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構造と機能

一ൠஂࡒ๏ਓ ファインセラミックスセンター 
ࣥ行ཧࣄ　ナノ構造研究ॴ෭ॴ長

平ࢁ　࢘ ത （学޻࢜）

にはΘͣか100্ٿදにදされていると͓り，஍ظૉのपݩ　 छ類༨りのݩૉしかない。しかし，ͦの100 छ類༨りのݩૉの૊
Έ߹Θͤや݁থߏ造のҧいにより，੕の਺΄どのछ類の෺࣭ができる。ͦのதで，有用なػೳを࣋ͪ҆શで҆価な෺࣭が工ࡐۀ
料として使用される。ͦして，より༏れた「ػೳ」を࣋つ工ࡐۀ料を։ൃするために「ߏ造」をੵۃతにコントϩールするڀݚ։ൃ
が੝Μに行Θれている。

は݁Ռを最もڸඍݦ，造を調΂るख法はたくさΜあるがߏ。必要がある「る؍」造をߏ造をコントϩールするためには，まͣߏ　
௚ײతに理ղしやすいศརなಓ۩である。ࢠݪϨϕルでߏ造を「؍る」ためにはಁա電ݦࢠඍڸがよく使Θれる。ಁա電ݦࢠඍ
しいが，ۙ年のऩࠩิਖ਼ٱ഑する݁থܽؕのղੳにඇৗに有効であることがೝࣝされてࢧೳをػ料のࡐ造͚ͩでなくߏが݁থڸ
ٕज़の࣮用化によってͦの分ղೳは一気に0�1�ONをׂるϨϕルに達し，ࡐ料のߏ造ධ価にはなくてはならないものとなっている。
また，ಁա電ݦࢠඍڸでは試料はਅۭதに置かれるとい͏かつてのৗࣝをഁり，ガスதあるいはӷମதで࡯؍ができるよ͏ なڥ؀
制ܕޚ電ݦࢠඍڸもますますਐ化している。

　一方，「ػೳ」には，ػցతػೳ，ੜ෺ֶతػೳ，電࣓気తػೳなどたくさΜのػೳがあるが，たとえ͹電࣓気తػೳを「؍る」
ख法として，೔ཱ製作ॴڀݚૅجॴにいらっしΌったނ֎ଜজࢯが։ൃされた電ࢠ線ϗϩグラフィーがある。電ࢠ線ϗϩグラフィー
を用いると，ࡐ料のϛクϩンʙナϊメートルྖҬの࣓ੑମ࣓۠ߏ造や൒ಋମ಺あるいはΠオン఻ಋମ಺の電Ґ分෍などを௚઀࡯؍
できるため，ඍখྖҬの࣓気తまたは電気తػೳの௚઀࡯؍ख法として׆用することができる。

࣍，ら「た؍」ೳをػ造とߏ料のࡐ　 にͦれらのؔ܎を調΂なくてはならない。あるࡐ料のதに特௃తなߏ造と༏れたʢあるいはྼっ
たʣػೳが؍られたとしても，࣮は྆ऀに௚઀తؔ܎がແい場߹もある。݁࡯؍Ռがਅ࣮であったとしても，ෆे分な࡯ߟによっ
て間ҧった݁࿦や։ൃ指਑がࣔされれ͹，ࡐ料やσόΠスの։ൃ୲౰ऀはたまったものではない。

ྗࢠ用である。これは，量׆のࢉܭ等の理࿦ࢉܭ理ݪをਖ਼しく理ղする最も֬かな方法は，最ۙのୈ一܎ೳの間のؔػ造とߏ　
ֶのجຊݪ理ʢγϡϨσィンガー方程ࣜʣ͚ͩを使って，༷ʑな෺࣭の特ੑを理࿦తにࢉܭするもので，最ۙでは，݁থの૬సҠ
Թ౓，ڧ༠電ମの特ੑ，Πオン఻ಋମのΠオン఻ಋ率などをかなりਖ਼֬にࣔすことができるよ͏ になってきている。さらに，ࢉܭによっ
て৽しいࡐ料のઃܭ指਑をࣔすことができたྫもใࠂされ，৽ࡐ料の։ൃ૑成にはなくてはなら͵分໺に成௕しつつある。

　චऀのॴଐする一ൠஂࡒ法ਓフΝΠンηラϛοクスηンターでは，ͪΐ͏ ど10 年前に以্هड़したよ͏ なڀݚ分໺のক来ੑにؔ
するٞ࿦を行い，ͦの݁Ռ，電ݦࢠඍڸղੳと理࿦ࢉܭをڀݚのೋຊபとするナϊߏ造ڀݚॴをઃཱした。ͦして，自分たͪがݚ
を行͏ͩڀ ͚でなく，このڀݚख法とڀݚઃඋをۀاのڀݚ։ൃにも׆用していたͩくために，ۀاからの出ऀ޲をड ೖ͚れ，ا
ࢪ࣮ڀݚಉڞのօ༷とのۀا，して௖く「オープンラϘ制౓」を作りࢪ຿をフΝΠンηラϛοクスηンターのઃඋを使って࣮ۀのۀ
ମ制を੔උした。͓ӄ༷で，多くのۀاの方ʑとのڞಉڀݚが成ཱし，ֶձൃදやֶज़࿦จ͚ͩでなく，৽ฉࣄهやテϨビ์ૹ
になる݁Ռにも݁ͼつき，ࠓ೔にࢸっている。ۀاのརӹに௚݁する製品։ൃやෆྑղੳに貢献するྫも出࢝めた。

Structures and functions
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のਓʑからのۀا，とܾҙによってֶ໰やٕज़の஍ฏを੾り։くことを໨指すことは౰વであるがߟࢥである限り，自らのऀڀݚ　
要੥は，「ੈのதはԿを求めているのか」，「Կをすれ͹ࣾձత価஋があるのか」をֶͼ理ղすることにものす く͝໾ཱつ。ఱ࠽であ
れ͹，自分のߟえ͚ͩでಥきਐめ͹いい݁Ռがಘられるかもしれないが，ࢲのよ͏なຌਓは，自らߟえることとଞのਓから要੥され
ることの྆方をߟえてόランスをऔると最大の݁Ռがಘられるよ͏ に͏ࢥ。まさにࢠ޸がઆいた「ֶࣕෆࢥଇ᠕、ࣕࢥෆֶଇຆʢֶͼ
てࢥΘ͟れ͹ଇͪ᠕

