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概要

当所では、冷陰極電界放出形電子銃を採用

した透過型電子顕微鏡に、エネルギー分散型

Ｘ線分析装置(EDX)を装備して設置しており

ます。一般の熱雷子を利用した電子銃に比べ、

電界放出形電子銃は、電子線の平行性、干渉

性が良く、回折コントラスト、位相コントラ

ストとともに、容易に鮮明な像を得ることが

できます。  また、１nm 程度までビームを絞

っても電流密度が高く、極微小領域での EDX

分析や電子線回折が可能になります。

解説

(事例１)

図１はジルコニアにより強化されたアルミ

ナ焼結体の明視野像です。当所では、通常は、

粉体の混合により作製されているジルコニア

分散強化アルミナ焼結体の新しい製造方法を

開発しました。ジルコニア添加法に沈殿法を

利用することにより、より少ないジルコニア

添加量で従来法のものよりも高い強度を持た

せることに成功しました。粉体の混合による

従来法で作製した試料は、主にアルミナの結

晶粒界の三重点に存在するジルコニアのピン

留め効果により焼結時の結晶粒成長が抑えら

れるため、結晶粒微細化による高強度が得ら

れます。この場合、ジルコニアは通常 10wt％

以上加えることが必要となります。一方、こ

の度開発した、沈殿法を利用して作製した焼

結体の場合、ジルコニアは三重点以外にも存

在しており、広く粒界の界面に存在している

様子が図の様に観察され、５wt％と少ないジ

ルコニア添加量でも、十分に結晶粒の成長が

抑えられて微細化していることがわかりまし

た。図中の黒い粒子がジルコニアですが、局

所の元素分析を行い、ジルコニアであること

を確認しています。

(事例２）

図２は、レーザーアブレーション法によっ

てSrTiO3基板上に作製した(La,Ca)MnO3膜の

断面観察を行った結果です。格子像により原

子配列の様子が観察でき、基板上に膜がどの

様に成長しているかが視覚的にとらえられま

す。図中では、基板との界面で整合性をもっ

て膜が成長している様子が観察されます。さ

らに、電子線回折により基板と膜の結晶方位

関係を求めることもできます。また、電界放

出形電子銃を持った透過型電子顕微鏡では、

電子線を１ｎｍゆまで絞って試料に当てるこ

とができますので、 １nmφの領域の元素分析

が可能です。したがって、膜の成長過程で元

素濃度の変化がないかどうかを調べることも

できます。



(事例３)

図３は TiO2 薄膜上にスパッタ法で着けた

Au 微粒子を観察した結果です。試料は、TiO2

膜を基板から剥離させて観察しています。

SEM では観察が困難な微粒子や、内部に存在

する粒子などを透過させて観察・分析するこ

とができます。
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