lt-­‐series	
  

Nano-­‐grained	
  Cu	
  by	
  
high-­‐pressure	
  torsion	
  
process	
  
	
  
Even	
  if	
  the	
  Bragg	
  
condi3on	
  is	
  sa3sfied	
  
(central	
  grain),	
  the	
  
projec3on	
  
requirement	
  is	
  
violated.	


To	
  be	
  submi]ed	




Specimen 

Convergent electron  
beam ≤ 1 nmφ 

D
ire

ct
 b

ea
m

 

ADF and HAADF detectors 
BF detector 

Scanning coil 

PC for STEM 
operation and 
imaging 

Scanning	
  transmission	
  electron	
  microscopy	
  (STEM)	
  

STEM imaging modes: 
 
BF (bright-field) 
LAADF (low-angle 

annular dark-field) 
→  Diffraction contrast is 

dominant. 
 
HAADF (high-angle ADF) 
→ Mass-thickness contrast 

is dominant. 

Convergent-beam 
electron diffraction 
pattern formed on 
STEM detectors 



100 nm 

 BF (Diffraction)  LAADF (Diffraction)  HAADF (Mass-thickness) 

Dislocations 

STEM	
  imaging	
  
Fe-­‐3	
  mass%	
  Cu	
  alloy	
  

α(bcc)-Fe matrix 



HAADF	
  STEM	
  tomography	
  
ZrO2	
  par3cles	
  in	
  Pt-­‐Rh	
  alloy	
  

Mitsuhara	
  and	
  Tomita,	
  in	
  prepara@on	
  

Contrast	
  reversed	
  
Strong	
  mass-­‐thickness	
  contrast	
  	
  	
  
Weak	
  diffrac3on	
  contrast	
  



HAADF-­‐STEM	
  tomography	
  (Cambridge)	
  

Midgley	
  &	
  Weyland,	
  Ultramicroscopy,	
  96	
  (2003),	
  413.	
  



HAADF-­‐STEM	
  tomography	
  (Na3onal	
  
project	
  in	
  Japan	
  from	
  1997)	
  

Koguchi et al., J. Electron Microscopy, 50 (2001), 235. 

Three-­‐dimensional	
  STEM	
  for	
  observing	
  nanostructures	
  
M.	
  Koguchi,	
  H.	
  Kakibayashi,	
  R.	
  Tsuneta,	
  M.	
  Yamaoka,	
  T.	
  Niino,	
  N.	
  Tanaka,	
  K.	
  Kase	
  and	
  

M.	
  Iwaki	
  
Journal	
  of	
  Electron	
  Microscopy,	
  50,	
  235-­‐241	
  (2001)	
  

See	
  PDF	
  (copyright	
  protected)	




ET	
  for	
  metallic	
  
materials	
  
Measuring	
  shear	
  
deforma3on	
  of	
  
precipitates	
  in	
  Al-­‐Ag	
  alloy	
  
amer	
  severe	
  plas3c	
  
deforma3on	
  by	
  ECAP	
  
process　 
Inoke	
  et	
  al.	
  Acta	
  Mater.	
  (2006)	
  

	

STEM-­‐HAADF	
  Z-­‐
contrast	
  imaging	

	

Resolu3on	

5~10	
  nm	

	




Diffrac3on	
  contrast	
  imaging	
  

100	
  nm	
  

BFI	
  

MgB2	
  

α-­‐Al2O3	
  

101	
  (MgB2)	
  
002	
  (MgB2)	
  
110	
  (MgB2)	
  

006	
  (Al2O3)	
  

100	
  (MgB2)	
  

324	
  (Al2O3)	
  

[230]Al2O3	
  

DFI	
  (g	
  =	
  002MgB2)	
  

100	
  nm	
  

Variant	
  &	
  domain	
  structure	
  of	
  a	
  low-­‐symmetry	
  phase	
  
(Ni4Mo	
  ordering	
  alloy)	
  

