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内 容 梗 概

ベルト起電機方式の300kV高圧滝澤を川いた′-一に｢恒=叶装置を開発L,東京大学物性研究所に納入し

た0電子顕微鏡における電子収束の技術を応川L,スホットを10〃ないしそれ以下に絞って分解能指数

を1･5×10■5におさえた｡試料宥ほ透過,k射 アジムス回転が可能で.標準試料との比較が容易に行

える構造とした｡キャビネ兢判の乾板10牧を婁隻てんして連続撮影L,必要に応じて300rpmのセクタ

を併j†1できるようにした一 叢後に有卦臥こよる-㍗十の棍牒例を掲げている

l.緒 [:コ

Ⅹ税回折か物質内部の結晶構ぶを調べる手段として

非常にプl▲くより利用されているのに対し,

質の表面構造や

〃叫折ほ物

い試料の内部結晶構造を調べるために

有効に利用されてきた｡この場合電子の加速竃匠は50＼

100kVが一般に利用されているぐ しかし電子lリ1折がⅩ繰

回折ほど高い信頼度せ持たれないのは,電子がⅩ線に比

べて物質との交互作用がきわめて大きく,得られたIi】け斤

像の強度に動力学約要素がはいってきて計算が面倒にな

るのが原因である｡加速電圧を上げるとこのような影響

が少なくなり,すべての1叫折像の強度計算が簡単になる

などの利益ほあるが上段術的な製作面でいろいろなl甘酢

が伴い,世界令｢-司でもはとんど実用化されておらず,ま

たその資料もほとんど見うけない｡克と〕丘日立製作所小一火

研究所において,ベルト起電機を使川して30秒｢抑こぶ廿

･る/電源の安定度を300kVに対して10■~4程膣に保つこと

£成功したので,これを利用して 高圧電二押†l折装;√〔■:を

作り,一応所期の目的を速成して東京大学物性研究㈲二

新入した.｡

本稿においてほその設計構造の概要と,本装㌍いこよる

測建と撮影の数例について述べる｡

2.設 計 方 針

現在国内はもちろん外国における電子l叫折 置ほ透

過,反射,加熱,冷却などの併用によってその利用範【梢

はきわめて広いが,いずれも加速

100kVであり,そのため

圧は 50kV ないし

料の厚さも数十ないし数百オ

ソグストロームに制限されている｡しかし加速 圧を数

十万ボルトに上げると試料の厚さも数千オングストロー

ムで十分となり,応用面もまた非常に拡大されるL〕

加速電圧を上げた場合にほ

(1)弾性散乱電子線の散乱角が小さくなり,散乱電

子線が増して厚い試料の内部構造がよくわかる二

*
日立製作所多賀工場

(2)電子練燕絹寸による試料の掛嘉一二井が少なく,し

たがって試料の熱的牲椚が軽減する-

(3)高次の川折像が現われる.

(4)弾件散乱が姐畑抑こなり,すべての計算が簡単

になる〔.

たどの利点があるし しかし-･~方装択を製竹する点からは

｢1)′ 高圧的二流電源の製作および高安定度の実現が

むずかしい

(2)2段またほ3段に電丁せ加速する必要上,設計

ならびに構造が複葉衝こなる

(3)装置が大形になるので竜一-jT･j一弘射系の調整がむず

かしい

｢4) Ⅹ緑の防御対策が｣困難である

(5)魅誓引王に対Lて電撃そのほかの心配がないよう

に需㍑■;ユ岩所の制限を受ける

たどの問題があるこ われわれほこれらの点を考慮した上

で,電沫とLてベルト起電機を採用し,

== 50､300kV まで任意の加1速

と.｡

圧が得られるこ

(2)分解能指数を10▼5 程度に向上させうるような

レンズ系を採用すること｡

(3)高次の回折像も十分にほいるように乾板を大き

くし また多数枚振りカメラ室にすること｡

(4) コントラストを増して強産計算を簡易化するた

め,セクタを使用することができて,しかも不必要の

ときほ取りほずせること1J

(5)カメラ長を長短2段に変えられること｡

(6)将来加熱および冷却の試料ホルダが使用できる

ような配 を施すことこ

(_7)Ⅹ線に対して十分に安全なこと｡

(8)高圧に対する危険なく前面にすわった位置で操

作ができること｡

などを主眼として計画した｡そのおもな仕様は下記のと

おりである｡

加速電圧 50､300kV
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カ メ ラ丘 エ1=350mm,エ2=680mm