ㆎ㇉

し，ࢥいてֶ͹͟れ͹ଇͪຆ
ㆀ㇄ㆄ

しʣ」でもあり，ຊ多ޫଠ࿠ઌੜの「ۀ࢈はֶ໰のಓ場なり」でもある。एいときは
自分のࢥい͚ͩでಥっ૸Ζ͏ としたこともあったが最ۙこΜなことを͏ࢥのも，�0ࡀになり「࿡ेにしてࣖॱ 」͏よ͏ になったからであ
Ζ͏ かʁ

ֶ，はڀݚೳのػ造とߏ　 ໰と྆ۀ࢈方をൃలさͤる。このॏ要なڀݚのதで，いままで͓ੈ࿩になった方ʑにԸฦしができれ͹，
ͦれ以্のتͼはない。ͦ して，この分໺でॏ要なܭ測・࡯؍装置をੈに出して͓られるࣜגձࣾ೔ཱϋΠテクϊϩδーζ΁のظ଴
はඇৗに大きい。

https://biz.hitachi-hightech.com/sinavi/asi_toppage
https://biz.hitachi-hightech.com/sinavi/
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天然物研究への蛍光指紋分析利用法の提案

ඍੜ෺をݯࢿとした૑ༀڀݚは，192��年のアϨクサンμー・フϨϛングによる੨Χビからのϖニγリンのൃݟとͦのޙの࣮用化
により，大きくൃలした。ͦのա程で，߅ੜ෺࣭のストϨプトϚΠγンやエリスϩϚΠγン，߅ਅە剤ではアンϗテリγン#，߅がΜ
剤ではϚΠトϚΠγンやアυリアϚΠγン，さらには໔Ӹ཈制剤のタクϩγムスといった，ࠓまさにྟচで用いられているҩༀ品が
ඍੜ෺よりൃݟされた。ͦれらҩༀ品のதでも最もզʑのهԱに৽しいのは，2015年大ଜஐത࢜のϊーϕルੜ理ֶ・ҩֶ৆のड
৆理༝にもなったエόーメクνンである1
。エόーメクνンは，์線ە�SUSFQUoNZDFT�BWFSNJUJMJT �がੜ࢈するೋ࣍୅ँ࢈෺であり，
えるのΈならࢌった。ຊड৆は，大ଜઌੜのޭ੷をٹからݥةੜ஬ༀとして多くのアフリΧॅຽをࣦ໌のد߅ ，ͣඍੜ෺からのఱ
વ෺૑ༀڀݚのॏ要ੑを࠶ೝࣝさͤるものでもあった。

　一方で最ۙのఱવ෺૑ༀڀݚのڵຯは，཮্からւ༸΁とͦのର৅をม化さͤている。ւ༸には10 ԯछ以্のඍੜ෺がੜҭ
しているとਪ測されているが，ͦの90� 以্がະ஌であるとਪ定されている。このことから，ւ༸༝来ඍੜ෺は૑ༀڀݚのࡐ料
として大きなϙテンγϟルを有しているとߟえられている。ྫえ͹QJOBCVMJO2
 や NBSJ[oNJC�
 はւ༸ඍੜ෺がੜ࢈する化߹෺であ
り，現ࡏถࠃで߅がΜ剤としてのྟচ試ݧがਐめられている。またਃ੥ऀがやはりւ༸ඍੜ෺ഓཆӷதよりൃݟしたメラϊーϚબ
୒తな߅がΜੑ׆をࣔすTFSJOJRVJOoOF�"�
�は，現ࡏถࠃの製ༀձࣾに஫໨されている。

　このよ͏にւ༸༝来ඍੜ෺は૑ༀݯࢿとして現ࡏඇৗに஫໨をཋͼているが，ৗにզʑఱવ෺ऀڀݚの಄を೰まͤているのが，
いかにૣいஈ֊で有用な෺࣭ੜ࢈を行͏גەをબ୒するか，またはࠓまでにใྫࠂのແい৽ن化߹෺をੜ࢈するגە�ʢଞとはҟ
なった෺࣭ੜ࢈ೳを有するגەʣをબ୒するか，である。この೰Έをղܾするため，ऀڀݚは೔ʑ༷ʑな౒ྗ，検౼を行っている。
ྫえ͹，೉ഓཆੑەやੜ෺ڞੜەのഓཆ৚݅検౼，௨ৗは຾っているੜ߹成Ҩ఻ࢠをىこすഓཆ৚݅検౼，Ҩ఻ࢠをվมさͤて
৽ن෺࣭ੜ࢈をଅす検౼，さらにはҨ఻ͦࢠのものをڥ؀தよりऔಘしϗストとなるඍੜ෺でҟछൃ現さͤるख法などが͛ڍられ
る。しかし，Կれの場߹もͦのޙにೋ࣍୅ँ࢈෺のੜ࢈৚݅の検౼を行͏必要があり，৽ن有用෺࣭ൃݟのۙಓとはݴい೉い。
やはり࣮֬なのは，従来௨り分཭できたەをഓཆし，ͦのೋ࣍୅ँ࢈෺を༷ʑな分ੳ・ൺֱをすることで，ͦのதから特௃తなഓ
ཆӷをબ୒することが一൪ͩとߟえられる。

　ഓཆӷதに含まれるೋ࣍୅ँ࢈෺の分ੳ方法としては，ӷମクϩϚトグラフィーにࢵ֎可ޫޫٵࢹ౓検出ثʢ-$�U7ʣを用いた
U7ٵ�ऩによる໢ཏతな୅ँ෺の分ੳ，ӷମクϩϚトグラフィーに࣭量検出ثʢ-$�MSʣを用いた分ࢠ量による໢ཏతな୅ँ෺の
分ੳ，さらには�-$�MS�MS�を用いたϞϨΩϡラーωοトϫーΩング 5ʣのख法などが用いられている。しかし、これらख法はいͣれも
高速ӷମクϩϚトグラフィーʢH1-$ʣを用いて化߹෺を分཭する必要があるため，1サンプルのղੳに多গなりとも時間を有する。
もし分཭の必要がないഓཆӷのままでの分ੳができ，ͦ れら個ʑのഓཆӷの特௃を可ࢹ化ʢ਺஋化ʣするख法があれ͹，理૝である。
ͦこでࠓճは，ඍੜ෺ഓཆӷに含まれるޫܬ෺࣭にண໨した。

はじめに1.