=>	
  Phase	
  transforma3on	
  
Variant	
  1	
  

Variant	
  2	
  

Polycrystalline	
  grains	
  
(MgB2/α-­‐Al2O3	
  film)	
  
=>	
  Crystal	
  growth	
  

Disloca3ons	
  (interac3ng	
  with	
  ε-­‐Cu	
  in	
  α-­‐Fe)	
  
=>	
  Plas3c	
  deforma3on	
  

100	
  nm	
  

To	
  be	
  submi]ed	




Imaging	
  a	
  variant	
  of	
  tetragonal	
  Ni4Mo	
  (D1a	
  (I4/m))	
  in	
  
Ni-­‐Mo	
  alloy	
  using	
  dark-­‐field	
  TEM	


1	
   2	
  

Solid	
  solu3on	
  -­‐>	
  800	
  ℃-­‐0.2	
  h	
   800	
  ℃-­‐2	
  h	
   800	
  ℃-­‐24	
  h	
  

100	
  nm	
   100	
  nm	
   100	
  nm	
  

Ni	
  

Mo	
  

[100]	
  

[010]	
  
(420)fcc	
  

[420]fcc	
   000	
   200fcc	
  

020fcc	
  

To	
  be	
  submi]ed	




Superlarce	
  reflec3on	
  imaging	
  (calcula3on)	

D1a	
  (Tetragonal,	
  I4/m)	
  type	
  Ni4Mo	
  superlarce	
  structure	


Bragg	
  condi3on	
  under	
  systema3c	
  excita3on,	
  5%	
  absorp3on	
  of	
  fast	
  electrons	


g	
  =	
  200	
  (fundamental	
  larce	
  reflec3on)	
   g	
  =	
  4/5,2/5,0	
  (D1a	
  superlarce	
  reflec3on)	
  

000	
  

020fcc	
  

200fcc	
  
To	
  be	
  submi]ed	




3	
  mm	
  

Put	
  the	
  
specimen	
  
here	
  

Tilt	
  axis	
  

+25°	
   +45°	
  

-­‐5°	
  

-­‐15°	
   -­‐60°	
  

+60°	
  +15°	
   +35°	
  

-­‐25°	
   -­‐45°	
  -­‐35°	
  

+5°	
  

[001]	
  diffrac3on	
  pa]ern	
  

Single-­‐3lt	
  holder	
  

For	
  the	
  single-­‐3lt	
  (&	
  rota3on)	
  tomography	
  holder,	
  a	
  perfect	
  
serng	
  of	
  the	
  diffrac3on	
  condi3on	
  is	
  difficult	
  due	
  to	
  the	
  lack	
  of	
  
a	
  double-­‐3lt	
  func3on.	
  

Steps	
  of	
  diffrac3on-­‐contrast	
  3lt-­‐series	
  acquisi3on	
  	
  	
  

000	
  
020	
  

200	
  

Set	
  a	
  specimen.	
  The	
  diffrac3on	
  vector	
  should	
  be	
  parallel	
  to	
  
the	
  specimen-­‐3lt	
  axis.	
  Here,	
  a	
  superlarce	
  reflec3on	
  (○)	
  is	
  
always	
  excited	
  during	
  a	
  3lt-­‐series	
  acquisi3on.	
  
→	
  A	
  rota3on	
  stage	
  is	
  convenient	
  for	
  the	
  specimen	
  serng.	
  	
