
U.D.C.d2l.385.833

最 近 の 日 立 電 子 顕 微 鏡
Recent Development of HitachiElectron Microscope

牧 野 勇 夫* 大 沼 嘉
Isao Makino Yoshir60numa

郎* 赤 堀 宏*
HiroshiAkabori

内 容 梗 概

日立電子顕微鏡の特長を中心に,この性能を左右している要点について述べる｡たとえば高性能形(HU-11)

電子顕微鏡のレンズ系統が日立独特の色収差補償方式を採用し,これにレンズ材料とレンズ工作法の研究が取

入れられた結果ほぼ理論値に近い分解能が得られたこと,永久磁石励磁方式を採用している普及形(HS-6)電

子顕微鏡の利′

l.緒

などをあ■げ,さらに電子顕微鏡の応用分野を拡大している付属装置についての現況を説明する.∴

言

電子頗緻鏡は,1930年代にドイツにおいて開発された｡わが国で

研究が開始されたのは1939年のことである｡戦時中研究は一時中止

のやむなきには至ったが,戦後電子顕微鏡学会が誕生し.欧米より

の遅れを取もどすため活発な研究が進められてきた｡

電子麒傲鏡は試料を真空中に入れで直子線で照射するという限本

的なわずらわしさを有するにもかかわらず,日進月歩で急激な発展

と応用面が開拓されてきているのは,従一来の光学麒徴鏡が理論的に

制限を受けていた分解能の壁を,電子顕微鏡の出現によってはじめ

て破ることができ,今までどうしても観察し得なかった微細構造を

解明し得る唯一の方法となったからである｡

子顕微鏡は,電気,機械,材料など総合技術の粋を集めた感か

あり,従来は組立調盤にも相当の熟練を要し 電子顕微鏡を操作す

ることは,一つの特殊技能のような性格をもっていた｡しかし現在

は電子光学の理論的研究は一段落し,むしろ製品化の研究,応用面

の研究に重点が向いつつあり,従来の光学麒緻鏡のように,研究者

が専門的知識を持たずに,測定用の一道具として使用する傾向に向

っている｡日立製作所においては当初より中央研究所に強力な研究
陣を備え,戦後は工場で製品化を担当L_,すでに70台が欧米におい

て活躍しており,世界の最高水準に到 している｡国内,国外とも

販路が拡大されるに従い,その応用範囲も広くなり,できる限り顧

客の要望を満すよう努力を払っているが,電子顕微鏡としての今後

の傾向はおもに,

(1)現段階で到達し得る 子鹿徴鏡の分解能8～10Åにおい

て,能率良く撮影し得る高性能電子顕微鏡の製品化

(2)従来の光学顕微鏡の限界を越えた微細な部分を研究するた

め,誰にでも操作でき,

及形電子顕微鏡の製品化

整を要しない,保守の容易な普

(3)応用面からの要求が急速に進むにつれて,試料の作り方と

各種の付属装置,加速電圧の高圧化などの研究と製品化

に集約できる｡

本稿では,日立製作所における高性能HU-11形,普及形HSr6

および最近開発された各種付属装置の概要を述べる｡

2.高性能電子顕微鏡としてのHU･1】形

日立製作所における電子原敬鏡の歴史はすでに20年以上に及んで

いる｡1942年HU-2形に商品化の端を発して改良を重ねた高性

能形 子顕微鏡は,1960年HU-11形が完成されるに及んで最高性

能磯として世界に認められるに至った｡さきに高分解能を目標に設
*
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第1図 HU-11形高性能電子顕微鏡

