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要 旨

保証分解能の向上,操作性の向上,応用分野の拡大など市場の要求に応じて,従来発売されていたHU-11B

形を改良し,HU-11D形を完成した｡おもな改良点は,(1)照射系の軸調整に電磁方式を採用したこと,

(2)暗視野像観察用に30ビーム偏向装置を開発したこと,(3)コソデソサ,対物両レンズに電磁式スチグマ

トールを採用して操作性と性能を向上したこと,(4)電子銃のバイアス電圧を連続可変とし,最適条件でのポ

イントフィラメソトの使用を吋能にしたこと｡(5)新たに焦点合せ用,軸調整用,視野選択用など目的に応

じた蛍光板を設けたこと,(6)高圧基準抵抗の温度制御,水銀電池の採用などにより高圧安定度,および各レ

ソズ励磁電流の安定度を向上させたことである｡以上の改良により3.8Åの分解能保証が可能になり,最高性

能としてほ金の(111)泉㍉指格子像1.柑A(世界記録)の撮影に成功した｡

1.緒 日

日立製作所が1939年以来の研究結果をまとめて電子顕微鏡(以下

電顕と略す)を工場生産に移したのは1949年である｡日立製作所中

央研究所では引続き電子レンズの収差に関する実験的研究と電子レ

ンズ用磁性材料の開発研究が行なわれ(い(5-,研究結果は逐次製品に

取り入れられてきた｡電子レンズに関する基礎研究はHU-9形の完

成で一応の完結をみ,世界水準の電顕として1957年より海外に進

出した｡HU¶10形以降は研究結果を満足する磁気回路の構造的研

究,操作性の向上,ならびに応用分野の拡大を図る付属装置の開発

研究に向けられた｡このようにして電子像を絵像させる鏡体関係は

HU-11P形においてほぼ完全なものとなったが,一方電顕の応用分

野においてほ試料の作製技術が進歩し,分解能の向上が期待された｡

HU-11P形の分解能を限定していたのは主として加速電圧の変動に

基づく色収差であることが判明したので,新回路方式の電源を開発

した(6)｡これほ出力電圧の変動分を負帰還させるものであるが,その

変動分を検出すべき基準抵抗を他の回路素子から熱的,電気的に分

離することによって長周期変動(drift),短周期変動(且uctuation)

を飛躍的に改良させることができた｡合わせて各電子レンズの励磁

電流安定回路にも同様な思想を取り入れることにより,電源の総合

安定度は1×10‾5/minを保証できるようになった｡この電源を採用

してHU-11Aとしたが(7),中央研究所における性能試験の結果,金

の(111)結晶格子2.35Åの撮影に成功し,世界最高の分解能を認め

られるに至った(8)｡この高分解能を効率よく撮影できるように若干

の改良を加えたものがHU-11Bである｡

HU-11Bの性能は次々と得られた分解能記録によって証明された

が(9),性能面iこのみ改良の重点がおかれたため操作性においてやや

不十分な点が目だってきた｡特に照射系調節や対物レンズスチグマ

トールは安定性に重点が置かれ棟械的に行なうように設計されてい

るため,最高性能を得るには多少の熟練を必要とし,HU-11B固有

の性能を十分発揮できないきらいがあった｡今回これを改良して,

機械的には工場にて調整のうえ固定し,観察操作上必要な調節はす

べて電磁的に行なうようにして操作の簡便化をはかった｡この電磁
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的調節は安定回路,調節回路の増設という欠点はあるが,動作の円