  

Kimura,	
  Hata,	
  Matsumura,	
  Horiuchi:	
  J.	
  Electron	
  Microscopy	
  (2005)	
  



-­‐60°	
   -­‐50°	
   -­‐40°	
   -­‐30°	
   -­‐20°	
  

+10°	
  -­‐10°	
  

+20°	
   +30°	
   +40°	
   +50°	
   +60°	
  

0°	
  

100	
  nm	
  

[100]fcc	
  

[010]fcc	
  

DF	
  TEM	
  3lt	
  series	
  with	
  unsa3sfactory	
  diffrac3on	
  alignment	
  
Ni4Mo	
  superlarce	
  domains	
  (tetragonal,	
  I4/m)	
  in	
  Ni-­‐18	
  at%	
  Mo	
  (fcc,	
  Fm3m)	
  alloy	
  	
  	
  

	
  Projec3on	
  requirement	
  violated	
  due	
  to	
  devia3on	
  from	
  Bragg	
  condi3on	
  

Bragg	
  condi3on	
  
2dsinθ	
  =	
  λ	
  

×	
  



100	
  nm	
  

000	
  
4/5,2/5,0D1a	
  

Realignment	
  of	
  the	
  diffrac3on	
  condi3on	
  	
  
by	
  3l3ng	
  the	
  incident	
  electron	
  beam	
  	
  

To	
  keep	
  the	
  exact	
  Bragg	
  condi3on	
  

e-­‐	
   e-­‐	
  

Kimura, Hata, Matsumura, Horiuchi: J. Electron Microscopy (2005) 



100	
  nm	
  

000	
  

4/5,2/5,0D1a	
  

Near	
  [1-­‐23]fcc	
  

Viola3on	
  of	
  the	
  projec3on	
  requirement	
  (Ni4Mo	
  precipitates)	
  
	
  Thickness	
  contours	
  under	
  a	
  zone-­‐axis	
  illumina3on	
  condi3on	
  

Kimura,	
  Hata,	
  Horiuchi,	
  Matsumura:	
  JEM	
  (2005)	
  



-­‐60°	
   -­‐50°	
   -­‐40°	
   -­‐30°	
   -­‐20°	
  

+10°	
  -­‐10°	
  

+20°	
   +30°	
   +40°	
   +50°	
   +60°	
  

0°	
  
100	
  nm	
  

[100]fcc	
  
[010]fcc	
  

DF	
  TEM	
  3lt	
  series	
  with	
  fine	
  diffrac3on	
  alignment	
  
	
  Image	
  intensity	
  may	
  be	
  nearly	
  a	
  monotonic	
  func3on	
  of	
  crystal	
  thickness.	
  

g	
  	
  
(diffrac3on	
  vector)	
  

Kimura,	
  Hata,	
  Matsumura,	
  Horiuchi:	
  J.	
  Electron	
  Microscopy	
  (2005)	
  

Bragg	
  condi3on	
  
2dsin	
  θ	
  =	
  λ	
  



With	
  fine	
  diffrac3on	
  alignment	
  With	
  unsa3sfactory	
  diffrac3on	
  
alignment	
  

Diffrac3on	
  alignment	
  important	
  for	
  	
  
reliable	
  tomographic	
  reconstruc3ons	
  

Ni4Mo	
  superlarce	
  domains	
  (tetragonal,	
  I4/m)	
  in	
  Ni-­‐Mo	
  (fcc,	
  Fm3m)	
  alloy	
  





	
  Weak-­‐beam	
  DF	
  TEM	
  tomography	
  imaging	
  of	
  
disloca3ons	
  in	
  GaN	
  film	
  

Barnard,	
  Sharp,	
  Tong,	
  Midgley:	
  Science	
  (2006);	
  Philos.	
  Mag.	
  (2006)	
  

Use	
  of	
  image	
  processing	
  to	
  reduce	
  dynamical	
  diffrac3on	
  contrast	
  