計されたHU-10形は,分解能においてはほぼその目的を達し,当

時としては,世界最高である10Åの分解能を保証する富子顕微鏡と

して,世界の注目を集めた｡1956年にその緒を開いた電子願徴鏡の

海外進出は,HU-10によってその基礎を固めつつあったが,輸出

台数の増加とともに多くの改良すべき点が明らかとなり,輸出を臼

標にしたHU⊥11の出現を促進させたのである｡われわれは,HU-11

を語る前にまずHU一一10の特長を述べねばならない｡

第一の特長は加速電圧の高圧化である｡HU-9形までは電子の加

速電仕は50kVが採用されていたが,試料作製の技術が進み,その

応用範囲が拡大されるに従って,電子線速度の大きいものが要求さ

れるようになった｡HU-10でほあらゆる応用を満足させるために,

50,75,100kVの三種の加速電圧を自由に切替えて使用できるよ

うに改良された｡すなわち生物,有機物などコントラストを要求さ

れる試料のためには50kVを,通常の無機物結晶などには分解能を

目的とした75kVを,そして金属や無機結晶など電子線の透過力を

必要とし,同時に電子回折をも高精度で行うためには100kVを使

用するのである｡

第二は二段集束レンズ(ダブルコンデンサ)による電子線束の微小

化である｡従来電子線の集束には1個のレソズによるシングルコン

デンサ方式が採用されていたが,この場合の電子線の照射面積は数

百平方ミクロソ以下にはなし得ず,試料の温度上昇,汚染などによ
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る損侮が避けられなかった｡ダブルコンデンサは,電子銃より発射

