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( 1 ) 緒言

走査型電子顕微鏡は , 試料の 表面に 電子線を照射す る こ と により , そゐ表面構造 ( 凹

凸) を観察する装置 で あり ､ さらに元 素分析 用 の検出器 を装備すれば ､ 試料表 面 の 元素

畳も測 定す る こ とが でき る｡

走査型電子療微鏡の観察中の装置内 は ､ ある程度 ( 1 0 -

4 P a 以下 ) の真空状 態 に

な っ て い る が ､ 観桑試料 を装置内にセ ッ テ ン グす る ときは ､ 通常は 試料室 に大気 を導 入

す る こ と に な る｡ よ っ て通 常の 方法 で は ､ 大気 に触れ ると酸化や吸 湿 した りす る試料 の

表面は ､ 正確に観察す る こ とができ ない ｡

リチ ウム 電池 の材料で ある金属 リ チ ウム は ､ 超酸化性 ､ 超吸湿性 で ある｡ こ の ような

試料表面 を観察す るに は ､ 真 空中か ドラ イ ボ ッ ク ス の 中 で調整 した試料 を ､ そ の雰 囲気

の ま ま走査型電子顕微鏡内にセ ッ テ ン グす る必要が あ る｡ こ の ような機能を持 っ た試 料

導入装置 は ､ 我 々 が調 査 した と こ ろ ､ 電子療微鏡関連 の メ ー カ ー か ら販売 され て い な い ｡

リ チ ウム 電池 の研 究にお い て ､ 反応物質の 表面が どの ような状態に な っ て い る の か , そ

の 形態と元素の 状態を知 る こ とは 大変重要な こ とで あ る｡

著者 らは ､ こ の よ うな機能を持 っ た試料導入装置を試作したo

( 2 ) 装置 の 原理 と概要

1 一 読 作 品 の 条 件

①本装置 は ､ 日立 製の 走査型電子 頭微鏡 s - 2 3 0 0 型 用で あるo

②試料 をセ ッ ティ ン グ場所か ら, 観察場 所まで移動する こ と を考えて ､ モ ー タ ー

等電動

機器類 は
一

切使用 しな方式 を追求 した =.

③走査型電 子頭微鏡の試 料重 は ､ ス ペ ー ス に限り が あ る こ とか ら､ 可 能な限り 最小限 の

大き さに作成 した.｡

④試料 を装置 に セ ッ トして 観察す る ま で の 間に ､ 試料 が 大気 に
一

切 触れな方式 を追求 し

た :_:

巨的 に 次 の よう な 方 式 に し た(

は ､ ( 写真 - 1 ) の 様な形状 を して い る ｡

｢ 試 料 導入 ボ ッ ク

2 _ 上記 の 粂件 をき着た すた め L 貞

① 試作 した ｢ 試料導入 ボ ッ ク ス ｣

( 写真 -

1 )

ス ｣ に ､ 観桑 した

い 試料をセ ソ テ ン

グす る の は ､ ア ル

ぎン ガス 雰 囲気 の

グロ ー ブボ ッ ク ス

( 写 真 - 2 ) 内 で

行 っ た ｡
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( 写真 -

2 )



② ｢ 試料導入ボ ッ ク ス｣ に観察 したい 試料

をセ ッ トし ､ 手動真空ポ ン プ(写真 -

3 ) で

ボ ッ ク ス 内 を真 空引 きす る G こ れ に よ り

ボ ッ ク ス の蓋 が吸引 されて 閉まり ､ 外 気と

遮 断され る ｡ より 高真空 を望む場合 は ､ 其 一■ -

空ポ ン プで吸引すればよい ｡

③ ｢ 試 料導入 ボ ッ ク ス｣ をグ ロ ー ブボ ッ ク ー
ユニ 減

ス か ら出 して ､ 走査 型電子顕微鏡 ( 写真 -

4 ) の 試料室 を開 けて 試 料 固定位 置 にセプ

チ ン グす る ｡

( 写真
-

3 )

④電子顕微鏡顕試料室 の真空度が上が っ

た ら ､ ｢ 試料 導入 ボ ッ ク ス｣ と外 の圧 力

差 が無くな る こ とに より蓋 を押さえ る圧

力 が無く な る ､ 蓋は バネで 開く よ う に

な っ て い る の で ､ 押 さ える 力が無く な る

と ､ バ ネの 力 だけで自動的に蓋 が開く こ

とに なる ｡

( 写真
-

4 )

③試料 室 の大き さは ､ どの ような大き さで も作れ るが こ の 装置は ､ ボタ ン電 池が観察で

き る 2 1 m m ¢ 程度と した ｡

④材料 は ､ 腐食性溶媒も試料に含まれ る こ とを考慮 して S U S 30 4 に したo

⑤大気と の 遮断 を確 実に し, 真空度を保持 す る為 ､ 逆止 弁付き のクイック･ コネクツ･ わ7
o

リげ ( バ

ル ブ) を使 っ た ｡

( 3 ) 装 置 の 効 果

本装置 を使 っ て ､ リチ ウム 電池 の 材

料で あ る窒化 リチ ウム の 表面 を ､ 走査

型電子 顕微鏡 で撮影 し た 写真 を右 に 示

すo こ の 写真 で わか るよ うに ､ 試 料 を

カ ー ボ ン テ ー プ に 張り 付 け た だ け で ,

何 ら金属 を コ
ー

ティ ン グを して い な い

の に ､ 鮮明な像を観察 でき た ｡

こ の こ と か ら ｢ 試 料導 入 ボ ッ ク ス ｣

は ､ 走査型電 子顕微鏡で超 吸湿 ･ 超酸 化 妄姦
性 の試料を観察する装置と して 非常 に

有効 なも の で ある ｡
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