Unsa3sfactory	
  diffrac3on	
  alignment	
  during	
  3lt-­‐series	
  acquisi3on	
  



Collabora3on	
  on	
  electron	
  tomography	
  for	
  crystals	
  	
  
with	
  EM	
  Group	
  in	
  University	
  of	
  Cambridge	
  

17	
  October	
  –	
  18	
  November	
  2005	
  
P.	
  A.	
  Midgley,	
  J.	
  S.	
  Barnard,	
  J.	
  R.	
  Tong,	
  J.	
  Sharp,	
  S.	
  Hata	
  



3D morphology and arrangements of fine γ in γ’	
 
visualized by DFTEM tomography 

Hata et al: Adv. Mater. (2008) 
○ Very high contrast using diffraction in crystals 
△	
 Difficulty in setting a constant diffraction 
condition (sample dependent, single-tilt ET holder)  
△ Influence of strain contrast at γ/γ’ interfaces 
(serious for imaging nanoparticles) 

Phase	
  separa3on	
  of	
  γ’	
  in	
  Ni-­‐Al-­‐Ti	
  alloy	
  

DFTEM	
  3lt	
  series,	
  k	
  =	
  g(001)L12	
  



g	
  

La
r
ce
	
  p
la
ne

s	
  

Incident	
  beam	
  

Direct	
  
beam	
  

Diffracted	
  
beam	
  

Specimen-­‐3lt	
  axis	
  
//	
  Normal	
  of	
  the	
  
larce	
  planes	
  	
  

High-­‐angle	
  (>	
  60°)	
  single-­‐3lt	
  	
  
Specimen	
  holder	
  (FischioneTM)	
   Two-­‐beam	
  condi3on	
  

How	
  to	
  keep	
  the	
  diffracRon	
  condiRon	
  
during	
  specimen	
  Rlt?	
  
#	
  Well-­‐controlled	
  sample	
  prepara3on	
  
(almost	
  by	
  chance)	
  
#	
  Incident	
  beam-­‐3lt	
  (causes	
  image	
  
distor3on	
  due	
  to	
  aberra3on)	
  
#	
  High-­‐angle	
  double-­‐3lt	
  holder	
  (not	
  
commercially	
  available)	
  

Acquire	
  diffrac3on-­‐contrast	
  3lt-­‐series	
  	
  

Example	
  diffrac3on	
  3lt-­‐series	
  
under	
  a	
  two-­‐beam	
  condi3on	
  



Y	
  3lt	
  ±7.5°	
  

	
 X	
  3lt	
  ±80°	
  	
  

	
 Stage	
  rota3on	
  ±5°	
  

High-­‐angle	
  triple-­‐axis	
  
（HATA） specimen	
  holder	
  

Hata	
  et	
  al.	
  Ultramicroscopy	
  (2011)	
  
h]p://www.melbuild.com/	
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Movement	
  of	
  high-­‐angle	
  triple-­‐axis	
  holder	
  	
  

h]p://www.melbuild.com/	
  



HATA	
  holder	
  for	
  JEOL	
  TEM	
  (2011)	
  

#	
  360°	
  3lt	
  on	
  x-­‐axis	
  
for	
  a	
  needle	
  sample	
  

To	
  be	
  submi]ed	
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Crack	
  3p	
  
disloca3ons	
  
revealed	
  by	
  
electron	
  
tomography	
  in	
  
silicon	
  single	
  
crystal	
  	
  
	
  
Vickers	
  indent	
  and	
  
heated	
  at	
  873	
  K	
  
	
  
Tanaka,	
  Higashida,	
  
Kaneko,	
  Hata,	
  
Mitsuhara,	
  Scripta	
  
Mater.	
  (2008)	
  



9.	
  2007,	
  University	
  of	
  Cambridge	
  

	
  	
  	
  WBDF-­‐TEM	
  disloca3on	
  tomography	
  for	
  Si	
  crystal	
  with	
  crack	
  

J.	
  S.	
  Barnard,	
  J.	
  Sharp,	
  P.	
  A.	
  Midgley,	
  	
  

