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超高電圧電子顕微鏡の金属学への応用
ApplicationofHighVoltageElectronMicroscopytotheStudiesofMetals

井 村
T∂ruImura

要 旨

従来の電子顕微鏡法における難ノ如ミ･超高電圧電子顕微鏡の出現によってどの程度緩和されたか,その緩和

(特に試料厚の制約に関するもの)が金属研究上どのような面で生かされつつあるのか,またその学問的意義は

どうかといったようなことについてまず話が進められ,次にほ,超
租 電子顕微鏡の活用の度を一段と高め

るため,装置や実験技術上さしあたり改良してゆくべき問題点について,金属研究者の立場から,意見が述べ

られている｡

1.緒 口

3

1956年,P･B･Hirsch氏,W･Bo11mann民らによって,金属を蒔

くしてその内部を電子顕微鏡で直接観察する通が開かれてから,こ

芸芸慧這妄芸雷…琶苦…冨主要り用され,その多くの分野の研究に画妻l≒2
この間,装置的には分解能の向上や,鏡体内で種々の操作が行な

われる部品の開発が進み,また一方試料作成技術や回折理論をもと

にした像の解釈などに関しても経験と知識がつみ上げられて,利用

者としてほ,たいがいのことにはことかかないまでになってきた｡

しかし,このように方法的に一応確立され,また応用面で多くの

成果があげられてきたものの,その反面では,これまでのような改

良や精解化では解決されないような方法としての欠点ないし限界が

改めて大きくクローズアップされることともなった｡なかでも金属

研究者にとって最も大きい欠点と思われたものほ,電子線の物質透

過能の弱さに仙大H-る試料厚におけるきびしい制約である｡これほ

バルクな紆誠一での内部構造ないし現象の究明を心がける一般研究者

には,巌も大きな悩みであったといってよい｡

加速電虻が100kV程度の従来の電子顕微鏡では,用い得られる

試料の厚さほ,電子線を比較的よく透すAlにおいてすらたかだか

1ミクロン程度であったから,こういった極端に蒔い膜試料による

従来の実験結果は,薄膜特有の梢造や現象を多分に含んだものにな

つているのではなかろうかという懸念がつきまとって,それについ

ての論議がしばしばなされてきた｡特にそれは,蒔険にする過程で

変化しやすいといわれるものが観察対象となったり,あるいは,寸

法効果をうけやすいような現象を鏡体内で現出させて(鏡体内で薄

膜試料を引張ったり加熱したりして)観察しようとするような場合

にはことさらである｡その前者としては,たとえば転位の分布や拡

張の度合,後者としては,転位の運動,神結晶,析軋 変態などに

閲した実験があげられよう｡

L七がって,金属研究者のいだいてきた腐乱､は,なんとかして試

料惇の制約を緩和し,できるだけバルクに近い状態でものを観察し

て,信赦度の高い結果を得たいということであった｡

ところで,厚い試料を電子線で透してみようとすると,それに

は,電子線の加速電圧をあげるしかうまい手がない｡しかも電圧を

上げることによって付随的に,試料での電子線の吸収による色収差,

回折像をうるための微小介在物の寸法の下限,あるいはものにもよ

るが観察状態での試料の変化などに関する従来の限界の緩和が期待

されもする｡

こうした掛､や期待は,広く結晶での電子線の回折現象を取扱う

理論,実験両面での研究者に共通したものであったわけで,そのよ
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図1 加速電圧と透過能の関係

1,000

うな人達の願いが国内では総合研究班(代表者,名大榊教授)の組

織を契機として結集し,新しく超高唱圧電子顕微鏡といった有力な

装置の開発を促すこととなり,この三,四年来の数グループの人達

の異常な熱意と努力がそれを実現させたt)そして今では,国外のも

のも合わせると,加速電圧が500kV(名太東大‥==日立製,金村技

研･京大‥‥‥島津臥750kV(ケンブリッジ大)1,000kV(日立,

日本電子),1,500kV(フランス電子光学研)などの竜顔で実験が進め

られた｡またアメリカUSスチール研,/ミージニア大では1,000kV

が,西ドイツマックスプランク研では650kVのものの建設計仰が

進められるようになってきている｡

そこで,ここではこのような超高電圧電子顕微鏡の出現により,

従来の電子朗緻鏡の性能上の限界がどの程度とり払われ,それが研

究上の難点をどのように緩和したか,またその緩和が研究上どのよ

うに重要な意味をもつか,といったようなことを,私どもを含め股

近国内数グループで行なわれてきた実験結果を主として引月=ノなが

ら論じ さらに進んで,この種高圧電顕が効果的に利用されうるで

あろうと思われる将来の二,三の研究課題をあげて,それを遂行し

てゆくために装置上あるいほ実験技術上どのような改良や工夫がな

されるとよいかを述べてみたい｡

2･超高電圧電子顕微鏡の長所

2･1試料厚の増大

図1は,電子線の透過態と加速電圧の関係をHirsch代の理論計

算の結果に従い図示したものである○ここでいう透過能とは,吸収係

数の逆数に相当するような量であり,吸収係数×が加速された電子の

質量プ刀と波長よの構の二乗に比例するところから,種々の加速′竜圧

に対する1/(椚ス)2の値を計算し(桝およびスのそれぞれに相対論的

電子線の吸収に関する厳密な話は,上田教授の解説(1)を参照

されたい｡
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補正を施したうえで),それと加速電圧100kVにおける1/(椚ス)之の

