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1 . は じめに

電子線プ ロ
ー ブ マ イ ク ロ ア ナ ライザ ー ( 以 下 ,

E P M A と い う) は ,
サ ン プ ル を走査電子顕微鏡 ( 以

下
,
S E 1ゝ と い う) を用 い て タ

ー ゲ ッ トを狙 い ながら

定性
･ 定量分析をお こなえると い う特徴を備えた

大型機器分析装置で あ る. ま た , 装置の 構造と し

て は分析時に発生す る特性 ‡ 線 の ブ ラ ッ グ条件を

満足させ る こ と に より分析をお こなうた め , 同種

の ED X ( エ ネ ル ギ分散型 X 線分光器) タイプより ,

極め て 高精度の デ
ー タ を得る ことが出来る . そ こ

で ,
こ の ブ ラ ッ グの 条件を満たすために E PM A で は ,

c c D カ メ ラ を用 い た光学顕微鏡画像を利用 して Z 軸

( 高さ方向) を調整し前記条件を満足させて い る ･

し か し
,
全て の サ ン 7 ) レが C C D カ メ ラ によ り 可視

できるとは限 らな い . 例 え ば ,
カ

ー ボ ン 等 の よう

な光学的性質に お い て , 光 を 捌 又 し 反射しない も

(ノつは CCl) カ メ ラ が 画像と し て捕らえる ことが極め

て 困難で ある .

そ こ で , 本技術発表は E PM A に お い て Z 軸方向 の

非焦点は , 過焦点
･ 正焦点 ･ 不 足焦点にお い て ど

れだ けの 影響が分析値に現れ るか を紹介す ると共

に
, 非焦点 の 限界を提案 した い .

2 . EPN A の構成と原理

本報告に 用 い た E P M A 装置は ,
三重大学地域共

同研 究セ ン タ ー に設置され て い る . 本装置の 特徴

は
, 波長分散形Ⅹ線分光器( W D S) と エ ネル ギ

ー

分

散形 Ⅹ線分光器(E D S) を コ ン バ イ ン した こ とに よ

り
, 面分析時に同時収集元素も 1 3 元素と W D S の

み の 場合に比 べ
一

気に 2 倍以上 にな っ て い る . ま

た
,
映像信号( 反射電子像, 二 次電子像) の 2 信号が

追加 で き, 合計 1 5 信号の 同時収集が可能で ある .

E D S の リ ア ル タ イ ム性 の利用に よ り , 効率の 良い ,

簡単な分析能力も強化され て い る . ま た , 本体 ワ

ー ク ス テ
ー

シ ョ ン と u N と の接続により遠隔操

作及びデ
ー

タ 送信が可能なネ ッ ト ワ
ー

ク 関連 ソ フ

トi, 付 加 され て い る 1)

一

方 ,
E P M A 分析原理は電子銃か ら発生 した電

子線 マ イ ク ロ プ ロ
ー ブ が 加 速され て , 収 束 レ ン

ズ ･ 対物 レ ン ズ を通過し微′トな大きさに絞られ る .
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絞 ら れ た ど - ム を試 料 表面: = 照 射 す る こ と; = よ り

ど - ム と 試料 とJ ) 相 引乍開 か ら. 透過電 子 . 反射

電子
･

吸収電子
･ 二 次電子 ･

オ ーソ = 電子士 X 線

( 特 性 Ⅹ 疎) を 剛
＼
て 徴′｣ ､ 分 析 を お こ な い 各種元

素に お け る 定性
･ 定量分析 . 禄 ･ 面 分 析等をお こ

な う むL T) で あ る
2 )

. 本装置
の 構 戒を図 1 ; I . 圭 た特

性 X 線驚 生原理 を図 2 ｢二示 十 .
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3 . Z 軸デフ オ
ー カ ス とは

E P M A ｣二お い て . 試 料 の 高 さ方向 て .争っ る Z 軸 方

向 L/ ) 調 整 .