S.	
  Miyazaki	
  (Mel-­‐Build	
  &	
  FEI,	
  Japan),	
  H.	
  Miyazaki	
  (Mel-­‐Build),	
  S.	
  Hata	
  

Test	
  a	
  HATA	
  holder	
  





Two-­‐beam	
  diffrac3on	
  3lt	
  series	
  using	
  HATA	
  holder	
  
STEM	
  (convergent	
  illumina3on)	
  mode	
  

Austeni3c	
  (fcc)	
  
steel	
  
	
  
Diffrac3on	
  
condi3on	
  
K	
  =	
  g(200)	
  
	
  
Specimen-­‐3lt	
  
angle	
  
-­‐70°	
  ~	
  +70°	
  
	
  
Misorienta3on	
  
angle	
  between	
  
specimen-­‐3lt	
  axis	
  
and	
  g(200)	
  <	
  1°	
  

First,	
  find	
  the	
  specimen-­‐3lt	
  (X)	
  axis	
  on	
  the	
  screen/camera	
  of	
  your	
  TEM!	


Hata	
  et	
  al.	
  Ultramicroscopy	
  (2011)	
  



500	
  nm	
  

STEM	
  3lt-­‐series	
  of	
  disloca3ons	
  in	
  austeni3c	
  steel	
  
Amer	
  3%	
  compressive	
  deforma3on	
  at	
  room	
  temperature	
  

Tilt	
  axis	
  //	
  
g(hkl)	
  =	
  200fcc	
  

Specimen-­‐3lt	
  angle	
  
-­‐70°	
  ~	
  +70°	
  
	
  
HATA	
  holder	
  

STEM-­‐BF	
  
（Contrast	
  
reversal）	


Hata	
  et	
  al.	
  Ultramicroscopy	
  (2011)	
  



3D	
  reconstruc3on	
  of	
  disloca3ons	
  
SUS316	
  austeni3c	
  steel	
  amer	
  3%	
  compressive	
  deforma3on	
  at	
  R.	
  T.	
  

500	
  nm	
  
Hata	
  et	
  al.	
  Ultramicroscopy	
  (2011)	
  



(c)	


50˚	
  30˚	
  0˚	
  

(a)	
  Tilt	
  axis	
  //	
  g(020)FCC	
   (b)	
  Tilt	
  axis	
  //	
  g(200)FCC	
  
50˚	
  30˚	
  0˚	
  

1	
  mm	
   1	
  mm	
  

1	
  mm	
  

50˚	
  30˚	
  0˚	
  [001]	
   70˚	
   90˚	
  [100]	
  

x	
  

y	
   y	
  

z	
  

[100]	
  

[0
10
]	
  

[100]	
  

[0
10
]	
  

Hata	
  et	
  al.	
  Ultramicroscopy	
  (2011)	
  Disloca3on	
  density:	
  ρ	
  =	
  4.0	
  ×	
  1013	
  m-­‐2	
  	
  

Dual-­‐axis	
  STEM	
  disloca3on	
  tomography	
  
	
  SUS316	
  austeni3c	
  steel,	
  3%	
  compression	
  at	
  R.T.,	
  BF-­‐STEM	
  (contrast	
  reversal)	
  



Number of dislocations in 2D tomograms 
Austenitic steel, 3% strained at R. T., (001) foil 

900	
  pixels	
  
900	
  pixels	
  

105	
  pixels	
  

x	
  

y	
  
z	
  

Reconstructed	
  3D	
  volume	
  (1	
  pixel	
  =	
  3	
  nm)	
  

xy	
  plane	
  

xz	
  plane	
  

yz	
  plane	
  

20-­‐30%	
  reduc3on	
  of	
  disloca3on	
  density	
  near	
  the	
  specimen	
  surface	
  

Hata,	
  Mitsuhara	
  et	
  al.:	
  Ultramicroscopy	
  	
  (2011)	
   46/20	
  



Disloca3on	
  density	
  evaluated	
  from	
  2D	
  image	
  and	
  3D	
  volume	
  
Austeni3c	
  steel,	
  10%	
  compressive	
  deforma3on	
  at	
  R.	
  T.	
  