値との比を求めて,それを電圧に対し図示したものである｡この関

係はその後実験によりチェックされ,500kV程度まではほぼ満足さ

れている模様である｡それより高い電圧では,かなりの食違いを示

す結果も出ているようであるが,実験的にまだおちついた値が示せ

る段階でもなさそうであるから,現状では上記の関係を一応の足掛

りとすることとして,500kVの電顕では,従来の100kVの場合より

も,約2.4倍厚い試料が,1,000kVでは約3倍の厚さの試料が透過し

うるということにしておこう｡ところで,この関係は,透過あるい

は反射電子線の強度が(言い換えれば像の明るさが)同一になる試料

厚の電圧依存性を近似的に与えているに過ぎない｡実際,われわれ

が何かの像を観察するという場合には,明るさがえられればそれで

よいというものではない｡コントラストと分解能が十分ともなって

いなければならないことは自明のことであって,それらが十分であ

れば,むしろ明るさの若〒の不足はたとえば露出時間を長くすると

か,輝度倍増装置で明るさをおぎなってもよいわけである｡したが

って,実際の観察に対しては,先記の関係は,この点だけからいっ

ても不満足なものとなる｡後述するように,各種の収差は,電圧の

増加とともに減少するので,これを加味すると高圧にゆくほど,事情

はさらに好転する可能性がある｡上田氏は,すでにこの点に注目し

て,菊池線の出現状態と拡大像の質の間の関係をMoS2について系

統的に調べ,観察可能な試料厚の上限の加速電圧依存性を像の質を

も加味したうえで実験的に求めた(2)｡金属についてのこの線に従っ

た実験がいまだ十分行なわれていないのは残念であるが,結果の傾

向からみてHirsch氏の関係が与える傾向より,少なくとも悪くは

なっていないようである｡この種実験で得られる結果は,像の観察が

可能な厚さそのものに対する知識を与えるので,応用研究者にとっ

て貴重な基礎的貿料を提供するという意味で,きわめて重要である｡

2.2 分解能の向上

電圧増加により,電子線の波長が短くなり,またそれに伴って回

折角が小さくなって(それに依存する球面収差や回折収差などは減

少することとなって),理論的には分解能が向上するはずである｡

ところで,高圧電顕の実際の分解能XXを議論しようとするときには,

それら光学的好都合因子以外の因子,たとえば,光学系の仕上り精

度やレンズ自体の性能,加速電圧やレンズ励磁電流の安定度などの

ような装置的なものが,すでに高水準にある100kV電顕に比べて

どうであるかということと,いま一つは試料内での電子線の吸収に

ょる色収差がどの程度少なくなるかということが問題となる｡しか

し前者は,国産の500kV超高電圧電頗では,100kVに比べてあ

まり遜色はなさそうであるから,むしろ厚い金属試料をみようとす

るわれわれには,後者が実際上最も重要な因子となるようである｡

さて,試料内での電子線の吸収によるエネルギーロス』E(幅をも

っ)に帰国する色収差∂cの度合ほ,』E作に比例するから,同一厚さ

の試料を対象とする限り加速電子のエネルギーE(=gV)を増加す

るほど減少し,結果的に分解能の向上をもたらすことになる(写真l

比較的厚い試料中の転位の観察,参照)｡(スケールは1〝,以後の写真も同様)

