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1 . は じめ に

試料の解析を行 う手段 の 1 つ と して カ ソ ー

ドル ミネ ッ セ ン ス (C a th o d ol u m i n e s c e n c e
､

c L) と い う測定方法がある ｡
こ の 測定は電子

ビ ー ム を物質に照射したとき得られるさま ざ

まな情報 ( 図 1) の うち発光現象を解析す る

も の で ある o 発光現象は加速電子が物質に照

射され て か ら発光が起こ る まで ( i ) 電子 正

孔対 の 生成 ､ ( ii ) 拡散 ､ (iii) 再結合に よる

発 光､
の 3 つ の過程に 分けられる ｡

こ こ に 発

光現象 の原理国 を図 2 に表すo また
､

C L 測

定の 対象材料と して表 1 の ようなも の があ げ

×繰

反射電子

オ
ー

ジ ェ

電子

国2 ( i ) 電子正孔対の 生成( ii) 拡散

(iii) 再結合による発光
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･ 半導体光デ バ イ ス

･ 光フ ァ イ バ ー

･ 蛍光材料

･ セ ラミ ッ ク ス 材料

･ 鉱物 ､ 岩石

･ 鉄鋼材料

･ 生体試料

表 1 C L 測定対 象材料例

2 . C L 測定装置

2 .
1 励 起漁

c L の 励 起源 と し て 走 査型 電 子 顕微 鏡

( S c a n n i n g El e ct r o n M i c r o s c o p e ､ S E M ) 装

置 ､ 透 過 型 電 子 顕 微 鏡 ( T r a n s m i s si o n

El e ct r o n M i c r o s c o p e
､

でE M ) 装置 な どがあ

るD S E M ､ T E M の 電子銃 には熱電子放射型

( T h e r m al E m is si o n
,

T E) の ラ ン タ ン - キ

サボライ ド ( L a B 6) やタ ン グ ス テ ン ( W ) な

どが用 い られる ｡ L a B 6 は W に比 べ て輝度が

1 桁高く ､ 高寿命 とい う点をあ げる こ とがで

きる ｡ しか し､ 酸素に対 して 非常に 活性で あ

るため W に比 べ 高真空が要求され る｡

2 .
2 集光光学系

C L は信号強度が弱 い た め試料か らの 発 光

を最小限の 損失で 分光器に 送り出す必要 があ

る o 集光光学系に は楕円面鏡が ある o こ の楕

円面鏡は受光と集光 の機能 を備えて い るが結

像倍率に問題 がある o しか し
､ 光フ ァ イ バ ー

を用 い る こ とで解決 し
､

ま た分光部を電子顕

微鏡と分離する こ とが可能 となり中型
､

大型

の検出器 の使用 ､ そ して 数種類 の検出器 に接

続する こともで きるよう になる o
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2 . 3 分光系

