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1 は じめに

本大学地域共 同研究セ ン タ ー に設置され て い る電子 プ ロ ー ブ マ イク ロ ア ナ ライザ ー ( el e ct r o n

p r ob e m i c r o a n aly z e r; 以下 E P M A と い う) には , イ メ
ー ジ取得用 の各ア プリケ ー シ ョ ンが装備

されて い る . そ の
一

つ
, 反射電子凹凸(b a c k s c att e r el e ct r o n t op o g r a p h y i m a g e; 以 下 T O P O と

い う) 像と言われ る画像は, ユ
ー ザ ー 側から通 常あまり利用 され る こと の な い 画像情報で ある .

しか し
,
T O P O 像に関 して の 発生理論 ･ 検出方法を抑え精査する ことにより, 他に無 い優れた

特徴を も ち合わ せ て い る こ とが分か る . ま た
,
同時 に得 られ る画像情報 と して ,

二次電子

( s e c o n d a Ⅳ el e ct r o n i m a g e ;以 下 S E I と い う) 像
･

反射電子組成( c o m p o siti o n i m a g e ; 以下

C O M P と い う) 像の 発生理論 ･ 検出方法を同様に抑えるこ とにより各像の相関が より明白になる .

これら理論等をお ろそかに して ア プリケ
ー

シ ョ ン像か ら創造され る各像 の 理解 を誤ると , 取り返

しの つ かな い結果をもた らすことは こ こに記するまで もな い . そ こで
, 本報で は各像 の発 生およ

び取得原理 に つ い て 精査すると同時に適正 な加速電圧 ･ 電流値を紹介する. また
, それ らを

一

般

的な光学顕微鏡 ( o p tic al m i c r o s c o p e; 以下 O M と い う) 像と比較をお こな い , 各像 の 特徴と差異

を検証 し, 今後の ユ ー ザ ー - の ア プリケ
ー シ ョ ン像 の利用 に何か しらの ヒ ン トを得ようと考える .

2 装置の構成と原理

2 - 1 E PH A 本体

E P M A とは, 細く絞 っ た電子線束を試料に照射し, 試料表面近傍の 数 n m 程 の 領域か ら発生

する特性 Ⅹ 線の 種類とそれら の 強度を測定するこ とによ っ て定性 ･ 定量分析等を行う大型機暑旨

で ある . 電子 ビ ー

ム また は試料を連続的に移動させ て の線分析や , 電子 ビ ー ム を試料上 の 一 定領

域に つ い て 掃引させ て お こなう面分析ができ る. また , 試料か ら放射され る反射電子や 二 次電子

の信号を用 い ると反射電子像や 二次電子像が えられ ,
二次電子像の うちの 表面凹凸情報だ けを収

集する ことにより, 走査型電子顕微鏡的な利用も可能で ある . 三重大学地域共同研究セ ン タ ー

に

設置され て い る日本電子㈱製 ･ E P M A 8 9 0 0 R の 全景を図 1 に示す.
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F i g . 1 EPN A ( JE O L 89 0 0R)

2 - 2 反射電子 およ び二 次 電子 の 発生

入射電子が原子と衝突散乱 を繰り返す試 料内領域か らは, 原子 の 殻内電子 を殻外に飛 び出させ

て 2 次電子が生 じる . また, 入射電子が散乱 を受け進 路を大きく変えて そ の
一 部が反射電子と

して発 生する. しか し
,
2 次電子 の ほ とん どが 2 - 5 e V の エ ネ ル ギ しかな い ために ,

試料表面 か

ら ごく近 い部分 ( 1 0 n m 以 下) で発生 したも の が 2 次電子 と して放出され る. 一 九 反射電子は

5 0 e V 以上 の エ ネ ル ギを持 っ て い るため , 数 〟 m の 深さか らでも放出され る . 走査型電子頭微鏡

は これ ら の放出され た電子を信号と して とらえ, 2 次電子俊および反射電子俊を形成させる . 拷

2 に電子線照射時に試料から出され る各情報を示す 1) .

a u g e r e e一e c t r o n

s e c o nd e l e c t r o n

b a ck s c a t t e r el e c t r o n

l n m a u g e r e t e c t ｢ o n o c c u r r e n c e a r e a

S E o c c u r r e n c e a r e a

B E o c c u r r e n c e a r e a

e l e c t r o n p r o b e d i ff u s i o n a r e a

F i g . 2 t n f o r m a t i o n f r o m t h e s a m p l e d u e t o th e e l e c t r o n p r o b e i r r ad i a t i o n

2 - 3 電子検出器 と結俊

二 次電子検出器は, シ ン チ レ
一

夕 ( 蛍光体) と光電子増倍管 (P h ot ･o M u l lpi pli e r T u b e : P M T)

を組み合わせ たも の で , 試料か ら発生 した二次電子 は エ ネル ギが低い ため シ ン チ レ
一

夕 の 表面に

印加 した 1 0 0 0 0 V の 高圧 で加速され 光に変換される . こ の 光は ,
ライ トパ イプ を通 っ て 光電子増

倍管で電流と して増幅され電流信号と して 取り出され る. 電子線を試料上で走査する こ とに より

二次電子像が観察で きる . また
,
二 次電子 は試料形状の 凹凸 により放出量 が異な るた め, こ れ を

コ ン トラス トと して ブラウン 管に表示する . 固 :3 に 二 次電子検出器の 構造を示す .