2.3 陪視野像の解像度向上

加速電圧の増加とともに,回折角αは減少するので,αaに比例す

る球面収差は急速に小さくなるとともに,先項のように色収差も小

さくなる｡したがって超高電圧電顕では従来より質の良い暗視野像

がえられることとなる(写真2参照)｡従来の100kV電顕の場合,

対物絞りを光軸からずらせて回折波のほうに合わせる手法では一般

に析視野像に流れが出やすく,入射電子線を傾けて,光軸上の絞り

XX

われわれの場合ぎりぎりの分解能は実験的にまだ調べられて

いない｡塩化白金カリの6.9Aの格子縞をわれわれはみてい

るが,さらにいいところまでいく見込みは十分ある｡

にさそい込むことにより質の良い像をえるようにしていたが,す

でに500kVの電頗においてこの難点は大幅に緩和され,絞りをずら

す手法でも低次の反射に対しては,明視野像と遜色のない十分使用

に耐える暗視野像がとれるようになった(8)｡暗視野像の有用性がま

すます高まりつつある現在,質のよい暗視野像がとれ,しかも容易

にとることもできるということになると,利用の度はますますふえ

てゆくことであろう｡

2.4 回折像をうるための最小制限視野半径の減少

電子顕微鏡では,中間レンズを調整することにより,限られた試

料の視野(対物レンズの像面に視野絞りを入れて)と対応する電子

回折像をうることができる｡この場合,対応の信頼度は,対物レン

ズの球面収差によって決まる｡すなわち,球面収差係数をC5,回折

角をαとすると,球面収差によるボケ∂5ほ,∂5=Cs･α3で表わさ

れ,この∂5が最小制限視野半径となるものである｡したがって,加

速電圧が高くなり,波長が減少して回折角が小さくなると,上記∂5

も急激に小さくなる｡たとえば,1,000kVにおける最小制限視野径

ほ,100kVのそれに比べて約1/40になる(4)｡この最小制限視野径

の小さいことば,視野を小さく限っても,見えている領域以外から

のまわり込み反射が少ないことを意味し,その意味で対応の信楳度

が向上したといえる｡つまり,電圧を高くすると,視野絞りを従来

より小さくしても,信顧度の高い回折像がとれるようになるという

利点がでる｡これまで100kVの電顧においては,回折像をうるた

めに有効な最小制限視野径は1ミクロン程度であったが,500kV電

顕では実験的に0.1ミクロン以下の領域から十分の強度と信頼度を

もつ回折像がえられており(5),今まで困難であった微小析出物や異

相の解析が行なえるようになったといえる｡

2.5 電子線による損傷および試料汚染の減少

小林氏らがポリエチレンのような高分子試料の観察において得た

実験結果(6)では,電子線照射による試料の損傷は,電圧が高くなる

ほどその度合が減少している｡金属については今のところ詳細な実

験が行なわれていないので,定性的なことしか言えないが,厚さが

同じ試料で同程度の明るさの像を観察するとき,熱的変化と思われ

るものは少ないようである｡しかし一方では,加速電圧の上昇に伴

い,多くの試料で,それを構成する原子の変位に要する最小エネル

ギーすなわち閻エネルギー以上のエネルギーを入射電子がもつよう

になるので放射線損傷が生じる結晶種がふえてくるXXX｡しかし筆

者が500kV電顕で,通常の観察状態下の照射電流密度を測定した

結果では,その値は0.5A/cm2以下であることが確かめられたので,

担傷の発生があるにしてもそのひん度ほ観察中は無視しうる程度で

あることがわかり,この面の危倶はないといってよさそうである｡

これとほ別に,電圧上昇の必要上鏡体内を高真空とし,かつコール

ドトラップを常用しているためか,試料の汚染が従来よりは著しく

少ないようで,同一物の長時間観察が行なわれうるようになったこ

とは金属研究者にはありがたいことである｡

3.試料膜厚増大の効用XXXX

3.1寸法効果を受けやすし､対象物の観察

バルクな結晶で処理をすませたものから薄膜試料を作り観察する

際,金属研究者がしばしば取り扱う寸法効果を受けやすい二,三の

対象物について,500kV程度の電麒がどの程度有効であるかを述べ

よう｡

×XX

したがって,積極的に強い電子線をあてて,損傷の研究を

多くのもので行なえるようになる｡
××××

試料作成を容易にし,試料種が多くなることも看過しえな

いことである｡
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3.1.1転位の分布

結d乙を描くしてゆく過程で,実質が取り去られるに伴い,内部

ひずみの解放とか自由表面の影響が強く現われてくるため,転位

は表面より逃げたり,内部で再配列を起こすということが今まで

問題となってきた｡)たとえば,バルクで存在したほずの転位の60%

程度カ＼滞隕にする過程ないし直後表面に逃げたり相互消滅を起

こしてしまうとする報告(7)があることでもわかるように,電顕法

による転位密度の測定ほ,従来よく行なわれてきたものの,そうい

った意味でしばしば諭.議の対象となるものの一つであった(8)(9)｡

とこ/)で,その測定結巣の信煩度を確かめるにほ,バ′レク結晶中に

できるだけ転位分布が一様な状態を現出させたうえで,試料厚と

転位の数との間の関係を調べ,その間にl在線関係が成り立つ範囲

を調べるのも一つの方法である｡500kV電厳により,川崎民らが

AlおよぴFeについて調べた結架rlO)によると,純Alでは,4,000Å

以下の厚さの場合はいずれにしても良縁関係からはずれ,安JLな

のは8,000A以上の場合ということであったし,炭素を20ppm含

む鉄では,脱炭して炭素量が5ppmとなった後でも転位密度は厚

さに関係なくバルク小のそれを与えることが示されている｡18-6

ステンレス鋼についての筆者らの結果はAlの場合に類似してお

り,3,000Å以下の厚さでは桓線性があやしくなるものであった｡

これらは金属種と転位Fl体の性質以外にも,純度や加工の仕方,

加工の度合にもよることであって一概に言えないが,従来の転

位分布や締度に関する実験結果の中には再吟味の必要なものが多

分にあること,500kV電顕を用いることによって結果の信煩度を

高めうることを示すものと解してよい｡,転位の分布に関するもの

として,多くのもので,加工硬化状態において転位ほ数ミクロン

程度のセ′レを作ることが知られている｡試料厚の関係で,従来平

面的にしかとらえられなかったものが,500kV電頗のおかげで

2～3ミクロン以上の厚さのAl中のそれをとらえうるようになり,

その三次元的構造やセル壁での転位円汐帖;詳鮒に観察されること

となった(11)(写真3参照)｡)