'
i 極 め て 重要 で .ら る.

二 J ) 調 整を 行 う こ

とl = よ り , 前 記 プ ラ･. ' ケJ ) 条 件 を満 た L 各 種分析

を行 うカ ゝら て あ る. 回
3 二二 Z 軸 デ 7 サ ー カ ス Lr) 樟

式 図 を示 す. 園
か ら . 試 料 が 上方向; = 上 が る こ と

を過焦点 と い い , 正 焦点よ り 下方向 に 下 が る こ と

を 不 足焦点 と い う. 分光結晶
の 位置は プ ラ ッ グ の

条 件 で {

+
tf) る n 入 = 2 d s iJ 1 8 を満足さ せる位置に あ り

試料台 と連動 し て動 い て い る . そ の 結果, 過焦点
･

不 足焦点 に よ り特性 Ⅹ 線分光時に 定性
･ 定量 分析

: 二お い て 誤差 を生 じる こと に なる
3

. 圭 た
,
図 に お

い て 右側 u-) E D X 検出 器 は前記条件に 関係 L /i: し ､

c l
･

＼
･

s t a I e l e c t L
･

8 n li n e
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4 . 光学 顕微鏡 ( C C D カ メ ラ) と可視像

E PllA ∴ 取 り 付 け ら れ て い る光学顕微鏡 カ メ ラ

し以 下 . 光 銀 と い う) (i . 極 め て 焦点深度が 浸く

調整され 前記 1 ラ･ノ グ の 条件を満 足さ せ る 動き を

L て い る . 光顕 画像に て 捕らえる画像と は , 実 際

こ二 人間が 太陽 光1= 照 ら され た物を 見 て い る こ とと

同 L で あ ろ. 例 え ば . 図 1 の 様 に電球 が 波長 :5t( O

- 7 7 U n Tn J ) 光 を出 し , 物 に 反射 し て それ を人間 の 網

暗 が 1 OO
-
- 7 0 0 n m の 範囲 で 認識 し像と し て 捕 らえる

こ と で ある.
二 の 時, 対 象物 が ど の波長を反射 し

て . _
L
;

LT) 波長 を吸収 す る か に よ っ て 人間 が ど
:
, し

'
) 色 て あ る か を蓋富識 L て い る . 不 可 視偵と いj･

-i t

てし
､

る 物 は . 主二二異 色圭 た は そ れ に 近 い 色を L た

力 - ボ ン 等 て 構成 され た 試料 の 場 合で あ る. 異
系

邑V ) 場 合 ､
殆 ど の 色 の 波長 を唄収 L て し まう光学

的
･性質を持 っ て い る .
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F j g . 4 P r i n c i p l e o f t h e v i s i b l e f i g u r e

5 . C C D カ メ ラ に よるデフ オ ー カ ス 像

c cD カ メ ラ を 用 い て フ ォ ー カ ス を合わせ る方法

[i
.
本 体 C RT 上 で 正 焦点 の 目印 で ある〔×〕印に て

行 う.
Z 軸 の 試 料台 高さ の 調整Ej1 . ジ ョ イ ス テ ィ ソ

ク と 呼ばれる コ ン ト ロ ー ラーを開 い て 微細 な調 整

を 十 る . 例 と L て . 回 5 : 二J EO L の 標準試料(SしpS 3 O 4 )

を 用 い た 場合 の 正 焦点を含め過焦点 の 例 を示 す.

固 か ら. 正 焦点で は[ ×] 印 が は っ き り と見えるが .

焦点 ズ レ が 大きくなる と共 に【×] が 二 重:= な
F)

,

そ の 線 の 開き が 広く な っ て い く の が 分 か る . 圭 た .

