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Absi:rad In Research Institute for Industrial Technology， Aichi Institute Technologyラ a
TEM CCD-camera (Orius SCI000) has been installed in the transmission electron micro開

scope (JEOL JEM聞 2010).This camera mounted at the bottom ofthe system allows the user 
to view and record easily high resolution images.加 dit offers high speed (> 14 fps) image 
viewing modeラ andcapability ofhigh quality TEM in-situ observation. 
In addition， two computer-controlled sample-preparation systems have been equipped re幽

cently. By the ion slicer system (JEOL EM-9100IS) we can prepare thin-film specimens 
faster and easier than before， where low-angle Ar ion beam irradiates the specimens using a 
thin shield belt. The Gentle Mill 3 (IV8) can eliminate surface damage caused by the 
high-energy ion beam irradiation to represent real crystal structur巴 insteadof artifacts in 
TEM analyses. 

1. 諾言

平成7年(1995年)に本所に設置された“原子的構

造解析システム"について、すでに本研究報告第 5

号(平成 15年)に記した[IJ。その後集束イオンビーム

(FIB)装置の導入、走査プローブ顕微鏡(SPM)の更

新などが行われた。

また、平成 22年度から開始されたグリーンエネノレ

ギー研究拠点において活用すべく、新たに CCDカ

メラ、薄膜試料作製装置導入など大幅な機能向上

が行われた。利用者を除いて、これらの概要は知ら

されていない。そこで、この場を借り備忘録を兼ねて

紹介させていただく。

2.原子的構造解析システムの現状

“原子的構造解析システム"は、透過型電子顕微

鏡、走査型プローブ顕微鏡およびこれらに付帯する

装置からなる。当初の諸元および特長の詳細につい

ては文献[lJを参照されたい。また現在広く開放利用

されてしも機器の概要をTabl巴1に記すO

2. 1透過型電子顕微鏡(TEM)
本学唯一の透過型電子顕微鏡である、日本電子

(JEOL)製JEM-2010はエネルギー分散型X線分析

装置(EDS)を付属する分析電子顕微鏡である。近年

広く普及している走査型透過電子顕微鏡(STEM)機
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能、電子エネルギー損失分光(EELS)の機能は備え

ていない。

本学独自の特色は、多数の試料ホルダーを所持

し、各種その場実験に適した仕様となっていることで

ある。試料交換が簡便な標準ホルダー以外にベリリ

ウム製2軸傾斜分析用ホノレダ一、液体窒素を用いる2

軸試料冷却ホルダー、 13000Cまで加熱可能な加熱

ホルダー、加熱しながら引っ張り試験が可能な加熱

引張ホルダ一、そして電気特性(I-V等)が計測可能

なピエゾ探査十ホルダーの計6種が利用可能である。

その場観察のため、ポーノレピースー試料聞が広めに

設定され、大きく試料傾斜が可能な仕様となっている。

分解能が若干犠牲となるが、現状でも保証分解能

(格子)の0.14nmをクリアしている。

付属のノーラン・インスツノレメント社製エネノレギ一

分散型X線分析装置(EDS)は、 2008年にアナライザ

一部をサーモフィッシャーサイエンティフィック社製シ

ステムVIに入れ替えを行い、分析速度の高速化と

PC-Windows化によるデータ流用性の向上が計られ

た。現在もMn-Kα分解能は130eV台(FWHM)で、あり、
最新の標準機のスペックを上回る性能を発揮する。

永らく観察像の記録方法は8.2X l1.8cmサイズの

銀塩写真フィルムで、あったが、ようやく2010年末に

ORIUS SC-1000型CCDカメラを高分解能用にカメラ

室下に導入した。圧倒的な実績、使い勝手に定評が

あるGatan社製の最新上位機種で、ある。高速像観察

モードを持ち、リアルタイムにFFT等の高度な画像処

理を行うDigitalMicrograph ™ソフトウェアが装備され
ているのはもちろん、デ、ジタノレストリーミングPビデオ

(DSV)としてライブ、画像を出力可能であり、その場実

験にも最適な構成となっている。通常のCCDカメラの

倍以上の画素数(4KX2K)であり、高分解能型とし
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Fig.l TEM (JEM20 11) with Orius CCD 
Camera 