3.1.2 拡張転位と積層欠陥エネルギーの測定

血心立方金属および合金中の転位は,一般に拡張して両部分転

位の間に杭層欠陥をもってつF)合っている｡そうした転位が作る

網目の会合点ほ,積層欠β"1エネルギーを測定するうえで従来よく

用いられてきた｡しかし,100kV程度の電顕でこれまで観察して

きた転位網ほ,1ミクロン以下の厚さの薄膜に斜めにはいった状

態のものが多く,形のうえで幾何学的補正が必要なばかりでな

く,転位間のつり合いに自巾表耐の影響がかなりきいていると考

えられる状態下のものであった｡理想的+ノ涌賀つまり厚い試料で,

寸法の大きい転位網がよ面に並行に存在する場合を取り扱うこ

とが望まれ,それを試みているが,500kV電頗によりかなF)それ

に近い状態Fでの観察が行なわれるようになってきた(写真4参

照)XXXXX｡まだ十分なところまで実験は進んでいないが,期待の

もてる応用例の一つである｡

3,2 寸i去効果を受けやすい諸現象の研究

電子線を透過しうる瀬見臭を試料とし,これを鏡体内で処理してそ

こにバルク結晶での現象を再現して観察しようとするとき,とくに

寸法効果を受けやすい諸現象が,500kV程度の竜顔でどの程度バル

クのそれを再現しうるかについて簡単にふれてみよう｡

3.2.1転位の運動と相互作用

鏡体内で試料を引張ったり,強い電子線の照射による熱応力で

転位を動かして観察する実験がある｡これほ,転位の増殖や相互

作用の直接観察によって,特に金属,合金の降伏現象や加工硬化

現象の解明への手がかりを得ようとするもので興味深いものであ

XXXXX

以後の写真ほいずれも未発表

る｡最近藤田氏(1已)は,500kV電顕の強い透過力を利用し,従来

よりも厚いAlを試料として,鏡体内でリl張り変形し,転位の切

り合いによるくびれやループの発生と,それをもとをこした転位の

もつれ合いや転位のセル構造形成の膜厚依糾生を調べ,この面の

実験に一つの指針をケーえた｡結果的には,1.5ミクロンより惇い韻

域ではセルの形成がみられることを示すとともに転位のもつれ

合いの起こる過程について興味深い情扱を引き出すことに成功し

た｡ここでほ,まだ従来の実験と同様wedge-Shaped sectionを

もった薄膜が試料となっているため,動く転位に作用している応

力が不明であって(欲をいえば,応力ーひずみ関係との対応がい

くらかでもつけられるとよいが),結果がいま一つ生かされてこな

いのは残念である｡しかし,従来は,観察されうる試料部分が鵜

すぎたため,特殊状態での転位源,転位反応,運動抵抗などに閲

した定性的情報が引き出されていたのに比べれば,今後試料や部

品に工夫と改良を施すことにより,この種の実験から,量的な情

報をも含んだより有用な結果がえられる可能性も十分あると言っ

てよいであろう｡

3.2.2 析出現象と格子欠陥

従来析出現象の研究ほ,バルク結晶で熱処理をすませた後,そ

れから薄膜試料を作って観察するのが一般であった｡こういった

原子や坐孔の拡散が主役となる現象ほ,寸法効果を受けやすいも

のの一つであるから,従来のように極端に薄い膜でほバルクでの

現象を追跡することばほとんど望み薄であった｡この点について

はこれまで,/ミルクで熱処理をして析出させたものを薄膜にして

見た場合と,焼入れて薄膜にしてから加熱をして析出させた場合

とでは,析出物の模様がはなはだしく異なるという報告(1a)があっ

たし,薄膜での現象の追跡ほ意味をなさなかったといってよい｡

筆者は最近Al【0.6al%Mg-0.3at%Si合金の板を焼入れて後,薄膜

を作り,これを直ちに500kV電顕の鏡体内で徐々に加熱すること

によぎ),析出過程を追跡した｡その結果,バルク結晶で処理をし

たもので言われてきた析出過程の各段階の生成物を認めるととも

に,これまで見すごされていた溶質原子と転位の相互作用につい

て興味ある観察に成功した｡すなわち,過程のごく初期において,

溶田原子が転位線のまわりに集り,転位線の形態がしだいに変化

するとともに,そこに強い特異なコントラストが現われてくるこ

とや(写真5参照)転位線上から優先的に中間相が生成されていく

ことなどで,これまで,この合金系でほ,Al-Cu合金と異なって

転位が析出過程に関与していないとされていたことに修正が加え

られねばならなくなった(写実る参照)｡また析出相を作るもので

ほないが,Al--5at%Mg合金において,焼入れ直後の観察でほほ

ば府二線状に見える虹位れ 加熱とともにclimbを起こしhelical

dislocationsを形成してゆく過程が500kV電顕での厚い険部分

で追跡されること(写真7参照j,ミクロン程度より薄い部分では

転位が逃げてしまってそれが十分追跡し得ないことを認めてい

る(写真8参照)｡これらほ,析出現象の鏡体内での再現,あるい

は,点欠陥の拡散による二次欠陥の形成や転位の体積非保存運動

に関連する現象の膜試料での直接観察が,超高電圧電子顛徴鏡の

出現により望み得られるようになったことを示し,今後この面で

も研究に大いに活用され成果をあげるものと期待される｡

3.2.3 再 結 晶

再結晶現象に及ぼす膜厚効果を古林氏らは最近調べた(14)｡これ

では,80%冷間圧延した純度99.99%のAlと,72%冷間圧延し

たFe-3%Siの(111)〈112〉単結晶が試料として用いられ,Wedge-

Shaped section をもったそれらの薄膜が鑓体内で加熱され調べ

られた｡その結果によると,膜厚効果ほだいたい両者とも同程度

で,0.4～1ミクロン程度の厚さのところでは,バルクに対応する

】 69…
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ような回復,再結晶はなんとか起こるが,再結晶粒の成長はほと