された麗子練を強力な 一コンデンサで縦少像として第ニコンデソ

サの~Fii†焦点位置に集め,第ニコンデソサでその一部を試料上に

させるものである｡これによって.一貯四面上での電イ･線の照射†自i積な

枚ヰ1日クーユノ以~卜にすることが■･一拍巨となり,試料の保誰に加∴余

分な散乱電子七城少させてコ∵ントラ‥ぺトの増加に成功しゾこ｡

第三は軸外色収 補供レンズ糸の採用である｡電子鵬徴鏡の分離

撼を決定するものはレソズ系の球面収差,非点収差,軸上および軸

外色収差であるが,これらを小さくするカ法に関L,ト11二(ニー製作所申央

研究所において従前から綿締な研究が勘ユられていたレ その結果と

して対物レン加~)励磁方式とレンズの形1.失および_L二作法な明ド)かに

し.投射レンズふか､ほ申問レンズに適当な二射チトむ一り■･:とれは,対物

レンオ有刺励磁一戸他うことが軸_卜也収Jミなさわ〆)て′｣＼ご､~:すろと】r】1

1如こ軸外色収ぷ係傲点けと人ど1Jにする条件と･致することも明E■ノ

ノ川こさ右たtい(･l)｡すなわち対物レンズでも投射レンズでも,扇動､励

磁でほ麗子の加速庵圧が高まるにつれて焦点酢離も長くなるが,ふ

ろ肋磁の威さでは竜一fの速度か少しで'い､変っても某日､【Å距離は小変

となり,さらに強い励磁では速度が増すと鵠点腔 た

､
､

無に逆カ

る｡このことは倍率色収′も係数の零となる特定な吻磁アンペア巻数

が〟在することを意味する｡これに反L剛伝方向の像のズレの_昆二は

励磁の頻さの増加とともに単調に大きくなるから,2偶のレンズな

逆極性につなげば含)戊の回転訪≠のズレは榔掛亡きるu したがって

棚勿,投射r■lルンズな過当な励磁条†′ト亡組r㌻せiいよ,†た率Id転を釦ノJ

ノこ如叱の軸外色収差をほとんど`な巨ヰ'~ることか叶能である｡IiU--1n

りレンズ系ほこの条件せ満足するように設計され こ′恒こよって高

車`鳳酢安定度の虹坦々軽純して像の平均性能泄J上に成功した｡

範囲に無`電瞥竜一ナ銃の抹川である.■ノ従来′直子加速や■ための高尾比

i.Eノ■E子銑のがい予灘碇露出配線に近い形状で接続ごれていたれ

Hしト1Uでほ‖立特製のレソトゲソケーブノLなかい予の中までそう

入し,高圧トランス側も電子銑側も高比部が露出されていない完全

無電 方式を採用した｡

第五は第ニコンデソサおよび対物レンズの絞りに白金を採用し,

46

第2月､ i吊滴蘭別冊 ･14り

′=ソノL._●こしつ1′]甜姑道を/｣~｣~

Jlこi磁 性 什 B二 非 越さ γl f4

窮封図`-も二 二!ご･レ ン.ソ

絞り孔径もサイズの異なったもの各々3個を取付けて使用するよう

にしたことである｡絞りは電子線の長時間照射によりしたいに汚染

して像障害を すことがあり,他の部分に比して掃除する回数が多

いu 自_企であれば酸況あるいは赤熱させることにエりi■llり階,ゴミな

■イ'に.しるi■-リ′才Lを短時間~〔て･洗浄することかY･･:せ宕)り

り､上特に重要な五つの改良点をあけたか,このはかにも電子セl新

試料†iミ,多数枚投影叫能なれ･くラも,タレットカ式甲投射レンズの

採rlJiこ上る広範開の倍率吋変,合理的な排気系など性能向上に伴う

付楷的改良か行われた.J小でもレンズの研究は特筆すべき改良の例

1=′二独特のナロ､ソクレン′利よ軋収差補償のレンズ系に働用して

朋納紺)Åの保証-む容易にL.-た.

二〝)ようにして高性能な認め仁)止したHU-1りは,国内のムならず軟

骨へ町進出にも成功し.た八詭渦備に鼠点な置かれゾこHtト10はその

取扱.卜,機構に不備■な点を残してい/こノ 特に欧米からの反響として

取扱容易な襲濯巨＼の改良か卓?!さ.1し,二こiこ機構的な大改良を加え

/トニHU-11形の.進封三左■札･たゼ)である｡..

11l.JllのH は,保′､'〝)容易と朴ほ′,て保証分解能10Åが100‰

の確ヰて得心直言ということでふ一つたt｣しこのような鉦分解能は電イ･

政敵鏡がつわに最良の状麿にこぎJれ才しることによ一′-,てのム=J能であ

るし まず第一一-･に軸調整の容坊さなわドノった改良が行われ,第二にil‡

浄保守完･ね仁jった改良か行われた｡`i昌子軸傲鏡のレンズ系統,′竜気

系統,真空系統が完全である場′ナ分解能をプ言イ_fするのは電子線通路

の汚染である〕電子線ほレンズ系の狭い通路を迫ってくるから,.も

し通路の壁に電去もの不導体が付 ⊥していればそれは荷電Lて通過す

ろ電~f･線な乱すことになるリ ーーー･般の電イ憾徴税は鑓体■を分解して通

路のi｢沌詩をけ′,ているの〉l∴〉小その掃除がおろそかになり,性能

イ)一卜かこ発射･こき■ないことかある`.HU-11■i･こおいては電子銃部,上

部試料主;,l上弛テ試料ぉか太さl二_開き,鏡体を解体することな1こ÷こエ

リ手をそう人して電子レンズをはじめ`電子線通路の清掃を要する部

分をすべて取出すことができるので,必要に応じて でも容易に掃

除が行える｡第ニコンデソサ,対物の両絞りはHU-10と同様白金絞

用しているから,これも括掃が容易である｡このようにして
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第4国 分解能試験に任用されるCu-Phthalocyanine

格子(12.6A)の撮影例

っねに最良の状附こ保守することが可能く･こなF),川Åの保証ほき仁)

