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は じめ に

個別研修( O J T) は､ 平成1 2 年8 月 に制度化

され運 用が開始された｡ 本報告で は ､
O J T とし

て平成1 2 年9 月 から4 ケ月 の 期間でテ
ー

マ ｢ 透

旦 旦

カ
ー ボンナノチ ュ ー ブ は､ 高性能電子源やク

リ ー

ンな エ ネル ギ ー 源として 実用化が進められ

る燃 料電池の 水素貯蔵材料として の 応用を目

指す新材料として注 目されて い る｡ その 実用化

には ､ 極微細領域の 構造評価が不可欠 であり､

高分解能像と分析を両立する電子 エ ネル ギ
ー

損失分光装置が組み込 まれた透過型電子顕

Ln CB]

1 . カ ー ボ ンナノチ ュ ー ブ の透過型電子

顕微鏡用試料作成技術を習得する｡

2 . 透過型電子顕微鏡の 操作､ 観察手法 ､

メンテナン ス技術を習得する｡

3 . J E O L 日本電子株式会社による講習

を受講する｡

透 過 型 電 子 顕 微 鏡

透過型電子 顕微鏡は薄膜試

料に電子線を照射して得られる

透過 ､ 散乱 ･ 回折 ､ 位相コ ントラ

ストから原子配 列 ､ 結晶構造 ､

組織形 態を観察 ､ 分析すること

が出来る｡ 後述する電子 エ ネル

ギ ー

損 失分 光( E E L S) で は 主

に コ ア ･ ロ ス 電子 エ ネル ギ ー か

ら組成分析をすることが出来る｡

過型電子顕微鏡および電子 エ ネル ギ
ー 損失イ

メ
ー ジングフ ィル タ

ー

による分析技術 の習得｣ を

実施したの で報告する｡

微鏡による分析技術を習得する意義は大きい ｡

本研修で は ､
カ

ー ボンナノチ ュ ー ブ の構造評

価に用 いられ る透過型 電子顕微鏡および同顕

微鏡付属 の エ ネル ギ
ー

損失結像フィル タ
ー 装

置の分析技術(操作, 試料作成 ､ 観察手法 ､
メ

ンテ ナンス技術) を習得することを目的とする｡

4 . 同顕微鏡付属 の エ ネル ギ
ー 損失結

像フィルタ
ー

装置 の換作を習得する｡

5 . 1 , 2 , 4 を マ ニ ュ ア ル 化しW e b 上に

置き今後充実を計る｡

入 射電 子

( 非 弾 性散 乱) E P M A

特 性 x 線 ､ 連 続 x 線

( 非 弾 性散 乱)

カソ
ー ドルミネッセンス

試 料

非結 晶 性薄 膜 か ら の

非 干 渉性 弾 性散 乱

･ 結 晶 膜 か ら の

干 渉性 弾

( ブラ ツi

薄膜試料に電子線が照射された場合の入射

電子と試料の 間に起る相互作用 により発 生する

透 過 電 子

反射 電 子 ( 弾 性 散 乱)

二 次 電 子 ( 非 弾性 散 乱) S E I

オ ー ジェ 電 子 ( 非 弾 性 散 乱)

試 料内部 で 熟 , イオ ン 化

など吸 収 エ ネ ル ギ ー

プラ ズ モ ン ･ ロ ス 電 子
コ ア

･ ロ ス 電 子

連 続 エ ネ ル ギ ー ･ ロ ス 電 子

( 非 弾 性散 乱)

図1 入射電子と試料の 相互作用により発生する信号
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信号を図1 に示す o