んど見られず,厚さが約1ミクロン以上になると,再結晶粒の成

長はもちろんのこと,結晶粒の粗大化など通常バルクで見られて

いる現象はすべで竜顔内で†年現されるそうである｡筆者の知らさ

れている限りでは,実験はいまだ予備的段階のようであるが,こ

のような厚い膜による再結晶機構の研究が,どのように発展する

かは今後の楽しみである｡

3.2.4 同 素 変 態

かつてE.Votava氏は,Coの薄膜試料を加熱し,それを冷却し

ながら100kVの電子顕微鏡で観察したことがある(15)｡♪ その際

高温相(f.c.c.)の低温への(低温相c.p.h.)著しい凍結を認め,そ

れをSeeger氏の提案による変態の伝播機構をかりて,次のように

理解した｡すなわち,その機構というのは,双晶成長の磯橋と叛似

して,適当なラセン成分をもった転位(pole dislocation)のまわり

で,一組の部分転位が回転することによって変態が進むというも

ので,変態がゆきわたるためにほ,そういった転位が十分に存在

する必要があることとなる｡しかし従来のものでは,あまりにも

試料が薄いため,一つにはそういった機構を可能にするpole

dislocationの長さないし存在が限らオ1てきて,変態が十分完了し

えないのであろうと考えられた｡その解釈の当否はともかくとし

て,高温相が凍結されやすいことは実験事実であるから,従来は,

バルクな結晶での変態を鏡体内でそのまま再現することは期待し

がたいことと考えられていた｡いまだバルクな結晶での変態をそ

のまま鏡体内で再現して追跡したという実験には乏しいが,最近

Cu-Al合金のマルチンサイト変態での実験が,500kV電顕を用

いて行なわれ,二,三この面で興味のある結果が出ている(16)｡す

なわち冷却時に起こる変態と,加熱時の逆変態について調べた結

果では,両変態とも試料の厚さが蒔くなるほど起こりにくくなり,

変態畳も少なくなるとともに,変態点もバルクの場合の380℃に

くらべ,冷却時の変態では200℃くらいまで,また逆変態では

470℃程度まで変化することがわかった｡なおそれ以上に注目す

べきは,100kVで観察できる程度の蒔いところに,バルクではほ

とんど現われない結晶系の和がかなりのひん度で現われてくるこ

とで,これらは,100kV程度の電顕で追跡するとき,変態の様相

が′ミルクのものとかなり相異することを意味し,超高電圧電顕の

F‡1現がかなり事情を好転して,この血の研究に成果をもたらすで

あろうことを予測させる｡

4.これからの利用と二,三の提言

これまで1年半余,500kV電顕を運転し,利用してきた者のひ

とりとして,こうあってほしいと感じた点や,筆者の興味をもつこ

れからの研究課題に関連して開発ないし改良を希望している装置上

の問題点をあげてみようと思う｡もっともそのうちにほ,利用者側

が主体となって解決してゆかねばならないものもあることは承知し

てのことである｡

ん1観察記録法に関して

まず蛍光板用の材料に関してであるが,当初Ⅹ線発生量が比較的

少ないとして用い始めたBeZnSiO系蛍光剤は,Ⅹ線放射に関して

は従来100kV電顕で筆者らが常用してきたT4YI蛍光剤×XXXXXに

くらべていくらか弱いが,明るさがかなり犠牲iこなるようであった｡

通常の写真用露出計を観察窓に密着して測ったラフな測定結果で

は,後者を用いるほうが明るさは約2.5倍くらい大で,像の直視には

都合がよい｡Ⅹ線発生量を押えてかつ明るい視野を与える蛍光剤が

得られればと思うが最良のものを見いだすまでに至っていない｡な

おこれに関しては塗布量に適当な値があるはずで,従来程度の薄さ
××××××

主成分:カドミウム,亜鉛硫化物,鋲

では塗布膜の局所的厚さの不同や下地金属板の平滑度を敏感に反映

してむらが出やすいので,少しく厚く塗って使っているが,それで

は,焦点合せがあまくなりがちである｡また,軸合せに際して蛍光板

の中心部がやけJPすいので,蛍光板としては,上に軸合せ用,下に像

観察用と二段がまえであることが必要である｡次に記掛こ関してで

あるが,通常の電子顕微鏡用乾板を用いてきて特に不都合はない｡た

だし第一視野をとり,次に第二視野を選んでいる間に蛍光険で発生

したⅩ線がわざわいするものと考えられる地のカプリ(一枚の乾板