滑と,操作要素の単純化が行なえるという利点がある｡また,この

電磁軸調整の動作範囲を拡大することにより,試料に入射する電子

線の方向を傾け,絞りによって直進電子線をさえぎり,試料中での

回折電子線,または散乱電子線のみによる軸上色収差のない暗視野

像も観察可台削こした｡この電磁的軸調整は複数個のプリズムを組み

合わせて電丁一線の進路を曲げるものであるから,電子線束は必然的

にび､ずみ作用を受けるので,ひずみ補正装置を必要とする｡本装置

では電磁的ひずみ補正装置を第2収束レンズiこ設置した｡対物レン

ズにもこのひず克補正装置が必要である力て,これは電子レンズの軸

非対称による焦点位置の差(非点収差)を補正するもので,一般にス

チグマトールと呼ばれている｡HU-11Bは機械的なスチグマトール

を採用していたが,本装置では照射系用のものと同一方式を採用し

た｡電顕の分解能を左右する一要因として,試料に入射する電子線

の干渉性が問題とされている｡この可干渉性電子線としては点光源

より発射される微小断面の電子線束が要求される｡点光源としては

ヘアピソ形フィラメソトの先端に着けられた鋭いチップの先端を利

用するが,この先端から発射される電子線を一点に集中させるため

には電子銃のグリッド(ウエネルトシリンダ)に印加されるバイア

ス電圧を細かく調節することが必要であるので,本装置ではバイア

ス電圧を0から1,000Vまで連続可変にした｡

ポイントフィラメソトを使用した場合は,試料面上の電子流密度

をきわめて高くできることから直接50万倍以上の像を観察するこ

とも可能になる｡このような高倍率でほ蛍光板上に数Aの像を見分

けることも可能となるから電源の安定度はいっそう高度のものが要

求される｡本装置では基準抵抗タソクを温度制御することによって

熱的飽和に達する時間を短縮させた｡また,差動増幅器の基準電池

も従来のマンガン電池を水銀電池に変更して室温変動および経年変

化に基づく出力変動を改善した｡このはか,蛍光板も従来の視野選

択用のほかに軸調整用,焦点合せ用,広視野観察用を加えて,それ

ぞれの目的に適した使用を可能にした｡

以上の改良により,工場試験による保証分解能を3.8Åに向上さ

せることができた｡なお,中央研究所における分解能限界試験に

ては金(111)の結晶格子の1/2格子1.18Åの撮影に成功している

(本誌｢電子顕微鏡の位相差コントラスト像と分解能+参照のこと)｡

図1はHU-11D形の外観である｡
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図1 HU-11D形電子顕微鏡 図2 狩場r系と試料室の構造