The application of fluorescence fingerprint measurement with F-7100 to the natural 
product researches

近ـ大学೶学部水࢈学Պ
水࢈ར用学ࣨڭ　
।ڭत

෱田ɹ隆志�博 ʢ࢜೶ֶʣ

SCIENTIFIC INSTRUMENT NEWS
Technical  magazine of  E lectron Microscope and Analyt ical  Instruments.

60Vol. No.2 S EP TE MB ER2 0 1 7

ใจڀݚ



© Hitachi High-Technologies Corporation All rights reserved. 2017［5278 ］THE HITACHI SCIENTIFIC INSTRUMENT NEWS　　2017 Vol.60 No.2

実2ݧ.

औした౔৕サンプル͓よͼւ༸ੜ෺サンプル࠾よりڥౡのւ༸؀ࢠ಺ւ͓よͼछށの分཭は，౦γナւ，੉ەに使用したݧ࣮　
から行った。
　໓ەਫでرऍしたサンプルの্ਗ਼ʢ100�μMʣをఱવւਫのΈのפఱഓ஍にృ෍し，27�$の৚݅でഓཆを行った。��ि間ޙγϟー
Ϩ಺に現れたコϩニーを௼ەすることで，ւ༸༝来์線͓ەよͼόクテリアʢ���サンプルʣを分཭した。

のഓཆはM1ʢʴʣഓ஍ʢఱવւਫ使用ʣとM1ʢʵʣഓ஍ʢৠཹਫ使用ʣの�2ە　 छのഓ஍৚݅で行った。M1ʢʴʣഓ஍は
SoMVCMF�TUBSDIʢ1�0�ʣ，#BDUo5M�:FBTU�FYUSBDUʢ0���ʣ，#BDUo5M�1FQUoOFʢ0�2�ʣ，$B$0�ʢ0�1�ʣ，,#Sʢ0�01�ʣ，'F2ʢS0�ʣ�・
7H20ʢ0�00��ʣをఱવւਫʢ1�-ʣで溶ղした。M1ʢʵʣഓ஍はM1ʢʴʣഓ஍のఱવւਫをৠཹਫに置き׵えたものとした。
　֤ഓ஍を�100�NM フラスコにͦれͧれ�25�NM֯ࡾ Ճえ໖ખ121，ޙ�$，15分間໓ە処理を行った。ഓ஍をࣨԹに໭し，७ഓཆ
を行った��छのەʢגە൪߸15�ʙ200ʣをͦれͧれ1നۚࣖͣつ২ەし，ੜ࢈ഓཆを行った。ੜ࢈ഓཆは27�$
�1�0�SQNの
৚݅で行った。1�೔間ഓཆ25，ޙ�NMのエタールをՃえ1時間ৼと す͏ることでඍੜ෺ந出ӷとした。ʢ�9ܭ��サンプルʣ

　ඍੜ෺ந出ӷの্੅Έ�ʢ1�NMʣをエοϖンνϡーϒにҠし，10
000�SQNで15分ԕ৺ޙ，্ ਗ਼�00�μMをޫܬ測定用9��XFMMプϨー
トにҠし，測定サンプルとした。

　測定はਤ1にࣔすثػを用いて，200�d��00�ONのྭى೾௕にରし200�d��00�ON�のޫܬ೾௕を໢ཏతに測定するܬݩ࣍ࡾ
ޫスϖクトルʢޫܬ指໲ʣをऔಘした。

使用ػछ
ܭ౓ޫޫܬ分ޫܗ��7100'
・EEMアγストプϩグラムʢ1��/ɿ5+0�0�5�ʣ
・ϚΠクϩプϨート෇ଐ装置ʢ1��/ɿ5+0�011�ʣ

の分離ە　2-1

の培養およͼந出ە 　2-2

2-3　αンプルのௐ੔

2-�　ଌ定

図 1　ଌ定に࢖用した機器

である。このよ͏܈として์出する特௃を有した化߹෺ޫܬऩしたޫエωルΪーをٵ，෺࣭とはޫܬ　 な特௃を有する化߹෺には，
。試ༀなどにར用されているڀݚ，料，Πンクإ，తにはછ料ۀ造தにϕンθン؀やトリアκール؀を含Ήものが஌られて͓り，工ߏ
これら化߹෺܈の検出には，ྭى೾௕のޫをরࣹし，์出されたޫܬ೾௕を測定することで行͏。ͦのためඍੜ෺ഓཆӷのよ͏
な複਺の化߹෺のࠞ߹ӷでも，ޫܬ෺࣭のΈの໢ཏతな検出が可ೳとߟえられる。すなΘͪຊڀݚは，ޫܬ෺࣭をར用した特௃
あるඍੜ෺ഓཆӷの簡ศなબ୒方法のఏҊである。
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3.