に二視野記録できるようになっているが,両コマのプチの重なる乾

板中央の帯状部分がいくぷん感光している｡一コマ撮りではあまり

蘇著ではない)がいくらかあることがわかる｡蛍光板の塗布面は

黄銅板でもよいが,その下に鉛合金板でも重ねてⅩ線のわざわいを

最小に押えておきたい｡これとは別にSS級のフイルムを試みに用

いた例(高野,小島氏)があり,それでほ露出時間は乾板の約十分の一

となりよい面もあるが,コントラストや拡大によわい点がある｡高速

電子線に対しては,対可視光線の場合と当然異なる面も出てくるの

で,感光度,乳剤険厚,粒子寸法などを総合的に検討してみる必要が

あろう｡もっとも後述するような利用面もあるので,輝度倍増装置と

ビデオコーダの組合せで解決してゆく手もあるものと考えられる｡

4.2 試料汚染の抑制に関して

500kV電顧では,従来のものに比べて鏡体内の真空度が高くなっ

ていることと,試料室のコールドトラップを常用しているためか試

料汚染は少ない｡しかし今後,金属関係の実験では,観察される格

子欠陥のキャラクターとか,鏡体内処理(加工,熱処理など)に伴う格

子欠陥の変化を追跡するような使い方がふえると考えられるので,

同一視野での長時間観察がますます要求されるだろう｡したがって

試料の汚染を極度に押えるため鏡体内の真空度をさらに高める(超

高真空装置の使用)なり,油蒸気による試料汚染を防ぐ(油拡散ポ

ンプを使う限りはコールドトラップの働きをより有効な形にもって

ゆく)ようにしたいものである｡さらに少しでも試料の電子線照射

に伴う損傷(熱および放射線損傷)を押えるため,低電流密度での

観察や短時間記録が可能なように配慮すること(輝度倍増装置の利

用に限ったことでほない)が必要となる｡

4.3 各種アクセサリの開発

電顧自体の性能向上はもちろん望ましいことであるが,現状での

水準を考えるとむしろ利用者としてほ研究上必要な各種部品(特に

基本的と思われるもの)の開発のほうを強く望みたい｡単能的な部

品はこれまでにも類型が多くよく利用されているが,さしあたり,

次のようなものが整備されてゆくことを期待したい｡

4.3.1傾斜装置と組合せた液体ヘリウム温度試料冷却装置

極低温での粒子線照射(鏡体内での電子線あるいはイオン照

射,場合によっては鏡体外で中性子線やプロトンなどを照射した

もの)や変形で導入された点欠陥の二次欠陥形成と消滅過程の直

接観察といったような実験は,従来の間接的諸方法による追跡で

かたづいていない現状の打開のためやってみたい実験の一つであ

る｡液体ヘリウム温度への試料冷却××XXXXXのみであれば,最近各

所で試作され煩例もいくつかあるが,単能的なものが多く,それで

は,一般に観察できる視野範囲が狭いことと,観察中における回

折条件の変化を補正してゆくことが十分できない欠点があるよう

である｡低温で薄膜に導入された点欠陥が常温ないし200℃くら

いまでにもたらされる問,二次的欠陥(voidや転位ループ)を形

成したり消滅してゆく過程を追うわけであるから,温度の測定と

制御ができること,対象物が見え始めてから回折条件の制御がで

×××XXXX試料の保持の仕方,電子線照射による温度上昇,温度測

定法などについてなお検討と工夫を要する面があるよう

であるが｡

-70-

り



超 高 電 圧 電 子 麒 徴 鏡 の 金 属 学 へ の 応 用 587

きることほ少なくとも必要である｡室温以上の加熱には,寒剤輸

送管に,寒剤の代わりに適当な温度に加熱された油を流すことが

考えられる｡組込みを少しでも楽にしかつ視野面積を広げるた

め,多少分解能や拡大率を犠牲にしても(もっとも収差ほ少ない

にこしたことはないが)より長焦点の対物レンズを試みること,

試料の電子線照射による温度上界を少しでも押えるため,輝比倍

増装置を用いることなどを考えたい｡

4･3･2 傾斜装置と組み合わせた試料引張り装置に関して

このような部品の開発に先立って,均一な瞑厚試料の作成技祢i

と,その応力】ひずみ測定法の考案がなければならない｡Alでは

すでに6ミクロンくらいのハクは圧延できるし,ミクロトーム切

片(超高真牢焼鈍をするとして)のrF成に今-一一工夫してみること