2.各 論

2.1鏡体の構造と諸特性

鏡体は一段加速電子銃とダブルコンデンサレンズおよび軸.洞紫川

偏向コイルよりなる照射系と,対物,中間,投射による3段レンズ紙

像系,および観察室,カメラ室よりなる記録系の三つに大別できる｡

2･1･1照射系と試料室

図2ほ照射系と試料宅の構造を示したものである｡電子銃執よ

二重門的になっていて外抑よ真空室を形成する｡内筒ほ痔肉のア

ルミニウムを成形加工して作られ,その形状と内面の鏡面仕上げ

によって電子銃に対する電界を平均化し,アノードとウェネ′レト

の作るレンズ効果を助長している｡】この内筒ほ軽金属製であるか

ら,Ⅹ線の放射を少なくし,外筒の鉛遮へいとの相乗効果により

電子銃部からの漏えいⅩ線を防止している｡外筒ほ上方がフリッ

プトップ式に開閉するので,フィラメソト交換が容易である｡ウ

エネルトは電子放出孔近辺を小さなリエントラント形とし,ウェ

ネルト全体の球状とアノードの形状によっで屯了･線を頗く収れ

んし,30/∠¢以下のクロスオーバを得ている｡

HU-11Dの収束レンズにほ二重収火力式を採月‖ノている｡第1

収火レンズは強励磁レンズとして収差を小さくし,電了･銃でのク

ロスオーバを第1収束レンズ後方の第2クロスオーバポイントに

導いて1〃¢,2･5〃¢,5〃¢のスポットサイズに縮小する｡第1収

束レンズの縮小率は加速電圧と連動して常に一定になるようにレ

ンズ電流が切り換えられる｡第2収東レソズと第1収束レンズ,お

よび試料との距離の比は1:2にあるので,第2収火レンズで作る

試料面でのクロスオーバの大きさは2〝¢,5/`¢,10/∠¢となる｡こ

の切換えは操作盤上の第1収束レンズ調整ツマミで行なわれる｡

第1収束レンズと第2収束レンズとは橡械的に同軸加工してある

ので調整の必要がない｡フィラメソト交換による電子銃の位置の

ズレは電子銃全体を水平に移動して第1収束レンズの中心に電子

線を投入するようにしてやればよい｡照射系全体ほ試料室に対し

機械的に固定されているので,収束レンズ系と対物レンズの光学

的中心とは必ずしも一致しているとは限らない｡この椒械的なズ

レを1mmとしても角度に換算すると5×10‾3radに過ぎないが,

電子線の発射方向の傾きも考慮して2×10▲2radまで電子線を曲

げることのできる偏向コイルを第2収束レンズと試料との問に設

図3 凧;∫卜了イル結線図

けた｡コイルほテレビのブラウン管などに鯉川されているくら形

コイルを2段に射み合わせたもので電子線に対し一様な水平方Irり

の磁界を作るのに適している｡図3はⅩ軸コイルのみを取fllし,コ

イルを1本の線で滋わしてその結線と電流の方向,および磁界の

方向をi光明したものである｡上のコイルと卜‾のコイルの作る磁界

の向きを反対方向とし,磁界の強さの比を1:1にして二Fゴけば電子

線は光学軸と平行のまま水平稼動する｡上トコイル問の刑慨と,

下部コイ′レー試料胤の距離との比に逆比例した分だけ下部コイ′レ

の磁界を感くすれば,電子線ほi試料の---リ∴緑肥射したまま試料へ

の入射角βを自由に変えることができる｡JこのⅩコイ′Lに対し,

Yコイルを900ずらして臥み合わせれば,`竜■.r･線は楓りニトイルの

作る磁界のベクトル和に従って偏向される方向を変えるから,試

料上を自由に平行掃引させたり,入射方向を変えたりすることが

できる｡HU-11Dには標準装備として10までの偏向装置を組

み込んであるが,コイルをそのままにして電i原のみを追加するこ

とにより30偏向として使用することができる:)この仰軌ま金の

回折リングにして(440)に相当する()図4は偏ド岬】(1_ロ川千句2β)

と,面間隔`gの関係を示すグラフである｡この胤｢】j装置は回折電

子線や散乱電子線のみによって結像させる爪視野観察に有用であ

る｡暗視野像を得る簡便法として対物絞りの移動により透過電子

線を遮断する方法があるが,像を結ばせるべき回折電子線,ある

いは散乱電子線はレンズの軸外にあるた糾虹ヒ色収差の影撃苧を受

けて良い像を結ばない｡入射電子線を傾斜する方法ほ,結像のた

めの電子線のみをレンズの中心を通すようにするため,分解能の

高い良質の像を鰍よせることができる｡,図5は肺視野像の一例で

ある｡αほ通常の透過電子線像,∂ほ電子線を傾けて散乱電子線

のみをレンズの中心に導いて結像させた暗視野像,Cはαの透過

像の状態から対物絞りを動かして透過電子線を遮断し,対物絞り

の穴を透過した散乱電子線によって結像させた暗視野像で,∂と

Cの像の差は著しい｡結晶試料などの回折線による暗視野像観察

にはさらに効果を発揮する｡

この偏向装置は一種のプリズムであるから,電子線は一方向に

強く偏向作用を受けるためスポットの形状が真円でなくなる｡こ

れを補正するためにいっそう効果のよい場所として第2収束レソ

ズ内にひずみ補正装置(スチグマトール)を設置してある｡これ

により最大30偏向させるスポットでも真F‾りに補正することがで
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きる｡その構造原理は対物レンズの項で説明する｡

試料室には図るにあるように冷却トラップが取り付けられてい

る｡このトラップの一端には表面積を大きくした冷却壁が取り付

けてあって,トラップに液体窒素を注入すると約10分でその表面

は-150℃以下になり,試料室内の有機ガスを吸着する｡試料室

内は真空度が上昇するばかりでなく,きれいな真空となるから試

料への有機ガスの沈着がなくなり,汚染が防止される｡最近は写

真乾板としてフイルムが使用されるようになったので,写真乳剤

からの放出ガスによる汚染が問題になってきたが,図占のように
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回折試料室にも同じ構造の冷却トラップを使用することによりき

わめて効果的に汚染を防止することができる｡図7は試料室の真

空度とトラップの効果を示すものである｡

2.l.2 結像系と観察記録系

図8は対物,中間,投射レンズよりなる結像系と,観察室,カ

メラ室を示すものである｡結像系の中で最も重要な部分は対物レ

ソズであって,分解能の基本となる球面収差,色収差,非点収差

は通常対物レンズのものが代表される｡これら収差は電子レンズ

の励磁力を強めるほど小さくなる(1)～(5)｡図9～11は上記3収差

と励磁力の関係を示したものである｡色収差には電源の変動によ

って生ずる像の回転と倍率の変化も含まれる｡これを軸外色収差

と呼ぷ｡対物レンズと投射レンズの励磁条件をある特定な条件下

におけばこの軸外色収差による像の乱れをきわめて小さくするこ

とができる｡これを軸外色収差補償と呼ぶ(2)｡

HU-11D形の理論分解能d桝i｡は,次式

d桝in=0.43C81/4スa/4
…(1)