一 九 反射電子検出器は半導体検出器な どが使われ る. 試料 の 真上に位置 してお り , 反射電子

情報は原子番号組成や結晶性に依存す る コ ン トラ ス トも含むため ,
こ れら の情報と凹凸 に依存す
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る情報を分離 して 観察する必要がある , 従 っ て ,

ペ ア の 半導体反射電子検出器を用 い る こ とによ

り
,
試料か らの反射電子 の 情報を組成像と凹凸像を分離可能になる･ 図 4 に反射電子検出器と.

図 .5 に組成像と凹凸像の 結復原理 を示す .

F i g . 4 B a c k s c a t t e r e l e c t r o n d e t e c t o r

e l e c t r o n p r o b e

d e t e ｡t ｡ r
/

S P e C l m e n

si g n al

室巴 岳
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,｡｡ ｡

F i g ,
5 I m a g e f o r m a t i o n p r i n c i p一e o f T O P O a nd C o u p

-
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3 各種像の 観察

3 -1 供試休

表面形状が試料作成時にお い て自然 に ある程度の 凹凸が あり , 目印作成時に任意に軽 い 力で け

が く こ との で きる素材で あるこ と. か つ 組成像を観る観点から合金 で ある こ とを考慮して 市販 の

高温 - ン ダを用 い た. 本 E P M A で の 半定量分析から求めた成分組成は 1 0 S n / P b で ある.

3 -2 電子 線像と 光学顕微鏡像

本 E P M ⊥l で 撮影された電子線像 (S E I , T O P O , C () M P) を図 8 一図 1 0 に示す . 測 定条件は ,

一般 的な試料に設定され る加速電圧 1 ,5 k V
,
照射電流 3 × 1 0 E -0 8 A , P r ob . D i a , 1 0 FJ m と し, 刺

定倍率は 5 0 倍とした . 光学顕徴鏡像は .
O … t P U S 社製 の 万能金属顕微鏡 P M E を使用し按眼

レ ン ズより直接にデ ジタ ル カメ ラを用 い撮影をお こな っ た . 図 6 に電子線像と同じ倍率 5 0 倍で

撮影した光学頗鞭徴鏡像を示す . なお観察場所 の 目安お よび深 さ方向 - の 情報を付加す る目的か

ら , けがき針 にて 任意の清を中央か ら右に向か っ て 与えた .

表面形状の 情報を緯像した S E 像と T O P O 像および O M 像を比較す ると, まず全体 の画 質か

らくる印象と して T O P O 像がク リア に観る こ とがで きる . こ れは B E 特有の 鋭い エ ッ ジに鈍化

で ある ことから
,
それら の エ ッ ジを無視して画像を捕ら えて い る ことからと考察でき る. 光顕 優

に 近 い 画像と感 じられ るの は, 図 8-4 S E l(1 .5 k V ,3 E
-

1 0 A) と図 9 - 2 T O P O(1 5 k V 3 E- 0 8 A) で ある .

s l; 像は照射電流が増加すると像が シ ャ ー プ に なる ことから, 図 8 - 4 で は通常値よりも 二桁低

い電流値に してある . T O P O 像は前記 した ように深部の情報を導くた め, 加速電圧 ･ 照射電流

共低く なると情報が減少するとい うこ とから通常の 値より下げる と画質が悪くなると思われ る .

けがき針痕部分を観てみ ると, O M 像と T O P O 像は東上から情報を得るため反射が似かよ っ

て い るが , 検出器 が斜め方向か らでて い る S E 象は検出器 に対して 向か い 合 っ て い る面側が明る

く結優して い る . 囲 7 の 左 下部分 Jl ( 矢印) に ある膨らん だ形状に注視して み ると , S E I と T O f
'

0

は真上から見て い るため立体感に乏 しく なり ,
S E I の 方がリア ル に表現され て い る ことが分かる .

し か し
,
細 か な凹凸 の表現 は前記 したよ うに理論的に考えて T O P O が忠実に結像 し利がある .

また
,
C O M P 優に関して は加速電圧 の 低下に は影響は無く , 反対に低い 方が観やす く感 じるが ,

照射電流 の 低 下にお い て は像と して 好ま しく な い ようで ある .