本研修 には 日本電子 J E O L 製 J E M -

2 0 1 0

( 超高分解能構成) 透過型 電子 顕微鏡を使用し

たo 主な性能として分解能(粒子像) 0 .1 9 4 n m
､

微少プ ロ ー ブ径 0 .5 n m
､ 対物 レ ンズ球面収差

係 数o . 5 m m
､
色収差係数 1 . 1 m m

､
加 速電圧

8 0 - 1 2 0k V でテ ンシ ョ ンフリ
ー

方式サイドエ ント

リ
ー ゴ ニ オメ ー

タとアンチ コ ンタミネ ー シ ョ ン ･ コ

ー ルドトラップによる耐震性とクリ ー ンな条件を

備えた条件下で原子配 列を観察しながら極微

少領域電子線回折 ､ 収束電子回折が可能であ

るo 構成は､ 電子銃フィラメントにL a B 6 , 6 段加

園2 透過型電子顕微鏡

日本電子 J E O L 製 J E M 2 0 1 0 外概園

遠方式 ､ 集束レ ンズ は ､ 5 段 ,
クイックビ ー ムセ

レ クト( T E N : 広領域照射, E D S : 大電流極微

少領域照射, N E D : 小 閑き角極微少領域照射,

C B D : 広範囲開き角可変極微少領域照射) ､

α セ レクタ組 み込 み ､ 明暗視野l舜時切り換えが

可能 で対物レ ンズは2 段 ､ 中間 ･ 投影レン ズは 4

段で 構成されて いる｡ 真空 系はス パ ッタイオン ､

オイル ディフ ュ
ー ジョ ン

､

ロ ー タリ ー ポンプから

構成され ､
レ ンズ ､ 偏向 コ イル の デ

ー タとともに

コ ン ピ ュ
ー タで集中制御 ･ 管理され て いるo 外観

を図2 ､ 鏡筒断 面図を図3 ､ レ ン ズ コイル
,
絞り

､

試料ホ ル ダの 配置イメ
ー ジ図を図4 に示す o

6 9 -

園3 鏡簡断面図



透過型電子銃徽鏡 T E M

レン ズj イ)L, ､ 振り､ 試料ホルダの 配置と

電読を可変するセレクタ
ー

ー ポリュ ウム

第1 集束レンズコイル 一

策2 / / 一

日R】G H T N E S S 第3 / / ー

S P O T スポットアライメントコイル

C O N D S T I G 集束レンズ非点補正コイル

(:土
- S 巳
_
E C T O R 集束ミニ レンズコイJL ･

O B J S T L G 対物L ' ン ズ非点補正コイル

o B J F O C U S 対物ミニ レンズコ イル

lM A G E S H IF T .D ∈F 第1 イメ
ー ジシ フトコイル -

z : 第2 イメ
ー ジシフトコ イルー→

S T I G M A T O R I N T 中間レン ズ非点補正コイ)

P R O J S H IF T 投影レンズ偏司コイル

l≡コ

区】

匡コ

tZ!

【蛋

匡ヨ

Eヨ
⊂∃
匡コ

[コ

園

囲

匡ヨ

匡∃

E ヨ
【三コ

昌
■

幽
臣∃

〔二

VV O B B L E R G U N

電子銃第1 偏向コ イル G U N S H I F T ,
t X F

- / / 2 / / / /

- 集束絞り1 0 .2 0 ,5 0 .7 8 .†2 0 iL m . 開放

W O B B L E R ( M A C E X . Y , D A R K T LL T

集束レンズ第l 偏向コ イ)i / C O N D S H LF T D E F ,T LL T

l/ # 2 [J

- 試料ホルタ､ ゴ ニオメ ー タ

一 対物鮫リ5 .2 5
.
3 5

,
5 0 i i m , 開帥

一 対物レンズコイル W O B B L E R O B J 電浩幸心合わせ

一 利β虎視野菜交リ 1 0 .
2 O

.
5 0 .1 0 0 tL m .間甜

- 中間レンズコイル DIF F F O C U S ( S 肋 R O C M21寺)
ー / /

- 投影レンズコイル D E F P R O J

園4 鏡筒､
レンズコイル ､ 絞り､ 試料ホルダのイメ ー ジ園

障 5 に通過型電子顕微鏡によるカ ー ボ ンナ ノ チ ュ ー ブ像 の観察例 を示す｡ 観察条件は ､ 2 0 0 k V ､

2 万 5 干倍で 矢印間にグラ フ ァ イ トの 0 0 2 面､ 格子縞 1 0 層分 ､ 眉間距離約 3 . 5 n m が観察され る ｡

図 5 に透過型電子顕微鏡 に よる カ ー ボ ン ナ ノ チ ュ ー ブ像の 観察例
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通過型電子顕微鏡 J E O L 製 J E M 2 0 1 0 の観察操作手順を示す｡