分光に は分光器や バ ン ドパ ス フ ィ ル タ
ー が

あり ス ペ ク トル の測定がで き るな どの 理 由か

ら分光器 が
一

般的に 用 い られ る｡ 分光器に は

回折格子 が 2
､

3 牧内蔵 して い るも の もあ り
､

回折格子 に は プ レ
ー ズ ド ･ グ レ ー テ ィ ン グと

ノ ン プ レ
ー

ズ ド ･ グ レ
ー

テ ィ ン グに 大別 で き

るo 違 い は ある特定波長 に 回折効率 を集 中さ

せ て い る か否 かと い う こ とで あ るo

2 . 4 検出器

検出器 に は紫外 ･ 可視 一 近赤外 の 約 2 0 0 n m

- 1 p m で は光電子増倍管 ( P h o t o J n ul tipli e r

T h b e
､

P M T) ､ 赤外 の l 〟 m 以上 で は G e 検

出器 ､
P b S 検出器 ､ 赤外 P M T な どが用 い ら

れる ｡ これ 以外 の 検出器 と して電荷結合素子

( C h a r g e C o u p l e d D e vi c e
､

C C D) が あ るo

C C D は 光 ･ 電子変換量子効率 ､ ダイ ナ ミ ッ ク

レ ン ジの広 さ ､ S/ N 比に優れ て い る｡ また
,

強 い 光に対 して破損の 心配が少 なく
､

ス ペ ク

トル の 一

括検出が で きるた め測定時間を大幅

に短縮で き る の で複雑な測定 を短時 間に行 う

こ とができ る と い う利点 もある ｡

3 . C L 測 定

主な C L 測定 と して は P M T を用 い て の C L

マ ッ ピ ン グ
､
C C D を用 い て の C L ス ペ ク トル

､

マ トリク ス ス ペ ク ト ル な どが ある o C L マ ッ

ピ ン グは励起源が S E M の 場合､ S E M 像内の

発光強度を画像と して 表 したも の で ある ｡ こ

の こ とか ら同 じ場所 で の S E M 画像 ( 図 3) と

C L マ ッ ピ ン グ画像 ( 図 4) とを見比 べ る こ と

で場所に よ る発光強度差が わ かる ｡ C L ス ペ

ク ト ル は波長 の 違 い で 分解 した発光 をそれぞ

れ の 波長 で の発 光強度と して 表 した もの で あ

る ｡
マ トリク ス ス ペ ク トル は C L マ ッ ピ ン グ

と C L ス ペ ク トル を合わせ た も の で マ トリク

ス ス ペ ク ト ル の 画像 を構成 するそれぞれ の 点

で C L ス ペ ク トル の 情報 をも っ て い るo 図 5 a ､

図 5 b は 同 一 の マ トリク ス ス ペ ク トル 画像と
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それ ぞれ任意点で の C L ス ペ ク ト ル を表 した

もの で ある o

図 3 G a N の S E M 画像

図 4 G a N の C L マ ッ ピ ン グ画像
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4 . 試料汚染 ( コ ンタ ミネ
ー

シ ョ ン)

コ ン タ ミ ネ ー シ ョ ン は電子線が当 た っ た部

分の 像 の ポケや コ ン トラ ス トの 低下 を引き起

こ すと い う もの で ある. こ の コ ン タ ミネ ー シ

ョ ン の 原因 と して は電子顕微鏡の 鏡筒 内に残

存 して い る ガ ス
､ 試料自体か ら発生する ガ ス

な どが ある o
コ ン タ ミネ

ー

シ ョ ン の付き 方は

ど
- ム 径 に依存 し ､ 微小 化す るは どそ の 程度

は 大きく な る｡ また , 試料観察をす るとき に

高倍率で の 観察を要求される場合が多い
｡ そ

♂
_
) 場合 ､ 高倍率で の観察は 低倍率 の とき に 比

べ て コ ン タ ミネ ー シ ョ ン が 付きやす い の で こ

れ を軽減す る必 要が ある｡ 図 6 と図 7 は 共に

3 0 分 間電子 ビ ー ム を同 じ場所 に照射 し続け､

図 6 は通常 ､ 図 7 は液体窒素 トラ ッ プを使用

した S E M 像で ある o
コ ン タ ミネ ー シ ョ ン 部

分を比 較す る と図 6 に 比 べ 図 7 の 方 が コ ン タ

ミ ネ ー シ ョ ン が 少な い と い う こ とが みて とれ

る
｡

こ の こ と か ら今回 の 比較で は液体窒素 ト

ラ ッ プ の 有用性 を確認する もの で ある o

図 6 Si ド
ー

プ G a N の S E M 画像

図 7 Si ド ー プ G a N の S E M 画像

( 液体窒素 トラ ッ プ使用)

5 . 帯電現象 ( チ ャ
ー ジ ア ッ プ)

絶縁物や導電性 の 低 い 試料 面に電 子 ビ ー ム

を照射すると電子 の 流れ が留 まりチ ャ
ー ジ ア

ッ プ を生 じる ( 図 8) o こ の 現象が 生 じる と走

査電子線が不規則 に偏向され て ､ 像が 歪ん だ

り ､ 不連続に な っ たり して 二 次電子 の 発生 む

乱 され
､ 異常 コ ン ト ラ ス トが み られ る よ う に

な る｡ そ して 帯電量が限度を超 える と ､ 放電

して 像上 に不規則 な点や線が 現れ ､ 走査電子

線も歪ん で非点収差 と同様な現象が 起り
, 締

麗 な S E M 像を観察でき なく なる o こ U ) 問題

を軽減す る方 法と して 導電性 が 高く
､

二 次電

子 の 発生効率 の 良い A u
､

A u
-

P d
､

P t - P d ､

p t な どの 金属 を試料表 面に コ ー

テ ィ ン グし
､

電 荷を試 料台に逃が す方法 がある o また
､

試

料に コ ー

テ ィ ン グがで き な い場合 は無 コ
ー

テ

ィ ン グで 加速電圧 を下 げて 観察す る方 法が あ

る o しか し
,

加速電圧 を下 げる と分解能が 低

く なり
,

コ ン タ ミネ
ー

シ ョ ン の影 響が 大きく

な るな どの 問題 もで てく る こ と から加 速電圧

の 微妙な調整が求 められ るように なる ｡

図8 A I G a N の S E M 画像

6 . さ い ごに

今回紹介 した測 定以外 に も有用 な測定法 は

まだある｡ また
､ 電子顕微鏡を扱う場合 は 単

に 測定方法 を覚える以外 に も コ ン タ ミ ネ ー シ

ョ ン や チ ャ
ー ジア ッ プを い か に軽減す る こ と

が で きる かと い う こ とが 重要 に な っ てくる._.

そ して
､
真空装置に 拡散 ポン プ を使用 して い

る場合な どで は冷却水 の 循環が止 まる こ とが

な い よう に 日 ごろの メ ン テ ナ ン ス を心が け る
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必要が ある｡
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