乾 板 キャビネもら,10枚,

回折像のひずみ く0.3%

続撮影可能

試 料 零 透過,反射,アジムス可変■叶能

セクタ｢口1転数 300rpm

X 縦 300kVのとき各所でく1mr/h

涼 100Vおよび200V 50へノまたほ60へノ

抑付場所 相対宮尾度50%以下

3.各部の構造

本装~捉は鋭体,排気系,電気系の3部より成っている｡

全体の外観写真を弟1図に示すし

3.1鏡 体

弟2図に鏡体の断面l対を′jミす._ 鏡体ほ照射系,試料系,

観察系に分けられるこ

3.1.1照 射 系

答電機の間隔および破壊電圧から,300kVの電子加

速を1段に行うことはかなり無珂付こなるので,2段に

加速する方式を採川し,高畠三を乍如こ3:4 に分圧して

印加するように,また高真空を保持するために電子銃

凱だけをエアロックする方 を採川した｡

策3図に照射系の電子レンズ光学系統をホす｡フィ

ラメソトの尖端部分にできた50～80/上の電子濾からの

子は2段に加速され,第1コンデンサレンズで桁

小され,第2コンデンサレンズで根 板上に投射され

る｡レンズの形状ほHU-10形電子顕微鏡の収束レン

ズの実 を基として 計した｡第1コンデンサレンズ

の焦点距離′rlは∫√･1=100mAとすると
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×.好=49×

×1.1=10.4mm

日 立 評

3×105×6

0.1×0.1×3×3×108

となる(1)｡ここに

y:加速電圧(Ⅴ)

刀:レンズの磁極孔径(mm)

∫:コイル電流(A)

Ⅳ:コイル巻数

したがって電子瀕の像は第1コンデンサレンズで

10/400=1/40くらいに縮少されることになり,第2コ

ソデソサレンズで蛍光板上に投射されるスポットの径

は

80/JX
10

‥740
400 190

=8′`

となり,分解能指数ほカメラ長をエ=680mmとして

α/エ=8/ノ/680mm=1.2×10~5

となるはずである｡

3.1.2 試 料 系

第4図に試料ホルダの外観写真を示す｡透過および

反射両用に使用することができ,標準試料と被険試料

と2個を取り付けることが■吋能である｡反射の場合は

ナイフエッジを取り付け,またアジムスの回転もでき

る｡なおモータ駆動によって連続的に試料に対する入

射角を変えることも可能である｡また加熱および冷却

装置も将来取り付けられるように考慮してある｡弟5

図に加熱用 料ホルダ先端部の概略図を示す｡

3.1.3 観 察 系

観察系はのぞき窓とカメラ室からできている｡のぞ

き窓は3方向より両眼で終像を観察でき,また終像蛍

光板の下側にほカメラ宝がある｡キャビネ扱が10枚

連続撮影でき,撮影される乾板の大きさほ80×80mm

である｡

結晶格子の面間隔をd,電子線の入射角と波長をそ

れぞれβ,スとすればBraggの条件は次式:

2dsinβ=ス

で与えられる｡カメラ長をエ,回折環の直径を刀とす

れば電子線入射角は

tan距号′エ
であるから,比較的小さい入射角に対しては第1近似:

dD=スエ

が成立する｡また電子線のエネルギー(加

Vボルトとすればde Broglie波長l(A)は

ス=
12.3

電圧)を

､l･

となるから,今の場合Ⅴ=300kVに対してはj=0.024Å

である｡したがってカメラ長エ1=350mm,エ2=680皿m

第41巻 第8号

A 透過用 B 反射用

第4図 試料 ホ ル ダ
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の場合に80mm角の乾板上に撮影しうる高次回折格

子の面間隔をそれぞれdl,d2とすると

二
､｣人

×互β二▼α

d2=吾×ス=

350

80

680

80

×0.024≒0.1A

×0.024≒0.2A

となる｡

弟d図にカメラ窒の外観写真を示す｡セクタほ回折

像の中央部と周辺部で乾板が露出される度合を均一に

して回折波の強度計算を行いやすくする目的に使用さ

れ,不必要なときほ真空外部からの操作で乾板上より

取り除くことができる｡

3.2 排 気 系

排気系ほ回転油ポンプ150りmin2台,油拡散ポソプ

500g/s2台,切換バルブ,乾燥器などから成り,その系

統図を策7図に示す｡

真空度測定としてほ低真空をガイスラ管, 高真空を電

離真空計で測定している｡電子銃と鏡体とほ別個の油拡
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･→ 開