�15
൪߸�15�ʢʵʣגە　�ʢʴʣ
�171ʢʵʣ
�171ʢʴʣ
�1��ʢʵʣ
�1��ʢʴʣ
�190�ʢʵʣ
�191ʢʵʣ
�19�ʢʵʣ
�19�ʢʵʣのഓཆӷで，
。を֬ೝした。ͦのσータをਤ2にࣔすޫܬいڧ೾௕�90�d��00�ONの೾௕ൣғに͓いてޫܬ

光波長：390 d �00 ONܬ　3-1 でڧいܬ光が見られた培養ӷ

ଌ定結果

図 2 　ܬ光波長：390 d �00 ON でڧいܬ光が見られた培養ӷ
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�17
൪߸�175ʢʴʣגە　�ʢʴʣ
�177ʢʵʣ
�177ʢʴʣ
�1�0ʢʵʣのഓཆӷで，ޫܬ೾௕��0�ON 以্の೾௕ൣғに͓いてڧい
。を֬ೝした。ͦのσータをਤ�にࣔすޫܬ

　�でಘられた݁Ռをもとに，ϐークトοプ͓よͼϐークόϨーに૬౰する特௃తな1�೾௕બ୒しʢਤ�ʣ，多ม量ղੳソフト
+M1�12�2を用いてओ成分分ੳを行った。

光波長：�30 ONܬ　3-2 Ҏ上でڧいܬ光が見られた培養ӷ

図 3　ܬ光波長：�30 ON Ҏ上でڧいܬ光が見られた培養ӷ

図 �　બ୒した13 波長

4. 多変ྔ解析
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　ͦの݁Ռをਤ5ࣔす。多くのഓཆӷはத৺෦にプϩοトされたが，�90�d��00�ONでڧいޫܬがݟられたഓཆӷはӈ下෦にプϩο
トʢ੺࿮಺ʣされた。また，��0�ON 以্でڧいޫܬがݟられたഓཆӷはӈ্෦に一܈としてプϩοトʢ྘࿮಺ʣされた。

図 5　多変ྔ解析結果

指໲をར用した多ม量ղੳを試Έた。ຊ方法をޫܬ，ճզʑは，特௃తなւ༸ඍੜ෺のഓཆӷをબ୒する一つの方法としてࠓ　
用いることで，特௃తな�2つのグループをݟ出すことに成ޭしたʢਤ ʣ̑。�171͓גەよͼ1��は，ഓ஍தのւਫの有ແにかかΘ
らͣ�90�d��00�ONのޫܬ೾௕でڧいޫܬ෺࣭の࢈ੜが֬ೝされ，ಉ༷に�177גەでもഓ஍தのւਫの有ແにかかΘらͣ��0�
ON 以্のޫܬ೾௕でڧいޫܬ෺࣭の࢈ੜが֬ೝされた。この݁Ռは，ͦれͧれのޫܬ෺࣭がͦれͧれのەを特௃෇͚る化߹෺
である可ೳੑがߟえられ，ඇৗにڵຯਂい。
　またւਫの有ແによるޫܬ෺࣭のੜ࢈にରするӨڹにண໨すると，ޫܬ೾௕ɿ�90�d��00�ONでڧいޫܬがݟられた10ഓཆӷ
த，7つがւਫඇఴՃのੜ࢈ഓ஍であった。ٯにޫܬ೾௕ɿ��0�ON 以্でڧいޫܬがݟられた5ഓཆӷでは�つがւਫఴՃഓ
஍であった。まͩサンプル਺がগないためஅݴはできないが，ւਫఴՃഓ஍でより高೾௕ଆでޫܬをൃする化߹෺のੜ࢈がଅされ
ている可ೳੑがࣔࠦされた。

　現ޫܬࡏ指໲は，৯品Պֶの分໺で品࣭ධ価ʢҟ෺のࠞೖやੜ࢈஍の判定ʣに用いられている。ຊख法は，৯品のよ͏ な多਺
の化߹෺がࠞࡏしたサンプルでもޫܬ෺࣭を໢ཏతにܭ測することが可ೳであること， く͝簡単な必要最௿限の前処理で測定が可
ೳであること，さらにはಘられる৘ใが๲大で໢ཏతղੳが可ೳであることから，৯品の一࣍スクリーニングʢ有֐෺࣭の検出ʣ
としてのԠ用もظ଴されている�
。
を迅速にબ୒することに成ޭしגەを行͏࢈෺࣭ੜޫܬえ方をඍੜ෺ഓཆӷのબ୒にԠ用し，特௃తなߟ指໲のޫܬճこのࠓ　
た。ޙࠓ，ຊख法が৽ن有用෺࣭ൃݟのྗڧなखॿ͚になることをظ଴する。また，従来の-$�U7や -$�MS�を用いた分ੳ݁Ռ
と৘ใをڞ有さͤることで，さらにਫ਼౓の高い有用גەのબ୒が可ೳになるとظ଴されるため，現ڞࡏಉऀڀݚとڞに分ੳをਐめ
ている。この成Ռについては続ใを଴たれたい。
　最ޙに，「なͥ҉いւఈにੜきるւ༸ඍੜ෺が，ޫܬ෺࣭をੜ࢈するೳྗを有しているのかʁ」このṖの౴えもこれらඍੜ෺を
調΂ることで，໌らかにしたい。

5.

6.

考察

まとめとࠓ後
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走査透過（STEM）像，走査（SEM）像同時計測
クライオ電子顕微鏡の開発と応用
Development of a new type of cryo-electron microscope for simultaneous STEM, 
SEM imaging and its application to biological samples