も前者に対しむだでほなかろう｡後者に対しては,たとえば試料

膜面にMgOの微粉(Mgを空中でもやしたときの煙を利用)を

若一千のせて標点の役割りをさせ,負荷開始とともに伸張の度合を

連続撮影してゆけばよい｡負耐こは試料をほった移動端に油圧を

働かせる方式を検討し,時間的に圧力を変えて同時記録をしてゆ

くことを考えてゆきたい｡従来方式の引張り装置と傾斜装置の組

合せ自体はすでに例も出てきているわけであるから,新しい負荷

機構の試みと,試料作成技術の改良をまず現状では心がけ,なん

とか量的測定の伴った実験を行なえるまでにしたい｡薄膜での実

験というわくにはいることはいなめないが,転位に働く力だけで

も大略わかるようになれば(像の記録には,輝度倍増装置にビデ

オコーダを組み合わせたものを使うなどして,転位の運動を連続

的に記録XXXXXXXXすると),一段と興味深い結果がえられるであろ

う｡

4･3･3 長期間連続運転への配慮

運転と操作の容易性についての配慮はかなりよく払われている

といってよいであろうが,この種装置の使用効率を高め,ベスト

コンディションを保持してゆくためには,長期間連続運転への配

慮が十分なされていることが望ましい｡それにほ,たとえば,ト

ラップへの寒剤自動補給装置ないしは閉回路冷却装置の組み込

み,排気系統の要所への信頼度の高い電磁バルブの採用(夜間の

安全運転のため)などがまずなされるとよい｡フィラメソトの寿

命をよりいっそう長くするための配慮も必要であろうし,フィラ

メント使用時間のインジケータの組込みなどとつまらないことの

ようであるが,実現されると都合のよい面がある｡

非常に速く運動する転位の直接記録は,これではでき

ないかもしれないが,運動速度の測定のみを対象にす

れば他に方策が考えられないでもない｡

5.結 口

超高電圧電子顕微鏡の最大の利点として,使用できる試料厚の増

大を取F)上げ,それが金属の研究にもつ意義について主として述べ

てみたし､急な依頼で時間的余裕が得られず,十分資料の整理や叫び爵

もされないまま筆をとったので,ずいぶんと乱来な記述になった巾i

もあろうかと思う｡また利用者の立場から,将来の応用研究に関連

して問題となるような二,三の点をあげ,かってな希望を述べた後

半の記述についてほ,言葉足りない点や筆者の考え及ばない面も特

に多いことと思うが,いくらかでも意のあるところを汲みとってい

ただければ幸せである｡

筆者の利用してきた電頗は,R立製500kV電頗であり,その製

作から今l+まで,おしみない協力と,言葉ではつくし得ないほどの

厚意を--ケ･えていただいた,日立製作所,日製産業株式会社関係者の

諸賢,ならびに物性研究所,名古屋大学の研究グループのかたがた

に紙ヒをかりて厚くお礼申しとげる｡また実験に終始協力された橋

本辰男技官に深く感謝する｡
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特 許 の 紹 介

特許第478141号(特公昭40-28985号)

誘 導 円 筒 形 継 電 器

この発明ほ,一つの誘導円筒に二つの入力電気量を与えて継電動

作をする継電器において,いずれか一ブJもLくほ両刀の人力電気量

の消滅時に発生する磁束の急変に基づく瞬間的な不正規トルクを防

止するように,外部回路定数により該回路に緩衝作用を持たせ,前

記磁束の急変を緩慢ならLめるようにしたもので,図lにおいて1

は鉄心で極磁極11～14および中心桓15を有し,その間に空げき2

を形成し,この年げき2に回転可能に誘導円筒3が介装されるr二.梅

磁極11,13および12,14には電流あるいほ電流に比例した電圧が

与えられるコイル8,9が巻かれる｡

このような構成においてほ高速度動作は容易となるが,叫動部に

は特に制動効果を付加1Lないのが通常であるため,瞬間的に発生L

たパルス的ト′レクに対しても応勤し,最悪の場合誤動作する危険か

ある｡

この発明はこれらの点を改良するもので,電流端†･6,7の電流

回路に空げき付変流器20を設け,電流を電圧に変換L,コソデソ

柴 田 満 男

防止するため,外部凹路において急激な変化をさけるよう緩衝作用

をもたせて瞬間的に発生するトルクを防止することができる｡

(西宮)