項目 操作 ､ 確認事項

1 . 日常チ ェ ック 1 . 外観 ､ 電源 ､ 冷却水 ､
真空度(p 1 = 2 6 , P 2 = 2 5 ,P 3 = 2 6 ,P 4 = 3 1 ,P 5 = 9 2) ､ エ ラ

ー

メッセ
ー ジ

､ 全絞り開放などを確認

2 . 利用記録(利用者 ､ 観察試料 ､
加 速電圧 ､

日時
､ 他) を記入

2 . プレ 高圧 印可 1 . 加 速電圧他 の条件入力 ､
プ ロ グラム実行

2 . 高圧 印加 H T(L 1) O N ､ フィラメント電流値を確認

3 . GⅠF ユ ニ ット使用時は ､
コ ントロ ー

ル ユ ニ ット電源 O N

3 . ア ンチ コ ンタミ. 1 . 観察窓､ 双眼顕微鏡にカバ
ー

をセ ット､ ヒ
ー

タ ユ ニ ットを外す

デバイス( A C D) 2 . A C D に液体窒素 8 0 0 c c を投入

3 . 約1 分､ 吹き出し後 4 0 0 c c を追加投入

4 . キャ ップをセ ット

4 . 試料セ ット 1 . プレ 高圧 印可終了を確認後､
H T(L 1) O F F

2 . 試料ホルダを鏡筒から外し試料をセ ット

3 . 試料ホル ダをゴ ニ オメ ー タにセ ットし予備排気､
グリ ー

ン ランプ点灯後 ､ 観

察位置に挿入

5 . 高圧印可 1 . モ ニ タ P a g e 3 で真空度を確認

電子線の発生 2 . モ ニ タ P a g e 1 で加速電圧を確認

3 . 高圧印加 H T(L 1) O N ､ 高圧検出電流値を確認 = 約 1 0 4 〟 A

4 . 設定電圧到達後､
FⅠL A M E N T(L 1) O N ､ ビ ー

ム 電流 2 0 0 k V = 約 1 0 7 〃 A

5 . 蛍光板上 にビ
ー

ム を確認

6 . フ ィラメント電流飽和点 1 . F IL A M E N T(L 1) ダイヤル 3 の位置で 予備加熱

の 設定 2 . FⅠL A M E N T( L 1) ダイヤル の 回転度とビ ー

ム電流値から飽和点に調整

7 . 照射系軸合わせ 1 . D E F L E C T O R G U N( R 2) : O N

電子銃偏向､
2 . S P O T SIZ E S H IF T X

,
Y

集束レ ンズ コ イル 1 R 2

( 通常5 千倍) 3 L 1 , R 1 以上 の操作でビ ー ムを集束､ 中心位置調整

3 .
ビ ー

ム 明るさを最大に調整

D E F( R 2) - C u r r D e n s 最大

4 . 1 , 2 の調整で S P O T SⅠZ E ,B RⅠG H T N E S S を可 変してもビ
ー

ム が蛍光板中

心からズレないようにを繰り返すo

8 . 集束絞りの挿入 ､
1 . S P O T SⅠZ E : 3 - 3 で観察条件に応じた集束絞りを挿入する

中心位置調整 2 . B RⅠG H T N E S S を可変しビ ー ムを蛍光板8 0 % に発散

( 通常5 千倍) 3 . 集束絞りのⅩ, Y ダイヤ ル でビ
ー

ム を中心に調整

4 . ビ ー ム を集束した時の ズレ は､ S H ⅠF T X , Y (L 1 ,R 1)で 中心位置調整

9 . 集束レ ンズ非点補正 1 . S P O T SⅠZ E : 3- 3 で ビ
ー

ム を集束

( 通常5 千倍) 2 . C O N D S TⅠG(L 1) : O N ､ D E F X , Y(L 1 ,R 1) で ビ
ー ム を真円に調整

3 . C O N D S TⅠG (L 1) : O F F

4 . フィラメント像による方法で確認

① 約4 万倍 ､
B RⅠG H T N E S S でビ ー

ム集束

② FⅠL A M E N T を絞り C O N D S TⅠG(L 1)で フ ィラメント像を鮮明 に調整

③ フィラメント像が上下左右対称になるよう G U N D E F X , Y( R 2) で調整

④ フィラメント像の 陰がなくなる飽和点まで FⅠL A M E N T(L 1) で調整

⑤ D E F L E C T O R G U N( R 2) : O F F

1 0 . フ ォ
ー

カス合わせ 1 . 2 0 0 k V
､
ⅠM A G E W O B B L E R による調整方法
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① o B J F O C U S で D V 値を0 に調整