　クラΠオ電ݦࢠඍڸʢクラΠオ電ݦʣの必要ੑはここ਺年でٸ速に高まっている。ͦのओな用్はਫ਼製タンύク࣭，ウΠルスٴ
ͼඍখオルガωラのߏ造ղੳʢ単ཻࢠղੳʣである。従来のෛછ৭によるタンύク࣭分ࢠの࡯؍では，಺෦のߏ造ղੳがࠔ೉で
ある。ෛછ৭はいΘ͹ۭ気ס૩であり，たとえॠ時にછ৭剤が分ࢠपғをғΜでもߏ造ม化を׬શに๷ こ͙とは೉しい。また，છ
৭剤のਁಁ۩߹により૾もม化する。クラΠオ電ݦではછ৭のよ͏ な前処理をͤ ，ͣਫ਼製タンύク࣭分ࢠであれ͹ͦのままٸ速ౚ
݁して࡯؍することになる。このため，ੜ෺試料であっても，電ݦࢠඍڸʢ電ݦʣの分ղೳで࡯؍することができる。この఺はॏ
要で，従来の௒ബ੾ย法やϨプリΧ法では前処理のஈ֊で試料分ղೳが௿下している。とはいえੜのタンύク࣭はۃめて電ࢠ線に
ऑく，ӷମ஠ૉԹ౓での࡯؍ではরࣹ電ࢠ਺が໿20個 �©2 で試料をࣦ こ͏とになってしま͏。このため，ৗ時1ʙ�個 �©2 で؍
，౓Χメラʢ%%Χメラʣ�のൃలはこれを可ೳにしている。またײ௚઀検出ʢEJSFDU�EFUFDUJoOʣの高ࢠしなくてはならない。最ۙの電࡯
単ཻࢠղੳは݁থ化を必要とͤ ，ͣ分ܥࢄでのߏ造ղੳが出来るŇ最ۙのνϟンϐオンσーターによれ͹分ղೳも�©に達して͓り，
݁থの9�線ճંによるߏ造ղੳにۙͮいているʢMFZFSToO�FU�BM
�201�ʣ。しかも，このよ͏ なղੳがੜにۙいౚ݁ঢ়ଶでಘられ
ることは特චに஋する。
　一方で，クラΠオ電ݦは単ཻࢠղੳ͚ͩではなく，従来௨りߏ造࡯؍にもۃめて有用で，ౚ݁੾ยのクラΠオ電࡯؍ݦによりࡉ
๔間઀ண装置であるσスϞκームやҨ఻ࢠ৘ใにԊってタンύク࣭を߹成するリϘκームなどの分ߏࢠ造が໌らかになっているʢ"M�
"NoVEJ�FU�BM
�200�ʣ。ޙࠓはࡉ๔಺のපଶղੳなどにも必要な装置となるであΖ͏。࣮ࡍ，ΠンフルエンβウΠルスのࡉ๔಺΁
のऔりࠐΈա程のߏ造ղੳにར用されているʢ'oOUBOB���SUFWFO
�2015ʣ。一ൠతにੜ໋現৅を理ղするためには，ࡉ๔಺でػೳ
ঢ়ଶのタンύク࣭分ࢠやͦの複߹ମのߏ造，ͦれとともにͦれらがू߹したۭ間ߏ造ʢいかなるߏ造でどのよ͏なࡉ๔಺ڥ؀にҐ
置するかとい͏৘ใʣを஌る必要がある。これらを৽઱ঢ়ଶで࡯؍するにはクラΠオ電ݦが必ਢである。しかし，೔ຊに͓͚るク
ラΠオ電ݦのීٴはԤถにൺ΂े分とはݴえない。৽઱な૊৫ࡉ๔をクラΠオ電ݦで࡯؍するためにはٸ速ౚ݁装置やクラΠオϛ
クϩトームなどの前処理装置がෆ可ܽである。従って，クラΠオ電ݦでࡉ๔を࡯؍するには，かなりの༧ࢉʢશମで໿7ԯԁ程౓ʣ
を必要とする。これがීٴを๦͛ている一൪のݪҼであΖ͏ 。しかし，ҩֶੜ෺ֶのޙࠓのൃలに必ਢであれ͹ઃඋͤ͟るをಘな
く，Ԥถのओ要大ֶではઃ置がٸ速にਐΜでいる。前処理装置を含めクラΠオγステムの։ൃがશてEUをத৺にਐめられ，೔ຊ
の貢献がগないことも࢒೦である。ൃޙではあるが，զʑはࢢ場に出ճっていない，多༷ੑに෋ΉクラΠオ電ݦの։ൃを͓こなっ
ているので঺հする。

はじめに1.

目的2.
　ҩֶੜ෺ֶのશྖҬに͓いて，୭もが༷ʑな場໘で༰қに使用できる௿Ճ速電ѹクラΠオ S5EMの։ൃを໨指した。特に　
S5EMػೳを࣋つ SEMを։ൃϕースػとすることで，S5EM૾とSEM૾のಉ時ܭ測ができる࣍ੈ୅ܕ૸査ಁաクラΠオ電ݦを
։ൃした。一方，電ݦ։ൃはͦのԠ用法と一ମでߟえる必要がある。೗Կに高ੑೳなثػ࡯؍を։ൃしても，試料を最దなܗで
։ൃとඪຊ作製ٕज़։ൃはいΘ͹ंثػ，Ռの৴པੑもബれる。したがって݁࡯؍，されないしشまない限り，ੑೳはൃࠐͪ࣋
の྆ྠである。ࠓճ，զʑはບࡉ๔֨ࠎを࡯؍するための前処理装置であるࡉ๔ບണ཭装置の։ൃも͓こなった。

臼倉治郎*1，成田哲博*1，松本友治*1，臼倉英治*1，砂押毅志*2，丹波裕介*2，長久保康平*2，
東淳三*2，水尾考志*2，二村和孝*2，大隅正子*3，多持隆一郎*2，小瀬洋一*2

大ֶࢠ�೔ຊঁ��　ʣ೔ཱϋΠテクϊϩδーζג2ʢ�　Պڀݚ԰大ֶ�理ֶݹ1໊�
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図 1　試作クライオトランスファーホルダーの CAD 図　左上は先端の試料ホルダー部の拡大