コパイロットランフ点火OPENの位置
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→ 制

系 統 図

散ポンプで排気し,電子銃部だけのエアロック方式を採

1ijし,フィラメソト交換のとき以外ほ電子銃の真空を破

る必要がない｡真壁を破った場合ほ常に乾燥された空気

が自動的に切換/ミルプによってはいるように乾燥器が設

けてある｡
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第8】冥lベルト起電機説り=冥1

またカメラ室祁分もエアロックカ式を採川しているの

で,乾板交換の場合ほカメラ室の真空を破る｡排気後20

分で鏡体は3×10~5mmHg,電二√銃部は1×10~5mmHg

に達する｡i 料交換,乾板交換には約15分間しかかから

ない｡油拡散ポンプの上部に液体窒 またはドライアイ

スを佐川するトラップを設け,油の逆拡散による

部のよごれや

子銃

料のコンタミネーションを防ぐとともiこ

高兵窄の保持につとめている｡

3.3 電 気 系

電気系ほ高圧発生装眉,レンズ電源部,総合配線系よ

りできている｡〉その系統配線図を弟l】図に示す｡

3.3.】高圧発生装置

高批発生髄置ほベルト起電機,撒布子川高圧電源,

冊■川Jコンデンサ,電子を2段加速するための分圧抵

抗器,保護抵抗などよりできている｡ベルト起電機以

外ほ 来の電子顕微鏡の知識によって容易に設計製作

が可能である｡

高圧をうる手段としてほ低周波コッククロフト昇圧

力式や高周波多段昇圧力式なども考えられるが,コッ

ククロフトほ設備費が膨大となり,また高周波方式は

保Ⅴ上に難点がある｡われわれは一般に広く知られて

いる割に利用されていないベルト起電機方式による高

匠電源を採り上げ,その安定度を保持することに一応

成功した(2)｡

(1)ほかの条件を変えずに加速電圧を容易に変えう

ること｡
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M:駆動用モータ

SN:撒 布 子

C:エボナイト製カバー

ⅠⅠ:高圧ケーブル

第9図 撒布 子装 置

♂〟r

第10[窒1電流スタビライザ【nl路図

(2)標 試料を俳相するのであまり長時間にわたる

安定度を必要としないこと｡

などの点より,ベルト起電機ほ l司 圧電手回折装置用

の電線として非常に有効であるといえる｡このベルト

起電機を舞8図に示す｡

この装置で高圧安定度iこ巌も大きく影響するのほ,

ベルトに電荷を送る撒布子装置であるこ.この部分を第

9図に示す｡撒布子SNほレコード針を5mm間隔iこ

兵中棒に柿え込んである〕エボナイト製のカノミーCほ

撒布子の幅を変えるためのもので,Mはその駆動用モ

ータである｡カ/ミーCは2.5mm/sで零から浪大170mm

まで開閉できるし ベルトの幅ほ30cmであるから,最

大の撒布子幅でもベルトの幅よりはかなりせまい｡負

荷電流が少ないため撒布子の幅がせまくても十分であ

り,またそのほうが撒布子電流を安定させるのに都合

が良い｡しかも蒐寛子のほうは,ベルトの振れによる

鬼集子 流の変動および取残し電荷を少なくするた

め,撒布子と逆にべルト帖より広くしてある｡
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第11図 電気系総合系統図

3.3.2 レンズ電源部

レンズ電流安定装置は従来の電子邸微鏡の励磁電流

〈友定い｣l路と同様に単純.道内生方式を採用しており､そ

のlりl絡を第10図に示す_ 安定度は3×10～4以鮎こは

十分にはいっているニ

3.3.3 総合配線

弟11図に総含円己線をホす.〕電偏にはAClOOV,

50へノ/60′､を供絆し,手動電圧調整器で100Vに合わせ

て油拡散ポンプを働かせ,さらに日動 日三調整旨削こよ

って安定したⅢ力を摺動式電圧調整器より撒布用高圧

トランスに入れて撒布了▲電圧を加減するこ また手動電

正調整需の=力の一増l;ほレンズ電流安定装眉にはいり

第1コンデンサレンズは15＼120mA,第2コンデン

サレンズは0､100mA の間で 節できる〕撒布二♪の

幅を加減する小形モータほ100Vで操作され,一方べ

ルト駆動用モータほAC200V(｣三相)で 転されるこ

4.実 験 結 果

4.1高圧電i原安定度

加速電圧r~r】のい-†路を第12図に示す｡んほ高虹測定項

の電流,んは電子銃部を流れる 流である

一力撒布二√の電圧をⅤ.ヾ,電流をムとすると,安定な

高圧を得るためにほんを一一定にすることが必要である-_

この条件に対してほⅤ′ヾをなるべく高く,また撒布二戸幅

をせまくして撒布子の電流密度をできるだけ大き一てした

ほうがよいことが日立製作所中央研究所の研究により結
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フィ ラメ ソト