てボトムに配置している。レンズ、系の非点補正や高

倍率観察では使い勝手が飛躍的に向上した。一方、

低倍率観察では十分な視野が得られないこと(撮影

エリアは小蛍光板の面積に匹敵する)、回折像撮影

では蛍光体の焼損の恐れがあり使用不能であること

は従来のままである。この点を改善するにはサイドマ

ウントのカメラの併用が必要である。制御および画像

取得はPC-Windows上で、動作するGatanMicroscopy 

Suit巴TMソフトウェアによる。結果確認の即時性、絶対

的感度と線形性など、フィルム現像していた導入前

に比べ、利便性のみでなくTEMを用いた作業全体の

パフォーマンスは劇的に向上した。

TEM解析には、試料作製から像解釈まで、シス

テイマティックかっ豊富な作業量とノウハウが

要求される。現状の装置は、大幅に改善したとは

いえ、古い本体に最新の機器を継ぎ接ぎした状態

である。長い利用経験を持たないグノレープが、新

たに使用開始することは難しいことが最大の課

題である。 TEM本体のjEM-2010は今も名機とし

て世界中でスタンダード機として利用されている機種

ではあるが、設置から17年を経過した1世代前の機

種である。近隣の大学に比べ見劣りすること、この数

年大きな修理が続いていること、また入手不可能な

補修用部品がいくつか発生していることなどを考慮

すると数年内に次世代機への更新について具体的

なアクションが必要な時期がきている。

2. 2走査型プローブ顕微鏡(SPM)
当初導入されたオリンパス光学製走査フ。ローブ、顕

微鏡NV2000は退役し、 2009年からSIIナノテクノロジ

ー製SPI4000型が主力機となっているO

従来機と同様、 AFM(原子間力顕微鏡)モード、そ

してDFMモード(従来のAC-AFMモード[AFM探針の

振動モード]に相当する)を備えている。最も汎用(多

様な試料に対応可能)なDFMモードの利用実績がほ

ぼ100%を占めている。

探針の形状・取付け手法が業界の標準的手法と

なり洗練かっ容易となっている。装置の制御および

Fig.2 New sample pr巴parationsyst巴msforTEM 

Ion-Slicer EM-9100IS (right) and Gentle-Mill 
IV8(left) 

画像等の取得データ出力はPC-Windows化され、記

録データの流用性が著しく向上している。

稼働率は非常に高く、本学内で最も稼働率が高

い科学機器と思われる。

2.3 周辺機器

透過型電子顕微鏡の試料作製などの周辺機材と

して、従来から超音波カッタ一、精密グラインダー、

ディンフ。ルグラインダ一、イオンミリング装置、精密切

断機、電解研磨装置、簡易型ドラフターが配備され

ている。現像・引き延ばし・プリントなど暗室作業用の

機材も一式所内に装備している。イメージスキャナ(フ

ィノレムスキャナ)の普及で印画紙への引き延ばし・プリ

ント作業はすでに10年以上ほぼ途絶えている。今回

TEM用CCDカメラの導入によりフィルム現像作業も

年に2~3回程度まで激減した。以前、現像液等は定

常的に準備されていたが、現在は必要なときにその

都度各自で準備が必要となる。

一般に半導体等ノ〈ノレク材料のTEM用薄片試料

の作製行程にはイオンミリング法が用いられる。この

加工はディスク加工・鏡面加工・厚さ調整・ディンブ'1)

ングーイオンミリングの行程からなる。イオンミリング装

置としてGatan社 Model600を用いてきたが、既に部

品供給も途絶えており使用限界に達している。これ

に替わる機材として2010年に新たに薄膜試料作製

装置(JEOL製イオンスライサー EM-9100IS)を導入し

た。とれを用いた工程は、し、まだ開発の途上である

が、鏡面研磨・ディンプリングなどを省くことがで、きる。

その結果、 100μm厚の短冊試料片を準備すれば2

時間後に理想、に近い試料ができあがるほど試料作

製が容易になった。従来に比べ作製に要する時間

は1/5程度、試料破損の頻度も激減した。

バルク試料内の任意局所を選択して試料化する

ためには2008年に設置されたFIB装置(SIIナノテクノ

ロジ一社製SMI2050)が有効である.Gaイオンビー

ムは30keVの固定であるが、エッチング、加工やデ、ポ

ジション加工により試料を短冊形状に切出し、リフトア

ウト法を用いてコロジオン膜上に顕微鏡試料を記置

することができる。

試料の最終仕上げ、クリーニング用途に精密イオ

ン研磨装置T巴chnoorgLinda社製GentleMill IV-8を

2011年に導入した。ユニークかっ安定な低エネノレギ

ーイオンガンと、再現性高く細かな条件設定が可能

な自動システムを持つ。イオン損傷の少ない試料を

完成させるほか、 GaN半導体で、はりデポ(研磨屑の再

付着)の除去、 FIB加工試料のアモノレファス層除去な

どに効果を発揮している。



原子的構造解析システムの現状と課題(II ) 