3. 開発機器の特長

ੈ，։ൃとしてはڀݚඅを調達したࠃ　 ք一のクラΠオಁաܕ電ݦʢクラΠオ 5EMʣを໨指す΂きとこΖであるが，すでにϢーβー
フϨンυリーな�00�L7クラΠオ 5EMがଘࡏし，νϟンϐオンσーターを出している現࣮があるŇ 大ม高価とい͏ܽ఺はあるが，
これを͙྇ثػの։ൃには多くの要ૉٕज़։ൃが必要であり，多ֹのඅ用がかかる。զʑが現ࡏड͚ている೔ຊҩྍڀݚ։ൃػ
課題であるS5EM，SEMಉڀݚ分ղೳを໨指さないओな理༝であるが，ຊࢠݪԉ͚ͩでは೉しい。これがࢧʢ"ME%ʣからのߏ
時ܭ測の௿Ճ速電ѹクラΠオ電ݦ։ൃも༏れた఺が多ʑあり，ޙࠓの։ൃ࣍ڀݚୈではμークϗースとなりえる。ྫえ͹，一ൠに
クラΠオ 5EMでੜ෺のౚ݁試料を࡯؍するとਖ਼য఺ではコントラストがۃめて௿いため，VOEFS ଆ΁ϐントをͣらしҐ૬コントラ
ストʢフϨωルコントラストʣをੜ͡さͤ࡯؍する。これは電ݦຊ来の分ղೳを௿下さͤることになる。このよ͏ なը૾σーターをも
とに単ཻࢠղੳを行͏には，コントラスト఻達ؔ਺ʢ$5'ʣのิਖ਼とともに多くのը૾σーターが必要となる。զʑの։ൃػでは૸
査電ݦࢠඍڸʢ೔ཱϋΠテクϊϩδーζ製 SU9000ʣの S5EMޫֶܥをͦのまま使用してಁա૾をಘている。S5EMではۃめてࡉ
いビームで૸査し，試料をಁաした電ࢠのີ౓分෍がը૾となる。要するにϨンζによる݁૾ではなく，電ີࢠ౓のビοトϚοプが
ը૾となるので，�$5'のӨڹを最খ限に཈えることが出来る。౰વのことながらਖ਼য఺での૾࡯؍も可ೳであり，分ղೳの௿下も
཈えられる。したがって，単ཻࢠղੳには有རで，5EMにൺ΂，ൺֱతগ਺のը૾σーターですΉ。も͏ 一つ大きなҧいはը૾
のه࿥法にある。5EMではը૾をه࿥するためにΧメラが必要であるが，S5EMでは電ࢠをัଊするためのγンνϨータがあれ
͹ྑい。ޙࠓのڀݚ։ൃ࣍ୈではこのࠩはॏ要なҙຯを࣋ってくるかもしれない。現ঢ়では，クラΠオ 5EMにऔり෇͚て使用す
る$M0Sからなる%%Χメラがѹ౗తに༏れている。しかし，Χメラ単ମで1ԯԁۙくする高価なものである。一方，S5EM用の
γンνϨータは電ࢠをัଊする͚ͩであるから，フΥトンΧウントできる΄どの高ײ౓化であれ͹ྑい。ྫえ͹，ޫܬ෺࣭をްくృ
るなどして，もし1電ࢠをัଊできる΄どの高ײ౓化が࣮現できれ͹，%%Χメラよりもᴴかに҆く，ಉ等の૾がಘられることになる。
のย۱にઃ置した͚ͩで，1�ON程౓の分ղೳࣨڀݚ，を作る必要がなくࣨݦ։ൃの݁Ռにґଘしている。特ผな電ڀݚのޙࠓ
で単ཻࢠղੳが༰қにでき，また，ੜきているঢ়ଶにۙいࡉ๔಺ඍߏࡉ造も࡯؍できるとなれ͹，大多਺のҩֶੜ෺ֶのऀڀݚ
はຬ଍するはͣである。このよ͏ な特௕のクラΠオ電ݦの։ൃを໨指した。

クラΠオトランスフΝーϗルμーの։ൃは։ൃܭըのதで最もॏ要な要ૉٕज़である。ϗルμーアームの̎ʗ̏ ΄どをਅۭೋॏύΠ
プ化し、ӷମ஠ૉをઌ୺ۙくまでຬたすことにより、ྫྷ٫速౓を্͛ることができた。さらに、ॆరしたӷମ஠ૉから୤気するた
めのਅۭγステムを௥Ճし、ӷମ஠ૉをスラογϡ化することを試Έた。これにより、最ऴతに �190ˆの௿Թを達成した。クラΠ
オトランスフΝーϗルμーでスラογϡ஠ૉをར用するのはੈքでॳめての試Έであった。さらに、ӷମ஠ૉの */�0U5のܦ࿏を最
ద化したことにより、ྫྷ٫速౓の্͓޲よͼྫྷ٫効率の্޲をはかった。ຊϗルμーを �1�0ˆにԹ౓制ޚすることで࣮試料測定が
可ೳとなった。しかし、�1�5ˆۙลではクラΠオトランスフΝーϗルμーのԹ౓ม動によるը૾υリフトがܹしく、௕時間の࡯؍が
೉であった。これは、クラΠオトランスフΝーϗルμーઌ୺に഑置されたステーδとの઀৮෦からの೤ਁೖによるものである。しࠔ
たがって、ඇ઀৮タΠプのステーδの։ൃをすることでը૾υリフトが௿減し௕時間の࡯؍を行な こ͏とが可ೳであると判அする。

4. 研究開発成果の具体的内容

クライオトランスファーホルダー
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　クラΠオ電ݦでは試料がۃ௿Թ下にあるためŊ 試料΁のコンタϛωーγϣンを๷͙ために試料Թ౓以下にྫྷ٫されたコンタϛωー
γϣントラοプが必ਢである。トラοプのアーム෦分もύΠプ化をࢪし、ઌ୺ۙくまでӷମ஠ૉがྲྀೖできるよ͏にした。さらに、
ഉ気γステムを௥Ճし、஠ૉをスラογϡ化することにより�200ˆまでྫྷ٫することに成ޭした。トラοプઌ୺はクラΠオトランス
フΝーϗルμーઌ୺の試料෦分を包ΈࠐΉよ͏ なܗঢ়にઃܭした。また、これに෇ਵし、ݦඍڸຊମʢSU9000ʣのόοフΝタンク
をྫྷ٫することで、試料ࣨのਅۭ౓ 2ʷ10���1Bʢ従来ɿ7ʷ10���1Bʣを達成した。これらのվྑにより、試料্΁の࠶ණ݁を΄
શに๷׬΅ こ͙とができた。