節1グリッド

撒布千電流

ベルト起電融

ビーム電流

第12岡

Aこ 使用国路

B:yぷとムとの関係

第13同

描
忘
融
貫
讐
へ
つ
モ

ー●､ミ

■

上√｢ノ

Aニ アノート

G2

1IT

ん)

〃

第2グリッド

高虻トラ/ス

検出電流

フィラメント電洗

廿三 回 路

J7 ♂プβ′′ノββ〟〝〟
β

柑r片F)

塞視:190C,ifr邑度40%

lγ:撒布-~川云

短 絡,きミ 験

､

ノ♂ /∠

撒布了幅401Tlnl

節14図

時 間〔β/カ.)

室温15.50C 湿度60%

コンデソサ充歳曲線

諭づけられているり Ⅴ.ヾとJ.ヾとの突放血税を第】3図A,

Bに示す｡

撒布子 流人は初めコンデンサ充電に され,ん.

電

ム,そのほか漏洩電流を加えた玖荷電流に等しい状態で

電圧の上昇がやむ｡撒和子幅を 4cm,撒布子電圧を

13,000Vと15,000Vにした場合, のら.湧膵岨

圧上昇の関係をとると弟14図¢)ようになり,安定な

高圧をうるまでに約11分かかる｡これほ充電闇路の時定

数(C斤)を大きくして蒐 子電圧の細かい変動を抑える

ようにしたためである｡したがって最初は撒布二川扁を巌

大隈に閃いて100､150/∠A程度を流し,電圧上昇するしこ

折

･ ヽ .

･

･ニ

･､

検出電流ん伊刷

J■よ線ほ抵抗7,000MQに対する理論値
測定時の湿度 60%

lけ欄ほは回折リングより測定

雛151叉†検出電流と高圧出力電圧

時 間(都加ノ

弟16図 高圧安定度曲播

ミ
さ
.
ヱ
紆
一
へ
三

∬ 甜 懲 戯

湿 度(%)

第17l冥1鎚度と高圧什けJの関係

949

つれて摘イ臣｣′▲の幅をせばめ,電流鱗度を高くしで安定な

高圧が得られるように操作する｡

高批の値を求めるにほ∫J)の値を測り,7,000MQの高

択抗の値を乗じて算出すればよい｡一方実測値は電子回

折の写真から求められ,舞15図に示すようになる｡ま

た｣hの変動をポテンシ/ヨソメータで精掛こ測定すれば

安定度が求まる｡その 測値を舞Id図に示す｡図より

わかるようにその安定度ほ約2×10▲3であり,電子回折

装肯二王の電源として十分に使用できる｡

4.2 湿度と最高出力

二の関係ほ据付場所の条件を決める上に大切であるむ

コロナ発生ほ電比変動の原因となるので,高氏露封部龍

はすべてコロナシールドを施してあり,表面の電位勾配

こま15kV/Cm以下になっている｡湿度と出力電圧の関係

こよ正確な測定がかなり困難であるが,弟17図のような

結果を-ホしており,300kVで使用するには相対湿度50%
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加速接片300kV,ビ⊥ム憬沌34/′A,な箔賢料にて操作中
のチーター