F i g . 6 O p t i c a l m i c r o s c o p e i m a g e
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F i g . 8 -1 SE l (1 0 kV . 3 E10 8 A)

F i g . 8 -3 S E l (1 5k V . 3E - 0 9 A)

F i g . 8- 2 SE l (1 5 k V . 3 ト08 A)

F i g . 8 - 4 S E l (1 5k V
.
3E - 1 0 A)

8 S EI c o m p a r i s o n

Fi g . 911 TO P O (1 0 kV
.
3 E - 08 A) F i g . 9 -2 T O P O (1 5 kV . 3 E - 0 8 A)

F i g . 9 - 3 TO PO ( 1 5 k V
.
3 E - 09 A)

F i g . 9 T O P O c o m p a r i s o n
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F i g . 10 - 1 C O H P (1 0 kV , 3E
1 0 8 A)

F i g . 1 0 -3 Co u p(15 k V .
3 E -0 9 A)
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F i g . 1 0 C o u p c o m p a r i s o n
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S E l T O P O G O一P 0 一l

二 次電子(SE) 反 射電子(BE) 反射電子(BE) 可視光線 .

反 射光

非弾性散乱
. 真空 中 弾性散乱 . 真空中 弾性散乱 . 真空中 弾性散乱 . 大気中

磁気コ イル レン ズ 磁気コ イル レンズ 磁気コ イ ル レ ン ズ ガラ ス レンズ
- 凸 レ ンズのみ - 凸 レン ズの み ー 凸 レ ンズの み - 凹凸 レンズ

電子線波長6 n m 電子線波長 6 n m 電子線波長 6 n m

情 報

光線波長 400 - 7 0 0 n m

電子 発生量 電子発生量 反射光圭
- 原子 番号に鋸刃状
一 入射角大ほど多い

情報

- 各元 素に同様

情報

- 表面 色 に依存

情報
- 最義面 . 表面形 態 - フ ラ ッ ト面 の凹 凸 一 組成情報 - 表面形状 . 色
- 5 - 1 0 n m

- 焦点深度深い

チ ャ
ー ジア ッ プ有り

空間分解能高 い

電位コ ン ト ラス ト優

傾斜応 じSE 多 一 利用
- 凹凸 状態迷う

SE は エ ネル ギ低 い
･ - 50

-

1 0 0 e V

直進性

- S E は 苦手な面

凹 凸 を明確に判断

BE は 入 射電子 エ ネル ギ と ほ

ぽ同 じ

直進性

- 内部 ( 深 い) 情報

チ ャ ー ジア ッ プ小

エ ッ ジコ ン トラ ス ト小

平均原子番号 . 高 一 輝度
- 原子番号効果

直進性

- 焦点深度浅 い

一 方向性無 し - 直進性良い - 直進性良い
- 検出器 で引寄せ B E は 鋭い エ ッ ジ の 少ない - 電界影響受けない
- 影が出来難 い ス ロ

ー プ状 凹 凸 に 敏感 - - エ ネル ギは 入 射電子線
- 検出器側が明

分解能
- B E に比 べ 分解能良

加速電圧
- 低 . 焦点深度深い
一 高 . 電子散乱増
一 高 . 対物し収差減

電流値
一 大 . プロ ー ブ径大

S E で 苦手な僅かな凹 凸依

存の コ ン ト ラス ト

分解能
- S E に 比 べ 分解能劣る
- 凹 凸少 ない低中倍に適す

加速電圧
一 高 .

コ ン ト ラス ト不

- 低 . 微 コ ン ト ラス ト得

の近侯

T ab l el Ch a r a c t e ri s t i c s o f e a c h i m a g e

4 結果と考察

今回 の比較検証か ら分か っ た S E I , T O P O , C O M P と O M I 各像の 特徴および特性を表 1 に簡

単にまとめた(2) . 表から, 各 々 優れ た特性お よび欠点をも っ て おり目的に応 じて使 い分ける こと

が肝要である . 今回 の 検証から考察すると ,

一

画像 の み で試料表面等を判断すると重要なフ ァ ク

タ ー 見落とす ことになる の は必然であり, 誤 っ た早計な理解を生む ことになる. 特に最表面 の 形

状観察には注意を要する ことは言うまで もない . 今後は これ らの 特性を総合的に理解 した上で ,

像観察に臨まなけれ ば誤 っ た見識 を見出すこと にな るの で注意した い . また, 本 E P M A には設

置され て い な い が, 図 1 1 に あるような 3 つ の反射電子検出器を用 い るこ とにより ,
立体画像 の

T O P O 像が得られ るも の も市販されて おり , 反射電子 に対する高付加が期待されて い る.

5 さい ごに

本テ
ー

マ を取り上げた目的と して , E P M A の使用頻度の少な い ア プリケ ー シ ョ ン の利用拡大

があげられ る. 機器管理者と して当初か ら取り組もうと思 っ て い たテ
ー マ であ っ たが, き っ かけ

が無くなかなかス タ
ー

ト で出来なか っ た ことを こ こに反省する . また, 今回試み た比較倍率は 5

o 倍と い う低倍で行 っ たが, 光顕にお い て 高倍と なる 5 0 0 倍前後 の 比較も必要と考える .

今後, 本内容を著者が管理する本学 E P M A 利用者ホ
ー ム ペ ー ジに載せ学内の 研究者 ･ 学生等

に公開 した い と考える. 本テ ー

マ を進めるにあたり , 快く質問等に答えて頂 い た J E O L 大槻氏

に感謝する.
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