　　前ड़のよ͏ に高ੑೳなثػ࡯؍でも、試料処理をޡれ͹、ثػのੑೳもҾき出ͤないし、৴པੑのある݁࡯؍Ռもظ଴でき
ない。ثػ։ൃとඪຊ作製ٕज़։ൃはදཪ一ମである。クラΠオ電࡯؍ݦの前処理ٕज़も࢒೦ながらԤถにޙれをとっている。
試料をٸ速ౚ݁しŊ クラΠオ੾ยを作り࡯؍するとい͏オーソυοクスな方法はશてԤถで։ൃされた。શ෦ἧえると1ԯԁۙく
する前処理装置܈がଘࡏする。զʑはあえてオーソυοクスなౚ݁੾ย法をとらͣに、എଆのࡉ๔ບをണ Ŋ͗ ෲଆのࡉ๔ບに෇ண
するບࡉ๔֨ࠎをクラΠオ電ݦで࡯؍することをߟえた。ͦこで、GSFF[F�FUDIJOH 法の前処理としてすでに使用されていた௒Ի೾
によるVOSoopOHʢࡉ๔ບണ཭ʣ法のվྑ、࠶։ൃを͓こなった。この方法ではŊ ๔಺の可溶ੑ成分がྲྀ出するが、ͦれによりࡉ
でき࡯؍やオルガωラを高コントラストで֨ࠎ๔ࡉບ、ࡍ࣮。造ମは૬ରతにコントラストが૿Ճするはͣであるߏなどの֨ࠎ๔ࡉ
た。この方法により処理された試料はບのࡉ๔࣭ଆද໘を၆ᛌできるなど༧૝以্の成Ռがあった。しかし、ൢࢢのプϩーϒܕ
௒Ի೾ൃੜ装置をͦのまま使用したのでは出ྗがڧす͗、電ݦ用のメογϡにுられたΧーϘン࣋ࢧບ্でഓཆしたࡉ๔にద用す
ると、࣋ࢧບ͝とࡉ๔がഁյされてしま͏など、࠶現ੑに໰題があった。ͦこで、どの程౓の出ྗがద౰であるのかを調΂た݁Ռ
1�8以下でな͚れ͹ならないことがΘかった。一ൠにൢࢢされているプϩーϒܕの௒Ի೾ൃੜثは50�8以্で、5�8以下の出ྗ
制ޚはࠔ೉である。ͦのため、出ྗが5�8以下で 0ʙ1�8でも制ޚ出来る装置をメーΧーに特஫した。ࡉ๔ບണ཭装置はこの特
஫の௿出ྗ௒Ի೾ൃੜ制ޚ装置の΄か௒Ի೾ൃੜプϩーϒを試料にਖ਼֬に͚ۙͮるためのϙδγϣンコントϩーラーٴͼࡉ๔ບ
ണ཭ա程を࡯؍するための࣮ମݦඍڸからߏ成されているʢਤ�ʣ。これにより、ࡉ๔ບണ཭がۃめて༰қになったŇ また、クラΠ
オ電͚ͩݦでなく、ͦのଞのثػ࡯؍のඪຊ作製法としても有用であることが分かった。特にࢠݪ間ྗݦඍڸʢ"'Mʣではࡉ๔
಺のߏ造࡯؍は೉しいとߟえられていたが、ࡉ๔ບണ཭ඪຊを用いることでࡉ๔಺のߏ造をਫதでॳめて࡯؍することに成ޭした
ʢUTVLVSB�FU�BM��201�ʣ。ਤ�はຊ։ൃػを用いて、ඪຊをつくり、"'Mで࡯؍した૾である。ࡉ๔಺ʢJO�TJUVʣでアクνン1ຊ
1ຊの分ߏࢠ造ղੳも可ೳである。

アンチコンタミネーショントラップ

細胞膜剥離装置の開発

図 2　アンチコンタミネーショントラップの CAD 図
スラシュ化窒素を用いることにより -200℃まで冷却することに成功し
た。トラップ先端部は試料ホルダーの先端部（試料部分）を包み込む
ように設計されている。
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図４　細胞膜剥離後の細胞の位相差光学顕微鏡像　
腹側の細胞膜上に細胞骨格（ストレス線維）が載っているのが観察される

（U）。PU は部分的に細胞膜が剥離された細胞を示す。

図 3　試作した細胞膜剥離装置の正面写真（左）と斜めからの近景写真（右）：低出力プローブ型超音波発生装置，プロー
ブのポジションコントローラー，実体顕微鏡，水平照明装置から構成されている。矢印は超音波発生用プローブ，アステ
リスク（※印）は水平照明装置

図 5　NRK 培養細胞の細胞膜の裏打ち構造。B は A の四角に囲んだ部分の拡大図。アク
チン線維の短周期構造が容易にわかる。CL: クラスリンコート，CV: カベオラ，アステリス
ク : 細胞膜に密着する滑面小胞体
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5. 応用研究

　։ൃ౰ॳの໨తであったແݻ定৽઱ঢ়ଶのບࡉ๔֨ࠎのクラΠオ S5EM，クラΠオ SEMのಉ時ܭ測については，現ࡏでは΄
΅ルーνンに࡯؍できるよ͏ になったʢਤ ʣ̒。ࡉ๔ບണ཭により可溶ੑタンύク࣭をྲྀ出さͤているため，े分なコントラストがಘ
られるので，ෆ଍য఺ではなくਖ਼য఺での࡯؍が可ೳであった。また，ࡉ๔ບണ཭ޙも༧૝以্にリϘソームやখ๔ମも࢒って͓
り，ບࡉ๔֨ࠎのΈなら ，༷ͣ ʑなߏ造が࡯؍されたʢਤ ʣ̓。தにはࡉ๔ບの΄Μの一෦͚ͩがഁଛしているとࢥΘれるࡉ๔では，
まͩ可溶ੑ成分がかなり࢒っているにもかかΘら ，ͣे分なコントラストで࡯؍できた。�0�L7の௿Ճ速電ѹにもかかΘら ，ͣްさ
が200�ON 以্とਪ定される෦分でも，ࢧোなく࡯؍できたのは͏れしい૝定֎であった。これが S5EMޫֶܥの特௃なのか൱
かは分からないが，ੜ෺試料では�0�L7Ճ速電ѹでもS5EMでࡉ๔಺ߏ造をࢧোなくܭ，࡯؍測できることが分かった。これは
。を։ൃする্で，ॏ要な一าであるݦ৽しいタΠプの電ޙࠓ