図申の致`-ナニほⅩ緑一品を示す｡単位mr

j内数伯は保護対策後を示す

第18岡 Ⅹ 税 別 ′走ノ偵

以下にする必要か認められるノ

ん3 X線防御

本装躍を虻描-として完成するにあたり,操作者の安仝

のため外常に漏洩するⅩ線に対してほ最も意をそそい

た-

副i_三を200kV以上に上井させると急激に粕情Ⅹ

緑の渥洩品か増し,粕こ陽極と試料動こおいてほなほた

Lい_ ニれを防ぐため陽極の材質を不鋳鋼よりジュラル

ミンに変え, √線通路にほジュラルミソまたほアルミ

ニュウムの筒,板などを入れた.こ また第18図に示すご

とく, 体.卜附こほ鉛の保護シールドを設け,レンズ系

にはコイルカノミ一周伊那こ,試料基にほ内部にそれぞれ針

板を,またのぞき窓にほ鉛含有一最50焉以上,博さ48mm

の鉛ガラスを便川Lている｡

このようにして300kVにおいてもすべての筒所で

1mr/h以下におさえることができた｡

5.撮 影 試 験

5.1分解能指数

弟け図ほスポットサイズαを測定するには蛍光板上

にビームスポットの焦点を結ばせてお

き,強力なマグネットでビームを乾板上

に走らせ,その線の太さを めた｡また

これをカメラ長との比から分解能指数を

算出Lた｡

スポットサイズ α=9.6J∠

分解能指凝:エ1二350mmのとき

α/エ=2.7×10~5

エ2=680mmのとき

α/エ=1.4×10~5

ただし加速電圧200kV

第1コンデンサレンズ絞り0.3mm¢

励磁電流100mA

第41巻 第8一片

強プJな機石でス訂∴ノトをひっばったもの｡

光学的引仲2倍.太さの測定は乾板について読収顕微鏡で行った｡

第19L茎lスポットサイズ写真

ひずみ:0.3% 加速`慮旺:300kV

第20区1金 回 折 写 真

第2コンデンサレンズ絞り

励磁電流

5.2 回折リングのひずみ

0-05mm¢

30mA

エl=350mm,エ2=680mnlの場合に測定したひずみの

_量は,撮影例より実測した狛某いずれも
0.3%以内であ

ることを確認したノ 第20図はひずみ0.3省の金の透過

回折写真であるし

5.3 セクタによる写真撮影

弟21図Aは,･マイカ試料に加速電圧240kVでセク

タを便川した場合,Bは加速電圧210kVでセクタを槌用

しない場合の透過写頁であるしこ､写真から判別されるよう

に,Aは小心郁N/くタンが明解にでており,全体のコソ

A セクタ使川 B セクタなし

第21図+｢√ イ カl‖1析 像
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C 260kV

951

･∴-･｢･･`･●･壷･-･A llOlヾヽ′■ B 175kV

厚み 約1,500A

雛221宍l鉄(電解研摩)の電子l可折像

加速電旺:260kV カメラ長:350nlm

し東人物性研,三宅,藤原戸もJ先′i二御提供)

第23図 硫化亜鉛反射l旦‖汁像

トラストもBより良く,かつNパタソも広範[和こ現われ

ていてセクタの効果が歴然と認められる｡

5.4 加速電圧を変えた場合

舞22図は厚さが約1,500Åの鉄の視影例である｡加

電虻の高低i･こよる試料 過度の差異が明確に現われて

いる′-〕

5.5 そのほかの撮影例

第23図は,硫化亜鉛の弊闘面(111)を,加速屈原

260kV,カメラ長350mmで棍影した反射回折写真であ

る｡この`ゾ真で放射状に御大になっているのがl~菊地バ

ンド_｣,細く自や黒の直線斗加こmている線が…~~菊地線｣で

ある.-)また｢菊地バンド｣上に曲緑を画いて ‡っている

線が｢菊地エンベロープ｣である｡｢菊地エンベロープ｣

が高次のものまで,このように数多く現われている写真

ほほかにほとんど見受けない｡

策24図はカメラ長350mmで岩魔の矧用面(100)を混

彩した反射回折像で,2枚の写真は電子線入射角のlオー

方位のものである.放射状に‖ている欄尺の反射が｢菊

地バント｣で,Bは加速電圧を 短が長波の線′い

くなったた裾こ,｢菊地バンド_.｣の幅がAよF)かなりせま

A 加速一電圧117kV

B 加速電圧260kV

第24図 岩塩反射回折像

くなっていることを示す｡/ミンドの境射のありさまなど

をi 細に調べることほ理論的に非常に興嫌があるけれと

も,本論文の主旨からはずれるのでここには触れないし

&

折回子各庇占い 十人

掛

盲

目立製作所111央研究所で併

究したベルト起電機方式の安定化電源を利mし,東京大

学物性研究所の三宅先生, 原先生の御要求に応ぜられ

るように設計試作したもので,わがl司では実用化される

最初の製品である｡



952 昭和34年8月 日 立 評

われわれとしては一応性能的な試験をしたのみで,今

後この装置が納入先で稼動し加速 圧を上げた場合の電

手回折に新たな分野が開拓されることを期待するもので

ある｡

本装置ほ試作品としては完成したが,ベ′しト起電機の

小形化 ベルトの材質,騒音,電子銃,試料ホルダなど

に改良の余地を多く残している｡

(第22頁より続く)

第41巻 第8 け

最後に,本装閏を製作するにあたって技術的な御指導.

を賜わった東京大学物性研究所三宅,藤原両先生をはじ

め,日立 作所小火研究所の 子願徴鏡関係の方々,多賀

工場の関係者芥輝こ対Lて深く謝意を表す次第である｡
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