に確実性を増した｡

HU-11ではさらに倍率範囲の拡張を行った｡従米の電子顕緻鋭

は最高倍率10万ないし15万倍であるが,HU-11

25万倍を可能とした｡-･般に

ま一‥Ⅵ丁年倍高最用

子顕微鏡は倍率の二乗に反比例して

終像が暗くなり,坪.に倍率のみな拡大しても実用性に欠けるきらし､

があったが,小央研究所における電子銃の研究はこの壁を破り,㍍

子線密度の驚異的な改良に成功した(5).〕従来は終像を明るくする手

段として電子線最む増していたが,電子線貫の増加は試料の破壊を

促し,あわせて帯電,発熱などによる像障繋を伴ない,高分解能う_■

得ることは不可能に近かった｡HU-11でほ電子線箭せ増すことな

しに速度分布の-一一一一な碑度の高い電十線束を得ることに成功し,ケ

ブルコンデンサと併用し′て試料の微小部分の人吉朋潮する紆軋.iぺ

料の汚損や破壊その他の像障粥を極~ノJ少ノ~〔･こ十ることカ∴:せ,■~高信

ネ,高分解能が可能となったのである｢.

最近は電子頗徴鏡の分解能を確認する･方法として,染料の一椰

であるCu-Phthalocyanine結晶の格子間隔9.8Åぉよひ12.6Åの

撮影が行われているし)HU--10では特に熟練した者でも梶買手確率20

ないし30%であったが,HU-11に苧って確率8(1ノ%1二1..t∴となり,鼠

る程度の繹験 であjLば誰でも撮彬ガ可能になJlた-､わずか∵奔瀾

までは Cu-Phthalocyanine 町税酢は熟練老の牲依のごと1て~考え｢,

れていたものが,最近寸はH常茶飯~事二となった-.二れほHU-11ノ)

改良目標が当を得ていたことを示すものである.｡さらにHU-1_1に

は対物レンズの非点補正装置が組込まれている｡非点補正牒滞甑

HU-10においてすでに採用され,その有用性を認められたカ1Htト

11ではこれを倣いやすt:改良し,~売■i｣■物絞りの汚染によるわー4ごかの非

点収差も㍍全に補正できるようになった｡,このようにLてⅠ･･1tト11の

最高性能ははぼ理論値に近い甘解能を示し,塩化白金カリの隋十和

隔5.6Åの撮影にも成功したのである､､

HU-11の発展はめざましく,完成そうそうの1960年にすてに17

子?の愉出をみた｡1961年ほ7月までにすでに25台の輸出が約束され

~ている｡高性能電子顕微鏡とし■rの今後の動向はさらに電子加速の

南 圧化に向かうであ7)う｡､
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3.普及形電子顕微鏡としてのHS･d

普及形としての条件は,

(-1)高度の電子顕微鏡技術=着で′〔くても佃申･に柁作できるこ

と｡

(2)数多くの試料をじん速に観察し,容如こサ=ピー〔根粁できる

こと〔)

(3)保守点検が容易であること(二､

(4)据付 繋が簡単で設岡場所に特殊な条件を要Lないこと｡

である..HS-6形はHS--1形以来の普及形の長所に,11U---1n形㍍

仲能電子顕微鏡で使用され.好評糾･射｣㌧試料ヰ,

■
,
｢
･
.