② B RⅠG H T N E S S を可変しビ ー ム を蛍光板8 0 % に発散

③ ⅠM A G E W O B B L E R X(R 1): O N

④ 小蛍光板で像が重なるように Z - C O N T(R 1) 調整

⑤ ⅠM A G E W O B B L E R X(R 1): O F F

2 . 1 2 0 k V
､
ⅠM A G E W O B B L E R による調整方法

① B RⅠG H T N E S S を可変しビ ー ム を最小

② ⅠM A G E W O B B L E R X(R 1) : O N

③ o B J F O C U S で ビ ー ム スポットを1 つ に重ねる

④ ⅠM A G E W O B B L E R X(R 1) : O F F

l l . 集束レ ン ズ偏向 コ イル 1 . TⅠL T 調整 ( ビ ー ム傾斜時の ズ レ調整)

(通常1 万倍)

I

① B RⅠG H T N E S S を可変しビ ー ムを最小

② c o N D D E F A DJ (R 2) : O N ､ T ⅠL T X (R 2)

③ s HⅠF T X , D E F X(R 2) で ビ ー ムを1 つ に重ねる

④ s HⅠF T X , Y( L 1 , R 1) で ビ
ー

ム を中心に調整

⑤ c o N D D E F A DJ の TⅠL T Y(R 2) でも③ , ④同様に調整

⑥ c o N D D E F A DJ (R 2): O F F ､ TⅠL T 中立

2 . S HⅠF T 調整 ( ビ ー ム移動時の傾斜調整)

① F U N C TⅠO N DⅠF F(R 1) : O N

② s E L E C T O R(R 1) で制限視野回折のカメラ長 1 0 0 c m

③ B RⅠG H T N E S S を最大

④ DⅠF F F O C U S(R 1)でカクスティツク . ス ポットを作る

⑤ D E F L E C T O R - P R O J( R 2) : O N

⑥ s HⅠF T X , Y(R 2)で中心 に調整

⑦ c o N D D E F A D J(R 2): O N ､ S HⅠF T X

⑧ w o B B L E R ( R 2) : O N

⑨ s HⅠF T X , D E F X(R 2) カウスティック. ス ポ ットを1 つ に重ねる

⑩ c o N D D E F A D J S HⅠF T Y にして⑧と同様に調整

⑪ c o N D D E F A D J(R 2): O F F ､ S HⅠF T O F F

1 2 . 電流軸合わせ 1 . B RⅠG H T N E S S を可変しビ ー ム を蛍光板
一

杯に広 げる

(通常 2 万倍) 2 . D E F L E C T O R B RⅠG H T TⅠL T(L 1) : O N

3 . W O B B L E R O B J(R 2) : O N

4 . D E F X
,
Y( L 1 , R 1) で像回転中心を合わせる

5 . B RⅠG H T N E S S で ビ
ー

ム を集束させ ､
S HⅠF T X

,
Y(L 1

,
R 1) で中心に調整

6
. ④ ､ ⑤を繰り返し､ 焦点を可変しても像が中心から移動 せず渦巻き状に

像全体が回転するよう調整

13 . 投影レ ンズ軸合わせ 1 . B RⅠG H T N E S S を可変しビ ー ム を蛍光板
一

杯に広 げる

2 . F U N C TⅠO N DⅠF F(R 1) : O N

3 . S E L E C T O R(R 1) でカメラ長を1 0 0 c m に設 定

4 . DⅠF F F O C U S( R 1) でカウス ティックスポ ットを出す

5 . D E F L E C T O R ⅠN T . S TⅠG(R 2): O N

6 . D E F X
,
Y(R 2) で真円に調 整

7 . D E F L E C T O R P R O J(R 2) : O N

8 . S H ⅠF T X
,
Y( R 2) で中心に調整

9 . F U N C TⅠO N M A G(R 1): O N

1 4 . 電圧軸 1 . B RⅠG H T N E SS を可変しビ ー ム を蛍光板
一

杯に広げる
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1 4 . 電圧 軸 2 . W O B B L E R H T(R 1): O N 高圧を脈動させる