α｡｡t=1.4Cg‾1/4ユ1/4
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図12 ス チ グ マト
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によれば,約2･3Aとなる｡スは電子線の波長で100kVの場合

3･7×10▼2A,Cざは対物レンズの球面収差係数で1.6mm,α｡｡tは対

物レンズの最適開口角で9.7×10-3radである｡

HU-11Dの三段拡大レンズ系において,中間レンズは倍率変換

の役目を果たす｡中間レンズの励磁電流を変えることにより対物

レンズによってできる任意の拡大像を投射レンズの物面に投影す

る｡このとき,対物レンズの後方焦点面に中間レンズの焦点を合

わせると倍率は零となるが,このとき試料が結晶であればこの後

焦点面にはその結晶の回折漣点ができている｡この回折斑点を投

影レンズで拡大すればその結晶の微小部の回折像が観察できる｡

これを制限視野回折と呼ぶが球面収差を考慮した制限視野の下限

範囲月(半径)は

虻C5･(言)3･
で求められる｡C5は対物レンズの球面収差係数,

長,dは回折斑点に対応する綱平面の面間隔で,

とると,100kVの場合,

..(3)

jほ電子線の渡

dを0.8Aまで

月≒1,550A

となり,制限視野半径は試料面で約1,500Åが限度となる｡100

kVの場合はこの辺が限界であり,さらに微小部を制限したい場

合は加速電圧を上げなければならない｡

対物レンズには非点補正装置が組み込まれているが,これは2

組の長方形コイルを組み合わせた電磁式スチグマトールである｡

その原理図を図】2に示す｡2組のコイルはαのように互いに450

ずらして組合せでありこれに∂のように908位相のずれたsin,

COSの電流を流すとこのコイル群の作る非点収差は,非点量一定

のまま,その方向はCのように回転する｡非点の大きさは電流に

よって連続的に自由に変えられ,方向は60ステップ切換式である

からこのスケクマトールでの最小補正量は固有非点の1/20まで
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表1 倍 率 表

00

投射

加速電圧
投射レンズNo.1r 投射レンズNo.2i投射レンズNo.3

50kV

75kV

lOO kV

1,000～500,000

1,000～340,000

1,000～250,000

600～200,000

600～150,000

600～100,000

400～85,000

400～60,000

400～45,000

可能である｡

回折試料室ほ照射系で作る電子線の微小スポットを利用して高

分解能電子回折が行なえる｡固定のカメラ長は約450mmである

が,回折試料室の下には投射レンズがあるので,このレンズを働

かせれば最大10mまでカメラ長を延ばすことができるので高分

散回折や面間隔の大きい高分子結晶などの回折に適している｡

托U-11Dの投射レンズは3個のポールピースを真空外より交

換するターレット方式である｡これは励磁条件を対物レソズの励

磁条件と組合わせて軸外色収差を最小にするためで,それぞれの

ポールピースによってカバーする倍率の可変範囲が異なる｡表1

は倍率範囲を示す表で,観察目的に応じた倍率範囲のポールピー

スを使用すれば,その間ほ一つの調節ツマミで連続に行なわれる｡

観察室は三方から終像を観察することができる｡視野選択蛍光

板は撮影前の視野選択と細部の観察を行なうために強い電子線照

射を避けねばならないので,軸調整など電子線を強く照射するた

めの小さい蛍光板を新たに取り付けた｡また,双眼ルーペでの焦

点合せ用として微粒子,高コントラストの小蛍光板を設けた｡こ

れら小蛍光板ほ不要のときは視野の外にのけておくことができ

る｡観察室の窓ガラスの内面には透明導体処理を施してある｡これ

はスクリーンなどから反射した電子線による帯電によって終像が

ひずむことを防止するためで,高分解能回折には特に重要である｡

カメラ宝は電子線像を写真に記録するためのもので,36枚の写
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fけ･連続に撮影できる｡ニケ貞乳剤の装てん,取J_11しほエアロック