2D_A	
   2D_B	
  

ρ =
n1
L1
+
n2
L2

⎛

⎝⎜
⎞

⎠⎟
1
t

L1: total	
  length	
  of	
  ver3cal	
  lines 
n1: intersec3on	
  number	
  of	
  ver3cal	
  lines	
  and	
  
disloca3ons	
  
L2: total	
  length	
  of	
  horizontal	
  lines 
n2: intersec3on	
  number	
  of	
  horizontal	
  lines	
  
and	
  disloca3ons	
  

L: total	
  length	
  of	
  straight	
  lines	
  on	
  
2D	
  image 
N: intersec3on	
  number	
  of	
  straight	
  
lines	
  and	
  disloca3ons	
  
t: specimen	
  thickness	
  

Mitsuhara,	
  to	
  be	
  submiOed	
  



3.	
  2009~,	
  EMAT,	
  University	
  of	
  Antwerp	
  
STEM	
  disloca3on	
  tomography	
  for	
  	
  
nano-­‐grained	
  metals	
  and	
  FIB	
  induced	
  defects	
  
H.	
  Idrissi,	
  M.	
  Mitsuhara,	
  S.	
  Hata,	
  D.	
  Schryvers	
  

Collabora3on	
  using	
  HATA	
  holder	
  

3D	
  reconstruc3on	
  of	
  a	
  single	
  Al	
  nanograin	
  viewed	
  
along	
  the	
  thickness	
  of	
  the	
  film,	
  revealing	
  mul3ple	
  
disloca3on	
  loops	
  especially	
  near	
  to	
  the	
  top	
  surface	
  

(indica3ons	
  of	
  top	
  &	
  bo]om	
  surfaces	
  relate	
  to	
  the	
  FIB	
  
sample	
  surfaces).	


Three	
  orthoslices	
  selected	
  at	
  depth	
  posi3ons	
  A,	
  B	
  and	
  C	
  in	
  the	
  
grain	
  shown	
  in	
  the	
  lem	
  figure.	
  Only	
  the	
  top	
  slice	
  C	
  shows	
  long	
  
disloca3on	
  lines	
  pinned	
  near	
  the	
  surface	
  of	
  the	
  film	
  by	
  point	
  

defect	
  clusters	
  created	
  during	
  FIB	
  milling.	




Ramar	
  et	
  al.	
  RISØ	
  Symp.	
  Proc.	
  (2010)	
  

5.	
  2010~,	
  CEN,	
  RISØ,	
  Technical	
  University	
  of	
  Denmark	
  
Disloca3on	
  tomography	
  for	
  grain	
  refinement	
  process	
  in	
  pure	
  Al	
  
A.	
  Ramar,	
  S.	
  Hata,	
  T.	
  Kasama,	
  R.	
  E.	
  D.-­‐Borkowski,	
  	
  
X.	
  Huang,	
  G.	
  Winther,	
  N.	
  Hansen	
  

Collabora3on	
  using	
  HATA	
  holder	
  



“Bulk	
  Nanostructured	
  Metals	
  (BNM)"	
  are	
  the	
  bulky	
  polycrystalline	
  materials	
  composed	
  of	
  matrix	
  grains	
  or	
  phases	
  having	
  
sizes	
  smaller	
  than	
  1	
  μm;	
  hence	
  BNMs	
  are	
  considered	
  as	
  the	
  materials	
  “full	
  of	
  grain	
  boundaries".	


Prof.	
  	
  
Nobuhiro	
  TSUJI	
  
Kyoto	
  University	


Disloca3on	
  
tomography	
  
a]racts	
  
structural	
  
materials	
  
researchers	
  



J.	
  P.	
  Kacher,	
  G.	
  S.	
  Liu	
  and	
  I.	
  M.	
  Robertson:	
  Scripta	
  Mater.	
  64	
  (2011)	
  677-­‐680.	