Table 1 Main Equipments of“Atomic Stmcture Analyzing System 2012" (Specification) 

略称幽名 I TEM(透過型電子顕 I SPM(走査プローブ顕微 I FE-SEM (電界放出型走 I LV-SEM(低真空型走

称 |微鏡) I鏡) I査電子顕微鏡)査電子顕微鏡)

近影

製造者園 JEOL(日本電子) SIIナノテクノロジー JEOL(日本電子) JEOL(日本電子)

型式 JEM-2010 SPA-4000 JSM-6335F JSM-5610LVA 

ローブ 熱電子(LaB6) AFM (SiN) FE竜子(W(310)) 熱電子(Wへアピン)

最小プローブ径:1nm DFM(Si) 

加速電圧|…OkV 先端曲率半径三玉10nm 0.5-30kV 0.5~30kV 

分解能 0.14nm(格子像)、 1.5nm(15kV) 3.5nm 

0.23nm(粒子像) 4.0nm(1kV) 4.5nm(LV) 

試料室 豆5x 10-5Pa 大気 壬1x 10-4Pa 豆270Pa(LV)

最大試料 φ3mm x 300μm φ50mmxt10mm φ32mm x 20mmh φ152.4mm 
サイズ 50-1，200，000倍 最大走査範囲 35μm口 10-500，000倍 18-300，000 f音
倍率

エネルギー分散型× 広域スキャナ 120μm口 反射電子検出器 反射電子検出器
主なオプ 線分析装置(B~U)、 エネルギー分散型X線
ンヨン 加熱=引張園冷却ホル 分析装置、加熱量摩擦

ダ 磨耗・ホルダ

像記録方 DM3. TIFF. AVI BMP. JPEG BMP， JPEG (MO経由) BMP. JPEG 

法(ファイ MPEG， JPEG，フィlレ

ル形式) ム(108x 58mm) 

利用した 1出 10仙 特 殊 I~日(@￥5附AFM 探針 I 1印刷 I 1日(@￥500)
場合(18) 機能(@￥1000)= I 1本(@￥3，600)=￥4，100 
の負担金 ￥2.000 
額の例
(H23年度)