によって鏡体に切離し随時行なうことができる｡

なこね,電子線通路を高真空に保つ排去も系は電子銃,結像系を油

拡散ポンプを通した2系統で,また∴‾ら℃料宅,カメラ室,フイル

ム乾燥室は予備排気を回転ポンプー系統で排気するようになって

いる｡

2.2 電 源 装 置

電源装置の中心は電子加速用の高圧発生装置とレンズ励磁用の電

流安定装置で,電顕の性能を左右する重要な部分である｡.この電源

部分についてはすでに本誌に発表されているので(6),今回は改良部

分のみ簡単に説明する｡

2.2.1高圧発生装置の改良点

図13は高圧安定回路のブロック岡である｡高圧出力は50,75,

100kVの3段切換式であるが,その安定法は出力の変動分を慮準

抵抗によって検出し,誤差増幅器により増幅して制御管にフィー

ドバックさせている｡問題はこの基準抵抗の温度変化による抵抗

変化であるが,本装置では基準抵抗タンクに水冷パイプを巻き,

一定温度の水を流して温度飽和時間を短縮させた｡また,比較電

圧用の基準電池に水銀電池を採用した｡水銀電池はマソガン電池

に比べて温度系数が1/10であるから,基準抵抗の改良と相まって

出力電圧の変動を3×10‾6に向上させることができた｡

2.2,2 レンズ電流安定装置

電流安定装置も基本回路は高圧発生装置に等しい｡レンズ回路

の中で特に重要なのは対物レソズの電流制御であって,高い安定

度とともに,微小ステップによる正確な電流のステップ変換が要

求される｡対物レンズは焦点合せに用.いられるが,微小物体の焦

点合せは肉眼のみでほ不可能なので,正焦点の付近で段階的に焦

点を変化させ数枚の連続露出写真の中から最も正焦点に近いもの

を選ぷ方法がとられる｡本装置ではその変化幅を,況している電

流値の3×10‾6,1.3×10‾5,2.4×10▼4,4.5×10一之の変化幅で22段

に切り換えられる4種類の変換器を設えている｡これは焦点変化

に換算すると1スラップ当たりそれぞれ,120A,500A,9,000A,

1.7一"になっている｡図14はステップ変換による投影例を示した

ものである｡

この写真で示すように,焦点の位置で粒子の形状が変わってい

るから単に1枚の写真から微細構造を論ずることは危険であり,

ステップフォーカスの有用性が認められる｡

本装置では回路はすべてプリント配線で点検保守は容易であ

る｡全回路を鏡体と別キャビネットに収容して別室への設置を可

能にしてある｡電源の操作はすべて鏡体側の操作盤上よりリモー

トコントロールされる｡

2.3 性 能

本装置の性能については本誌｢電子顕微鏡の位相差コントラスト

像と分解能+に菰田氏が執筆しているのでこれを省略する｡保証分

解能は4.5Aである｡

図14 ステップ変換によるフェリチソの撮影例

3.結 口

電顕の用途が広くなるに従い,試料をいろいろな状態に保持する

特別付属装置が要求され,試料加熱装置,試料冷却装置など多くの

付属装置が用意されているが,最近開発されたものに加熱傾斜装置

(HK-2B形)がある｡これは試料を800℃付近まで加熱しながら傾

斜して行くもので結晶試料の熱変化の観察に有効である｡電頗の微

小電子線を利用した徴′ト部Ⅹ線分析装置(HXA-1形)も開発されて

いる(10)｡これほ分光結晶としてマイカを用いMgからUまでの分析

ができる｡結晶をKAPに交換することも可能で,特にNa,Mg,

Alなど軽金属の分析に有効である｡

以上,HU-11D形の特性について改良点を中心に述べたが,今後

の課題としてさらに電源の安定化を行なって分解能を向上させるこ

と,真空排気操作の自動化などが進められねばならない｡

最後に本装置の完成に当たり,ご指導ご協力をいただいた,日立

製作所中央研究所只野技師長,木村部長,菰m研究員,日立製作所

那珂工場の大沼部長,野口課長,小沼課長はじめ設計,製作関係の

諸氏に厚くお礼申し上げる｡
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(9)
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-66-

参 男 文 献

N.Morito:J.Appl.Phys.Vol.25,986,1954

S.Katagiri:Rev.Scie.Inst.Vol.2る,1955

S.Katagiri:J.Japan Electronmicroscopy Vol.1,No.1,

1953

N.Morito et al:J.JapanElectronmicroscopyNo.5,143,
1957

S.Katagiri:J.Japan Electronmicroscopy Vol.8,No.3,

1960

Y.Utsumiet al:HitachiReview Vol.11,No.6,1962

Y.Ohnuma et al:HitachiReview,S.Ⅰ.No.10,1964

T.Komoda:J.Japan Electronmicroscopy Vol.13,No.1,

1964

T.Komoda:J.Appl.Phys.Vol.5,No.7,pp.603～607,

July,1966

S.Ozasa et al:HitachiReview Vol.15,No.7,1966

=