Disloca3ons	
  at	
  Σ3	
  twin	
  boundary	
  of	
  austeni3c	
  steel	
  
Tilt-­‐series	
  acquisi3on	
  with	
  excita3on	
  of	
  two	
  (parallel)	
  diffracted	
  beams:	
  g	
  =	
  1-­‐1-­‐1	
  (for	
  
grain	
  with	
  incoming	
  disloca3ons)	
  &	
  -­‐11-­‐1	
  (for	
  other	
  grain)	
  
Available	
  for	
  limited	
  types	
  of	
  GBs,	
  Limited	
  specimen-­‐3lt	
  angles	
  of	
  double-­‐3lt	
  holder	

Drawing	
  disloca3ons	
  based	
  on	
  3D	
  TEM	
  data	
  and	
  theore3cal	
  background	
  for	
  disloca3on	
  

Tomographic	
  3D	
  imaging	
  of	
  GB/disloca3on	
  interac3on	




Sample	
  prepara3on	
  
Sample	
  1:	
  Mo	
  bicrystal	
  �

2	
  mm	
  x	
  2	
  mm	
  x	
  3	
  mm	
  in	
  sample	
  size	
  
	
  Compressive	
  deforma3on	
  with	
  1%	
  plas3c	
  strain	
  

	
  
TEM	
  specimens:	
  foil	
  parallel	
  to	
  (001),	
  

electropolishing	
  

[001](210)Σ5	
  symmetric	
  3lt	
  boundary�

Sample	
  2:	
  Mo	
  single	
  crystal �
[001]	
  compression�

(210)	


[001]	
  compression�

Morita	
  et	
  al.:	
  J.	
  Jpn.	
  Inst.	
  Metals.	
  (1997)	


To	
  be	
  submi]ed	




Disloca3on	
  3lt	
  series	
  for	
  each	
  crystal	
  in	
  Mo[001](210)Σ5	
  boundary	
  

Crystal	
  1:	
  	
  K	
  =	
  g(200)	
 Crystal	
  2:	
  	
  K	
  =	
  g(200)	


Crystal	
  1:	
  	
  K	
  =	
  g(020)	
 Crystal	
  2:	
  	
  K	
  =	
  g(020)	

FEI	
  Tecnai	
  F20,	
  HATA	
  holder	
  

STEM	
  BF,	
  -­‐70°	
  to	
  +70°,	
  2°	
  step,	
  SIRT	
  algorithm	
  
Dual-­‐axis	
  tomographic	
  reconstruc3on	
  for	
  crystals	
  1	
  and	
  2	
  →	
  Combine	
  crystals	
  1	
  and	
  2	


200	
  nm	


To	
  be	
  submi]ed	




Four	
  3D	
  
reconstruc3ons	
  

To	
  be	
  submi]ed	




3D	
  reconstruc3on	
  of	
  Mo[001](210)Σ5	
  boundary,	
  1%	
  compression	
  

To	
  be	
  submi]ed	




300nm	


Slip	
  plane	
  distribu3on	
  in	
  Mo[001](210)Σ5	
  bicrystal	
  
	
  

GB	
  influences	
  ac3ve	
  slip-­‐plane	
  distribu3on.�

―：{110}	
  
―：{112}	


To	
  be	
  submi]ed	




Back	
  projec3on	
  algorithm	
  

Object	
  (3D)	
  

ProjecRon	
  

Tilt	
  series	
  (2D)	
  

Back	
  projecRon	
  

Reconstructed	
  	
  
3D	
  volume	


Fourier	
  
transformaRon	


Fourier	
  space	
  
With	
  missing	
  informaRon	


Fourier	
  	
  
transformaRon	


Back	
  ProjecRon	
  
(BP)	
  

Filtered	
  Back	
  ProjecRon	
  
(FBP)	
  