(通常 1 0 万倍) 3
.
D E F L E C T O R B RⅠG H T TⅠL T( L 1) : O N

4 . D E F X , Y(L 1 , R 1) で像全体が中心部分で集束 . 発散するよう調整

5 . W O B B L E R H T( R 1) : O F F

6 . B RⅠG H T N E S S を可変しビ
ー ムを最小

7 . S HⅠF T X
,
Y(L 1 ,R 1) で ビ ー ム を中心に合わせる

8 . ① - ⑥を繰り返し合わせる

9 . D E F L E C T O R B RⅠG H T TⅠL T(L 1): O F F , F U N C TⅠO N M A G (R 1): O N

1 5 . 対物絞りの 挿入 1 . 物があるところに蛍光板中心を合わせる

2 . B RⅠG H T N E S S を可変しビ ー ムを最小

3 . DⅠF F(R 1): O N

4 . S E L E C T O R(R 1) でカメラ長を 5 0 c m に設定

5 . DⅠF F F O C U S( R 1)でカウスティック . ス ポット像を最小 にする .

6 . 対物絞りを挿入し同 X ,Y 調整 つ まみ で エ ッジを中心 に合わす

7 . DⅠF F F O C U S(R 1)とB RⅠG H T N E S S で対物絞りの エ ッジに焦点を合わす

8 . 対物絞り X , Y 調整 つ まみで絞り中JL ､ を蛍光板中心 に合わす

9 . F U N C TⅠO N M A G(R 1) : O N

1 6 . 対物レ ンズ非点補正 1 . 1 万倍程度でカ ー ボ ングリッドに視野中心を合わせるo

2 . O B J F O C U S(R 1) でカ
ー ボ ングリッド粒子像にフ ォ ー カスを合わせる

3 . O B J
-

S TⅠG : O N

4 . D E F X
,
Y(L 1 , R 1) で非点補正する

1 7 . 観察 1 . O BJ F O C U S(R 1) で焦点を合わせ ､ 順次倍率を上げ観察するo

E E L S ( E l e c t r o n E n e r g y L o s s S D e C t r O 8 C Oエ ネ ル ギ
ー

薄膜試料に電子線を照射 した場合､

入射した電子は試料中を透過または

弾性散乱により エ ネル ギ
ー 損失を受

けない ゼ ロ ･ ロス 電子 ､ プ ラズモ ン

を励起させ たプラ ズモ ン ･ ロ ス電子 ､

内殻電子を励起をさせ たコ ア ･ ロ ス

電子 ､ 連続Ⅹ線を励起させた連続エ

ネル ギ ー
･ ロ ス電子に大別される ｡

こ の うち エ ネル ギ ー 損失を受けた

プラズモ ン ･ ロ ス 電子 ､ コ ア ･

ロ ス

電子 ､ 連続エ ネル ギ
ー

･ ロ ス電子 を

⊂〉
⊂〉
⊂〉
ー 3 0
〉く

(乃
･●･ ･･ ■

⊂

喜2 0
(⊃
(⊃
O

2 00 2 5 0 3 0 0 3 5 0 4 0 0 4 5 0

E n e rg y L o s s ( e V)