¢1

11

912

¢2 済
13

14

サ21を設けて振動回路を形成し,入力電流が急激に消滅しても, 5

この振動回路の電流は回路定数にしたがって振動しつつ減衰するこ

とになり,小正規の瞬間的なトルクの発生する余地はない｡

また振動回路は電源周波数に共振せしめれば,効率良く減衰電流 20

による位相ずれなどの心配のないこと明らかである｡

この発明は以上のように入力電気量のいずれか一方もしくほ両方

が急激な変化を行なった場合にその変化にもとづく1く正規ト′レクを 図1

特許第478117号(特公昭41-2098号)

定 電 流 回 路 の 温 度 補 償 装 置

この発明ほ定電流回路における負荷の温度変化による影幣を補綴

するもので,図において両列抵抗1を介してツェナーダイオード2

により定電圧源を作り,さらに直列抵抗3を通してツェナーダイオ

ード2よりツェナー電圧の低いツェナーダイオード4を接続し,電
源電圧の変動によるツェナーダイオード4の両端の電圧変動がな

いよう定電圧化する｡5は定電流が流入する負荷で温度係数のきわ

めて小さい直列抵抗7と接続される｡8は負荷抵抗5と同じ温度係

数をもった抵抗でツェナーダイオード4に直列に接続され定電圧回

路を形成する｡すなわち負荷回路5,7にほツェナーダイオード4

のツェナー電圧と,抵抗9を流れるツェーナー電流による降下電圧

の和が印加される｡今抵抗9の抵抗値を尺(､,温度才1におけるツェ

ナーダイオード4のツェナー電流を才zl,その電圧をlち,温度才1の

ときの負荷5の抵抗値をβり 負荷5と抵抗7の抵抗値をガsとした

とき次の条件が成立する｡
丘c･よzl_凡

Vz 尺s‥ ..(1)

ただし上式はizlとiz2が等しい時であり,実際はgzl≒オz2であるか

ら温度fl,古2のときの才zlとどz2の関係を求めると温度≠1のとき

(オ∫1＋gzl)月＋オzl･ガc=E一鴨‖‥‥.
‥(2)

(ただし則ま抵抗3の抵抗値である)

温度f2のとき

(オf2＋才z2)月＋才z2･尺c(1＋∂)=E-1ち…
…(3)

(ただし∂=α(才2一才1)である)

が成立するので,上記2式を変形し,温度glのときの負荷電流才glと

温度f2のときの負荷電流才′2とを等しいものとして前記(2),(3)

式に才fl=オf2の仮定条件を代入すると

β+一月亡･

～z2=gzl元＋面て両二言zl⊥

1＋芸芸

佐 々 木鉄男

……,(4)

となり,上記(1)式と(4)式において月<尺cとすれば(4)式ほ
iz2≒才zlとなり温度才1の時のツェナーダイオード4に流れる電流

才zlと温度f2のときのツェーナ〉ダイオード4に流れる電流gz2と

が約等しくなり,換言すればツェナーダイオード4より形成される

志電流回路は温度変化に影響を受けず常に一定のツェナー電流が流

れることになるゆえ,(4)式において々>月cとした場合には温度

影響の小さい定電流回路を造ることができる｡

この発明は以Lのようにツェナーダイオード4に負荷5と同じ温

一生係数をもつl自二列抵抗8を接点L,抵抗3の抵抗値月を温度才1に

おける抵抗8の抵抗値尺｡より選定することにより負荷電流を温度

変化に無関係な淀電流iこする効果を有するものである｡(西宮)
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厚さ1･05一′∠の18一･8ステンレス銅･l-の転位を加速電=三500kV(a),2nPlくⅤ(b)で透過観察したもの.

■巾者の像の官iを比較するとき,吸収による巴収岸のんがきいているとほいえないが∴をれろミ人きい原閃

にな一一,ていることほ間違いなさそうてある

写真2 AトMg【Si合釧-のノ;′相の暗視野像(500kV)
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焼入れ後制掛こした試料を鋲体内で加熱
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写真7 Helicaldislocation形環の一例

焼人j伯後ほHelica】dislocationほんられないが,拓体内で加熱してゆくとラセソ成分を

もった部分でまきあげが始ま`=a),それが成長L･てゆく(b),(Al-Mg合金)(500kV)
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