コO O u rn ニニ達す る と開 い て い く 中心練ど こ ろ か . 反 射

光が 無く ･

+
} り 黒 く な っ て L ま う .
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6
. デ

フ オ
ー カ ス に よる影響

実際に , J E O L 標準試料で ある F e を用 い て デ フ オ

ー

カ ス さ せた例 を紹介す る . 図 6 に 前 記 F e を定 性

分析 し た フ ロ フ ァ イ ル を示す. 定性分析条件は ,

.1 c c . r 1 5 k l~. P r o b C 3 p - O 8 A ,
s t e p 1 0 uL71 ,

d w e l 1 5 0 rn s , ⊂
･

r y s t a l L j f . ㌔- r a y K a で あ り .
チ

7 オ ー カ ス の 値は 過焦点 50 0 u 汀1 と 不足額点 5 00 u rn

と L た. 図
か ら . 全 体的な フ ロ フ 7 イ ル を み た場

合. 直感的 に 正 ･ 過 ･ 不 足 焦点 全て 独特 な波形 を

示 L . i E 焦 点 か ら ず れ て い る こ と が分 か る. 具 体

的: 二は . 定性 元 素 で あ る F e の ヒ ー ク値が 正 焦点 で

:士13 1.
7 6 0 IrlTn で あ るc r): = 対 し , 過焦点 で は 1 3Ll . 3 0rTuTl .

不 足 焦 点 で: i 1 3 5. 1
0 m m

. 圭 た定量分析に 用 い 感度

を示 十 し下S :i . 正 焦 点 で は 3 80 . 過 焦点で は 1 9 O .

不 足焦点 で .' i 6 8 と い う結果に な っ た.

ま た . よ
'

r) 詳細 に デ フ オ - カ ス 定性 分析 を行 っ

た 例 を回 71 LT) 表 に 示 L . 回 H . 9 に そ れ ぞ九 を グ

ラ フ 化: = て 表 示 し た.

j u s t f o c u s

5 0 0 u m o v e r

5 0 0 u m u n d e r

F i g.
6 Q u a一i t a t i v e p r o f i l e o f d e f o c u s
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7 . 結果と考察

例で 示 した F e の デ フ オ
ー カ ス 結果 か ら, 読

料焦点位置が 上昇す る過 焦点域 に 入 る と, ど

-

ク 位置は マ イ ナ ス 側 に 移動 し , 感度を示す

c p s は 僅か に 減少傾向 に なる . 試料位置が 下

降する 不足焦点域 に 入 ると ,
t:
=

-

ク 位置は ブ

ラ ス 側に 移動 し , 感度を示す c P S は過 焦点と

比 べ 大きく 減少 して い る . また
,
定性位置 の

影響 と C P S の 影響を比較 した場 合 ,
〔p s - の

影響 が大 き い こ とが分 か る . E P M A に イ ン ス ト

ー ル されて い る半定量 プ ロ グラ ム を用 い ると
,

過 焦点側で は + 2 0 0 u m ま で ピ
ー ク を判断す る

こ とが で き る が
,
不 足焦 点 側 に お い て は -

1 0 0 u m ま で しか F e と して認識 はで きなく なる .

但 し ,
こ れら の 影響は 各元素特有 の も の で あ

る こ とは 言うまで も ない .

8 . お わ りに

以上 の よう に , E P hlA 分析 を行う上 で 表面粗さ の

状態が い か に 各分析値に 影響を及 ぼす かが分か っ

た . 僅 か髪 の 毛 の 太さ で ある 8 0 u m で も , 影響を与

える と い う こ とは
,
試料作製上極め て 高 い 表面研

磨を行う こ とが精度の 高 い EPM A 分析 を行 う上 で要

求され ると い う こ と を再確認 した .

今回は F e の み の デ
ー

タ で あ るが
, 今後他 の 元素

に お い て も同様 の デ
ー

タ を収集し て い き た い . ま

た
. 今回 の 結果は , 筆者が管理す る E PM A 技術情報

と し て ホ ー ム - - ジ 上 に 提供し て い る の で 参考 に

して 頂 けれ ば幸甚で ある .
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