図 6 電子 エ ネル ギ
ー

損失ス ペ ク トル観察例

非弾性散乱電子と呼び電子 エ ネル ギ

ー 損失分光観察に用い る ｡ 実際の観察で は信号相互 の 多重散乱に より重複 して信号が表れる ｡ ス

ペ ク トル観察例を図 6 に示す｡ 電子 エ ネル ギ
ー 損失分光は ､ 透過型電子顕微鏡カメ ラ室下に磁界

型分光器 を設置 し試料中を透過
･ 散乱 した電子と エ ネル ギ ー 損失を受けた電子 を分光し､ そ の エ

ネル ギ ー に応 じた信号と強度 を光フ ァ イ バ
ー とフ ォ トダイオ ー ドア レイ で検出する o 電子 エ ネル

ギ ー 損失分光の構成図を図 7 に示す｡ 定性分析は ､ コ ア
･ ロ ス電子の エ ネル ギ ー 値か ら､ また定

量分析で は ､ 検出信号強度とイオ ン化断面積の理論計算値か ら求める こ とが出来る ｡

-
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図 7 電子 エ ネル ギ ー 損失分光 E E L S の構成図

電子 エ ネル ギ
ー

損失分光( E E L S) の観察換作手順を以下に示す｡

1 . 制御用 P C 起動 1 .
ス ロ

ー

ス キャ ンカメラ､ 分光器制御用P C ､ M O NⅠT O R P O W E R O N

2 . G ⅠF 1 . C C D C A M E R A C O N T R O L U NⅠT P O W E R O N

カメラ ユ ニ ット 2 . GⅠF P O W E R S U P P L Y O N

ソフトウエ ア起動 3 . ス ロ
ー

ス キャ ンカメラ制御用P C ソフトウ エ ア Filt e r C o n t o r1 起動

4 . 分光器制御用 P C ソフトウエ ア D igit al M i c r o g r a p h 起動

3 . 観察条件設 定 1 . 加速電圧(1 2 0
,
2 0 0 k V) ､ パ ス ワ ー

ド入力

2 .
× 1 0 k 程度に設定

4 . 軸合わせ再調整 1 . B RⅠG H T N E S S を可変しビ ー

ム を最小

2 . ⅠM A G E W O B B L E R X(R 1) : O N

3 . O B J F O C U S で ビ
ー

ム スポットを1 つ に重ねる

4 . S HⅠF T X
,
Y(L 1 , R 1) で ビ

ー ム を中心に合わせる

5 . ⅠM A G E W O B B L E R X( R 1) : O F F

5 . 調整 1 .
スクリ

ー

ン 上で の ビ
ー

ム径を1 0 m m 程度に合わせる

2 . 蛍光板スクリ
ー

ン を上げる

3 . VⅠE W 内 の ス ロ ー ス キャ ンカメラを O N にするo アイコ γがⅠD E L (赤色) から

A C TⅠV E (緑色) に変わるo

4 . ス ロ
ー

ス キャ ンカメラ用 C R T に像が表示される

5 . C O M M A N D S 内 の A LⅠG N Z L P アイコ ンをクリックしZ E R O L O S S 合わせが

始まる(約1 分程度)

6 . VⅠE W 内 の P R E VⅠE W アイコ ンをクリックし C C D カメラ画像がス ロ
ー

ス キヤ

ンカメラ制御用 P C モ ニ タ上に表示される

7 . ポインタを P R E VⅠE W O F E X P O S U R E ウインドウ内におき V A L U E 値を

2 0 0k V = 1 8 0 0
,
1 2 0 k V = 5 0 0 程度になるようB RⅠG H T N E S S で 調整する

8 . 視野内に観察対象物が入らないように位置を調整する

9 . C O M M A N D S 内 の T U N E GⅠF ボタンをクリック

1 0 . チ ュ ー ニ ン グが始まりP R O G R E S S ウインドウに経過が表示される

l l . ポインタを P R E V ⅠE W O F E X P O S U R E ウインドウ内 の任意の 場所に置く

1 2 .ⅠM A G E S T A T U S ウイ ン ドウ内 の V A L U E 値 が約 4 0 0 0 に なるよう

B RⅠG H T N E S S を調整する

1 3 .メニ ュ
ー

: C A M E R A
､
P R E P A R E G AⅠN R E F E R E N C E

､
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5
. 調整 G AⅠN R E F E R E N C E で G AⅠN 調整開始