.
∴
｣

′
〆

■
察組

● -

ラ1三および白金製対物絞りを収入れ,常時塙闇灘朋待頒用~亡きるrlこ
｣

‖

几ヱ
〓に 卜された｡さらにHS-づの特長はコンデンサ,対物,小川,

段射の各レンズ励磁のために永久磁ノ行を採用していることで旛ノる｡

宣の般
一

羊膜微鏡 磁コイ/しによって竜一rレンズ存励磁している

ノ1､こ,このためiこは非常に安定度の高い滝源を必項とする｡励磁に永

久磁石を使用すれば励磁′起源を必要とせず,装置が簡甲になるとと

もに保守操作が容易になり,Lかもその高度の安定性から高い分断

能が期待できる.｡永久磁石励磁方式は上記のような特長な持つた

め,最近の磁石鋼の進歩ととヰ,に電子頗微鏡の電子レンズの励磁に

潮決使用さかつつある｡=_立HS-6形は永久磁励磁プ/式による多Ll

的電子顕微儲としで=別~】化さかJ｣町非最~糾のHS-4形を改良したも

のて,収束お【tび｢川用レンズとLて1仁列軌磁3磁種レンズキ.対物

.rJよび投射レンズとl.__.て2磁極レンズを使川し,侶定一ナレンズカり･こ
久磁石肋磁となっている｡本電イレンズ系の仙風こよれば広穐鼎匪

倍キ変化制限視野電-■f回折,反射ぶよび透過の高分解能回折などか

可能て龍る｡対物レンズの鰭点合せほ励磁石の漏えいパーミアソス

を機械的に変化するカ法がとらj･tている｡図に示すように非磁性体

からなる2個の同心円喋中に放射状に数本の磁性体棒をそう人した

ものを対物レン′ズの内部継鉄と外部しゃへい11鵠の閃に配膵■たし,そ

の磁性体棒がたがいに一致するか食い違うかにより,永久磁石の械

磁線上の動作点せわずかに移動させ,対物レンズに加わる起磁力む

変化させている｡こか.によ牛焦点距離々釣250.りの範閃に徴鮒か/`ノ

安定に変化させることができるし6-｡

永久磁石を博用する上で問額になるのほ経年変化r(さあるか,1社
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(A)試料加熱装置構造図

(B)撮影例(Al-銅蒸着膜を300ノCに加熱して撮離Lたもの〕

第7図 試 料 加 熱 装 置

は計器製作に長年の経験を有しており,その経験を生かして設計上

の安全係数を十分大きく取ってある｡HS-6では設計上の安全率ほ

15%以上で,自然減磁率は0.05%以下である｡

このように,安定した磁気回路に日立独特のブロックレンズを取

入れた結果は加速 圧50kV,倍率2,000～20,000倍可変で,普及形

としては分解能25Åを保証し,Cu･Phthalocyanineの撮影も可能と

することに成功した｡またHS-6は電子原敬鏡だけでなく電子回折

装置としても使用可能で,普及形でありながら多目的に使用できる

ということは本機の大きな特長の一つである｡

現在商品として永久磁石を使用した多能形電子頭数銘は世界にも

例がなく,1958年ベルギーで開催された万国博覧会においてグラ

ンプリを受与されている｡今後の普及形電子顧徽鏡としては,さ
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第8閃 電 子 回 折 用 冷 却装置