Inverse	
  Fourier	
  
transformaRon	


Filtering	
  process	




Rod-­‐shape	
  specimen 
Zirconia-­‐polymer	
  composit	
  

Kawase	
  et	
  al.	
  Ultramicroscopy	
  (2007)	
  



3D	
  reconstruc3on	
  of	
  rod-­‐shape	
  specimen	
  (FBP)	
  
Zirconia-­‐Polymer	
  composite,	
  Kawase	
  et	
  al.	
  Ultramicroscopy	
  (2007)	
  



Different	
  shapes	
  of	
  3D	
  
reconstructed	
  Au	
  par3cle	
  (10	
  nm)	
  
supported	
  on	
  polymer	
  film	
  (200	
  
nm)	
  or	
  prism-­‐shaped	
  polymer	
  
sec3on	
  
	
  
→	
  Reduce	
  transmi]ance	
  of	
  
electron	
  beam	
  (<	
  10	
  %)	
  	
  
→	
  Less	
  contribu3on	
  of	
  high	
  3lt-­‐
angle	
  series	
  
→	
  Missing	
  informa3on	
  along	
  z	

Kaneko	
  et	
  al.	
  J.	
  Electron	
  Microsc.	
  (2005)	
  

Influence	
  of	
  electron	
  absorp3on	
  for	
  a	
  foil	
  specimen	




•  Simula3on	
  

•  Tilt	
  series	
  from	
  
-­‐65°	
  to	
  +65°	
  
with	
  
5°increment	
  

New	
  3D	
  
reconstruc3on	
  
algorithm:	
  
compressive	
  
sensing	
  (CS)	
  
algorithm	
  
capable	
  of	
  
reducing	
  number	
  
of	
  3lt-­‐series	
  
images	


Test	
  object	
 27	
  projec3ons	
 13	
  projec3ons	
 9	
  projec3ons	


CS-­‐ET	


SIRT	


Saghi	
  et	
  al.:	
  NANO	
  LeO.	
  (2011)	
  
Goris	
  et	
  al.:	
  Ultramicroscopy	
  (2012)	
  

Monsegue	
  et	
  al.:	
  Microsc.	
  &	
  Microanal.	
  (2012)	


SIRT	
  
B/W	




STEM	
  ADF	
  3lt	
  series	
  of	
  precipitate	
  &	
  disloca3on	
  in	
  9Cr	
  steel	

0	
  deg	
 20	
  deg	
 40	
  deg	


50	
  deg	
 60	
  deg	
 70	
  deg	


Hata	
  et	
  al.	
  Under	
  review	




Energy-­‐filtered	
  HVEM	
  	
  
JEM-­‐1300NEF	
  	
  
(Installa3on	
  completed	
  in	
  2010,	
  Kyushu	
  
University,	
  Japan)	
  

Omega	
  type	
  energy	
  filter,	
  Tomography,	
  STEM	
  

0

0.5

1

1.5

2

2.5

0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Accelera3ng	
  voltage	
  (kV)	
  	
  

1/µ0	
  

1/µ0(200kV)	
  
200	
  kV	
  →	
  1000	
  kV	
  
The	
  penetra3on	
  power	
  becomes	
  1.8	
  
3mes.	
  

Penetra3on	
  power	
  of	
  electrons	
  as	
  a	
  func3on	
  of	
  
accelera3ng	
  voltage	
  (assuming	
  unity	
  for	
  200	
  kV)	
  



High-­‐angle	
  double-­‐3lt	
  &	
  rota3on	
  holder	
  for	
  HVEM:	
  
applica3on	
  to	
  thick	
  (~3	
  µm)	
  Si	
  crystal	
  

Tanaka	
  and	
  Higashida	
  





Elas3c	
  deforma3on	
  of	
  
CNT	
  
	
  
Combina3on	
  of	
  ET	
  and	
  
in-­‐situ	
  with	
  pulse-­‐beam	
  
illumina3on	
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