3.走査型電子顕微鏡(SEM)及び周辺機器

平成13(2001)年度に導入された2種の走査型電子

顕微鏡の諸元をTable1に再掲する。

冷陰極電界放射型電子銃を用いる電界放射型電

子顕微鏡]EOL]SM-6335F (FE-SEM)と低真空モー

ド付き分析電子顕微鏡]EOL]SM-5610LVA型

(LV-SEM)、ならびに2007年に設置された電界放射

型分析電子顕微鏡]EOL]SM-6700FAは、それぞ

れ高分解能、低真空モード、および、エネノレギ一分散型

X線分析装置(EDS， 日B~92U) など特長があり、目的、

用途などにより使い分けられている。それにより利用

者も適度に分散され装置のコンデ、イションは良好に

保たれている。

いずれの装置も製造後10年以上を経過している。

鏡筒部など装置本体には劣化は見られないが、制御

部であるPCの周辺機器にトラブノレが散見するように

なったo OSには、いまだマイクロソフトWindowsNTTIvI

あるいはWindows2000TIvIが用いられており、 PC本体

の故障時に対応すべくメーカーの予備在庫も底をつ

きかけており、 PCの故障が装置の寿命に直結しかね

ない状況となっている。完全保証の保守契約を締結

しているがPCの更新は対象外とされ、慎重な対応が

必要となっているO また、 OSの古さゆえ、データ保存

先に光磁気デ、イスク (MO)を要すること、セキュリティ

一上の問題で学内LANへの接続を外さざるをえない

などの不都合が生じている。 PCおよびOSの更新は

喫緊の課題と考え、関係当局と主に金額面で折衝を

続けている。

SEM周辺機器として主なものとして、カーボン蒸着

専用コーターとしてサンユー電子製SC-701C、金

(Au)および白金 (Pt)蒸着用コーターとして]EOL

]FC-1600を配置している。

4.管理・運営の状況

原子的構造解析システムをはじめこれらの主要設

備の導入経過は資料[lJに詳しい。これらは所内で維

持管理され、全学共同利用設備として広く開放され

ている。

当初から利用頻度の高い利用者らと本所関係者

らを集め、所内に顕微鏡委員会を組織し、利用方法

および運営方法について定期的に協議を行ってい

る。受益者負担を原則とし、利用者には利用頻度に

応じ利用負担金なる名目で利用料を負担いただい

ている。

稼働率から見た利用実績はこの10年ほど横l品、

で順調と言える。学内共同利用設備の運用としては

数少ない成功例と評価され、研究所共通経費から性

能維持に必要な消耗品費相当額(液体窒素など約

17 
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50万円)の援助を受けている。そのため、利用負担

金は極めて低額となっており、発足当初に比べると

約1/4程度となっている。

負担金額は利用時間を基にしたポイント数十消

耗品実費の和となっており、学内者が利用した場合

にかかる負祖額の典型例をTable1に記す(平成23年

度実績から)。学外者には、原則これら金額の約4倍

を負担いただいている。

コンスタントに利用がある学内研究グループ数は
10グノレーフo超で、推移している。グ、ノレーフoの入れ替わ

りは、教員の着任ー退職によることがほとんどで、ほぽ

固定されている状態と言える。学外からの利用実績

(共同研究を除く)は年に1、2回程度であり、発足当

初に比べると激減している。理由としては、同等以上

の装置が近隣大学・企業に設置されたことも理由で

あるが、学外者の利用のほとんどは名目上共同研究

の形態(利用料は学内研究者負担)となっていること、

学外の方にとって装置の予約が面倒で、あることが要

因と考えている。

大型装置は大学内共通利用設備品、う位置づけ

され、製造社と名古屋電気学園の間で保守契約が

締結されており、故障および経年変化に対し迅速に

対処し性能劣化を最小限にとどめている。契約内容

は装置の実情を考慮し契約内容を毎年度更改して

いる。

5今後の課題

先の報告[lJで指摘した、利用者を効率よく支援

する体制っくりは、今後も最も努力すべき命題で

ある。顕微鏡委員のみならず、コーディネータあ

るいは客員教授と称される専門家の先生方にも

積極的に参画いただける仕組みづくりを模索し

たい。

本学の名古屋側の至近位置(リニモ“陶磁資料

館南"駅)において 2012年、あいち産業科学技術

総合センターならびに知の拠点が業務を開始し

た。ここではシンクロトロン光利用施設をはじめ

最新の高度計測分析装置[2Jが稼働し、比較的廉価

で依頼分析業務を開始した。ここでは関連する装

置としては、最新の電界放射タイプ TEMが配備さ

れ EDS、STEMおよび EELS機能が付属する。さら

に専属オベレータと高名な専門家(コーディネー

タ)が常駐しており形態観察ー分析に最適な環境

であるが、外来者・依頼者の操作は不可である。

対照的に本学の装置は、自身での操作が求められ

ることもあり、顕微鏡は単なる観察だけの装置で

はなく、その場実験をはじめとする実験装置とし

ての本質を強く発揮する。近隣に上位の装置が導

入されでもその目的・用途に応じ共存共栄が可能

である。試料作製装置としては、ビーム加速電圧

が 2kVから実用可能な FIBが配備され、ダメージ

の少ない試料加工が可能、またマイクロサンプリ

ング機能により、試料室内で切欠メッシュに完成

した試料を装荷可能である。その他、従来型イオ

ンミリング装置(Gatan691PIPS)、 SEM用試料断

面作製装置が配備され、偶然にも本所の装備と互

いに補完する構成となっている。互いに常に最新

の機器を保有し続けることは不可能であり、長期

にわたって地域からの分析支援等の要望に役立

つためには、複数の機関が何らかの形で提携する

ことは有効な手段と考える。

大型装置が導入されても、十分活用されず数年

で役目を終える事例はまれではない。本システム

が20年近くにわたり利用実績を積み上げること

ができ、外部資金獲得など学内屈指の研究成果を

挙げることができたのは、それぞ、れ利用者の努力

の賜物であるが、所内に本システム設置の場を提

供し、初期の装置導入にあたり、装置の本質を見

抜き、仕様ならびにオプション群の選択と集中が

優れていたととが大きく寄与している。これらの

道筋を与えた先人らに深く感謝すると同時に今

後も特長を生かし魅力を増すよう努力したい。
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