らに使いやすくするため,操作の自動化に向かうものと予想され

る｡

4.電子顕微鏡用各種付属装置

電子顕微鏡の応用分野が拡大されるにしたがい,試料をいろいろ

異なった条件で観察する試みがなされるようになった｡そのために

はその目的にしたがって試料を保持する必要があり,通常の透過形

子顕微鏡に取付けて実験目的を満足せしめるような特殊付属装置

が要求されてきた｡以下その主要なものについて装置の概要と応用

例を述べる｡

4.1試料加熱装置

で,

子顕微鏡,電子回折とも,試料の熱変化の状態を観察するもの

合金の研究などには特に有用である｡弟7図の写真は銅一アル

ニウムの蒸着薄膜を3000Cに加熱したとき元素金属の結晶格子の

大きさの差によって現われる干渉しまである｡線間隔は40Åを示

L･ている｡

4.2 試料冷却装置

電子原敬鏡用と電子回折用とがある｡いずれも有楼化合物など熱

的変化を生じやすいものを冷却状態で観察するために必要である｡

第8図は 子回折用冷却装置の一例である｡

4.3 反射電子顕微鏡装置

電子線は物質を透過する力が弱いので厚い試料の観察は不可能で

ある｡金属試料などはレプリカ法によって表面の形状を薄いフイル

ムに写しとり,これを観察しているが試料表面を直接観察する要望

を満たすために反射電子顕微鏡装置がある｡試料面を電子線で斜方

向から照射し,その反射 子線をレンズ系で結像せしめるため,高

分解能は望めないが一応の目的は達せられる｡第9図の写真はその

装置とパーライト組織の撮影例である｡

4.4 ステレオ観察装置

電子顕微鏡は焦点深度が深いのである程度試料を傾斜させても一

様に焦点を合わせることができる｡これを利用して同一視野を10度

ないし15皮具なった方向から撮影し,立体観察鏡をと通して見れ

ば粒子の集合状態や表面の凹凸が立体的に観察できる｡第10図は

本装置の構造図と撮影例である｡このステレオ装置の特長は立体観

察のほかに結晶の方向性を観察する試料傾料装置としても有効であ
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(b)撮 影 例 (酸化モリブテン

第10岡 ス テ レ オ 装 置

2〟

る｡このために憤斜角も±10度可能で傾斜角度を外部から読みとる

ことができる｡

4.5 試料ひずみ装置

金属薄膜,プラスチックフィルムなどはストレスを与えると結晶

相互間に変化が起きる｡これによって結晶の内部ひずみの状態を類

推しようとするもので,電子原敬鏡で観察しながら外部より引張り

､ -

(乙､ノ

(b,C_)撮 影 例(パーライト)

J二 顕 微 鏡

∫β) 反 射 像
∠力

(i〕一式 料

垣)試料ひずL礼台

何 押 捧

亘)スプリング

(a)構

㊥ 押圧ネジ

桓)ギ

(b)撮影例ひずみ前 0.5/J

第11阿 武料 ひ ザ

(c)撮影例ひずみ後

み 装 置

のひずみを与え,結晶の模様の変化を観察する装腔で.舞】1図ほ

その構造,ワ真ほアルミニウム薄膜の撮影例であるし.この裳mの特

長は機械的にひずみを与えているので任意のひずム状態で停止させ

ることができ,再現も可能なことである｡

4･d 試料汚染防止装置(7)

電了･線に照射されている試料は鋭体内のガス分/▲などを吸着して

汚染しやすい｡粉体試料などは汚染のために粒状の変化やサイズの

増大を示L,観察を誤ることがある｡この有害ガス分イセ除けは試

料の汚染も減少し,完全な形で観察できる｡弟】2図はHU-11用の

汚染防止装 で試料竃に取付けて電子線通路の有害ガスを強制吸

除去し目的を達する装置である｡また写真はその使用例である｡
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re) J介傲

汚染防止装置使用

第12図(b～e) 撮 影 例

4.7 そ の 他

細い電子線をターケットに当て数ミクロ=/のⅩ線源を利用したⅩ

線顕微鏡装置や, 子回折などの場合,試料面の帯 を防ぐスプレ

ーガンなどの付属装置がある｡また生物試料などの超薄切片を作る

超ミクロトーム,レプリカやシャドウィノダに使用する真空蒸着装

置がある｡

5.縮 言

以上最近の電子頗徴鏡の代表例とLて日立電子顕微鏡をあげた

が,電子顕微鏡の理論的研究は峠を越し,保証性能を最高度に発揮
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第14図(b)超ミクロトーム切片の撮影例

できるような安定した機構への改良に進んでいる｡特に輸出を伸ば

すためにはR本人的特技を必要とする機構は極力取除かなければな

らない｡一方応用方面の開拓も活発に行われ,研究目的を満足させ

るような特殊付属装置の完成, 子加速電圧の上昇などに強い要望

がある｡われわれは広く各方面の研究者と連絡をとり,その時代の

要望に即応した最高級の電子顕微鏡を内外に普及させるよう努力す

るつもりである｡

最後に只野博士をはじめとし研究所,工場において 子顕微鏡の

発願引こ寄与された各位に深甚の謝意を表わす次第である｡
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