1 4
.
VⅠE W 内 の S E A R C H ア イコ ンをクリックしビデオ モ ニ タに切り替える

6 . 像観察 1 . 蛍光板スクリ ー

ン 上で試料の位置合わせ

2 . ス ロ
ー

ス キャ ンT V カメラで位置確認

3 .
ス ロ

ー

ス キャ ンカメラ制御用P C ディスプ レイ上で試料位置を確認

4 . C O M M A N D 内の A C Q UⅠR E アイ コ ンをクリック､ カメラ マ
ー

クの アイコ ンを

クリックし観察像 の取り込 む

5 . 試料位置 ､
フォ

ー カス
､ 非点をそ の都度調整

7 . E E L S 分析 1 . B RⅠG H T N E S S を M A X にしビ
ー ム強度を最小 にする

2 . T E C H NⅠQ U E 内 の E E L S アイコ ン をクリック

3 . Z E R O L O S S ス ペ クトル の ピ
ー

ク位置を1 0 0 の位置に合わせる

4 . メニ ュ
ー

: C A LⅠB R A T E
,
N U L L E N E R G Y S HⅠF T を選択 ､

E N E R G Y S HⅠF T

値が0 になる

5 . 分析する試料に応じた エ ネル ギ ー 値を Z E R O - L O S S
,
P L A S M O N

,

P R E - C A R B O N
,
C U S T O M から選択

6 . B RⅠG H T N E S S を M ⅠN 方向に回し､ ビ ー ム強度を徐 々 に上げる

7 . ウインドウ下 のインジケ ー タが赤く点灯しないようなビ ー ム強度で観察する

8 . 観察終了 1 . DⅠGⅠT A L M ⅠC R O G R A P H の T E C H NⅠQ E が T E M を確認

2 . E L / P ア プリケ
ー シ ョ ン

､
FⅠL E S

, Q UⅠT

3 . D ⅠGⅠT A L M ⅠC R O G R A P H ､ ア プリケ
ー シ ョ ン

､
FⅠL E S

, Q UⅠT

4 . FⅠL T E R C O N T O R O L ア プリケ
ー

シ ョ ン
､
FⅠL E S

,
Q UⅠT

5 . P O W E R S U P P L Y
,
C C D C A M E R A C O N T R O L

,
G ⅠF M U L TⅠS C A N

C A M E R A の 電源 O F F

6 . 制御用P C ､ モ ニ タ ー 電源 O F F ､ ス ロ ー

ス キャンカメラ O F F

7 . 蛍光板スクリ ー

ン を下ろし FⅠL A M E N T O F F

8 . 像が消えてから H T O F F し絞りを全て抜く

9 . ア ンチ コ ンタミ. デバ イス A C D に冷却剤排出器をセットし A C D H E A T O N

イオ ンポ ンプが O F F になる
○

全 姐 邑

透過電子顕微鏡( T E M モ
ー ド) による像観

察と電子 エ ネル ギ ー 損失分光( E E L S) ス ペ ク

トル観察の操作 マ ニ ュ アル を作成したが説明

不足箇所が多くあるので今後内容の 充実を計

る ｡ また､ 特殊観察法( 制限視野回折 ､ 暗視野

艶盈

今回の個別研修(O J T)実施にあたり 3 日間

の講習を頂きま した日本電子 ハ イテ ッ ク株式

像観察､ 極低倍率観察､ 高分散回折 ､ 極微電子

回折 ､ 電子線損傷低減､ 収束電子回折､ 大角度

収束電子回折) の 習得と マ ニ ュ アル の作成を行

う ｡ これ らの マ ニ ュ アル は､ 順次W E B 上 へ の

掲載を行 う｡

の提供をは じめ多くのサポ ー トを頂 い た電子

材料 工 学講座 佐藤英樹氏 に深く感謝 します｡

会社 平川恵
一

氏に深く感謝 します. また試料

EB E; E! E33

1 . 電子顕微鏡要論 J E O L H I G H T E C H C O . , L T D

2 . J E M
-

2 0 1 0 テ キス トブ ッ ク操作編 J E O L D A T U M C O . , L T D

3 . g a t a n 社 E E L S A ND F R T E M S A L E S B I ND E R

4 . 電子顕微鏡Q & A ア グネ承風社 堀 内繁雄 ほか
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