図６　クライオ STEM（左）とクライオ SEM（右）の同時記録（無固定）
　完全に氷包埋されている時（最初），SEM 像は氷で覆われているので平坦であるが，電子線照射によるダメージや温度を上昇させ，氷の一部を昇
華させると右図のように構造が現れる。

図 7　膜剥離標本のクライオ電顕像（無固定）アクチン線維や微小管からなる
細胞骨格に加え，粗面小胞体，滑面小胞体，リボゾームなどが観察される。
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図８　開発機と通常の TEM との比較。負染色像（A）から，ラセン対称性を考慮した単粒子解析により三次元再構成を行った。 （B） 開発機 30 kV 
STEM。（C）通常の100 kV TEM。
　原子座標モデル（Oda et al. 2009）とのフィッティングを行った結果，通常の100 kV TEM 像から三次元再構成した像（C）では合致しない部
分が存在するが，開発機 STEM 像から三次元再構成した像（B）では大変良く一致していることが分かる。

図 9　開発機を用いて撮影したアデノウイルス粒子像 18 個（上部）からの再構成 

　も͏ ͻとつຊ։ൃプϩδェクトのԠ用ڀݚで໌らかになったことがある。ͦれは最ॳにड़΂たと͓り，S5EMではର෺Ϩンζが௚
઀݁૾にؔ༩しないため，単ཻࢠղੳには最దであることが判໌した。特にຊ։ൃػはDoME�'E 電ࢠॐを装උしているため，ビー
ムܘがࡉく，この޲܏がさらにڧい。࣮ࡍ，アクνンフィラメントの分ߏࢠ造ղੳに͓いて，௨ৗの100�L7ಁաܕ電ݦࢠඍࣸڸ
ਅから求められた分ߏࢠ造より，さらに高分ղೳの分ߏࢠ造をΘͣか20ຕ程౓のը૾からಋき出すことが出来たʢਤ̔ࢀরʣ。গ
਺で分ߏࢠ造ղੳできるとݴ こ͏とは分཭ਫ਼製タンύク࣭ではなく，ࡉ๔಺にࡏࢄするগ਺のඪత分ࢠのߏ造ղੳができることを
ҙຯして͓り，ຊثػ։ൃの方ੑ޲がਖ਼しかったとߟえられる。アσϊウΠルスのෛછ৭૾のղੳに用いた場߹もಉ༷で，গ量で
े分なղੳ݁Ռがಘられたʢਤ ʣ̕。
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　SEMを։ൃϕースػとしたؔ܎で、現時఺では SEMに෇ਵしているS5EMػೳを用いているが、ক来తには S5EMをத৺に
ઃܭし、ͦれに高ػೳ SEMを෇ଳさͤるのが๬ましい。クラΠオ電ݦで௨ৗの電ݦのը࣭をҡ࣋するには、ྫྷ٫に൐ υ͏リフト
がࡏݦ化しないよ͏ ૸査速౓を্͛たい。"'Mでは10年前には高分ղೳه࿥ͩと1フϨームに20 分もかかっていたが、ࠓでは
10ඵ �フϨームがඪ४になりつつある。一方、SEMのه࿥時の૸査速౓は�0年間มΘっていないのが࣮৘である。電ݦで૸査
速౓を্͛るにはプϩーϒ電ྲྀを૿やすのがਖ਼߈法であるが、試料μメーδがݒ೦される。検出ܥの高ײ౓化と最৽のυリフトิ
ਖ਼ٕज़を૊Έ߹Θͤることで、高ഒ率で高ը࣭なクラΠオ電૾ݦのܗ成を໨指す。

7. おわりに

図 10　開発機で捉えた水中に生じたナノバブル。QUANTIFOIL の膜穴に水を張って急速凍結し観察した。左がクライオ
STEM 像。右が同時に撮影した SEM 像。矢印はバブルを示す。透過像ではバブルは黒く見えることが多いが，相対的な
もので，白っぽく見える時もある。

　クラΠオトランスフΝーϗルμーを用いたクラΠオ電ݦはओとしてੜ෺のౚ݁試料を࡯؍するために։ൃされたが，রࣹμメーδ
をܰ減する効Ռもあるのでࡐ料ܥでもޙࠓは使用されるͩΖ͏ Ň গしややこしいがクラΠオϗルμーを用いたクラΠオ࡯؍はࡐ料ܥ
でも以前から行Θれていた。トランスフΝーとい͏用ޠが使Θれていないのは電ݦにૠೖしてから，ྫྷ٫を࢝めるからである。ۚ
ଐなどでは໰題にならないが，ਫを含Ήものでは݁থঢ়のණが出来てしまい使い෺にならない。ͦのため，ੜ෺ࡐ料ではٸ速ౚ
݁によりアϞルフΝスණʢඇথ࣭ʣとしてから，ౚったまま電ݦに࣋ͪࠐΉのでトランスフΝーの一ޠが௥Ճされている。ණʢ݁থʣ
はӷঢ়の෺࣭ではॏ要な໰題である。最ۙ，զʑはਫのதにܗ成されるナϊόϒルʢ100�ON前ޙの気๐ʣの࡯؍に成ޭしたʢਤ9ʣ。
これは従来のクラΠオ 5EMでも࡯؍できると͏ࢥが，զʑの։ൃػではS5EM，SEMಉ時࡯؍が可ೳであることから，࣮ࡍにό
ϒルがਫのதにଘࡏすることをূ໌できる。これは৽たなར用法であり，ޙࠓ，化হ品，ҩༀ品，৯品，ソフトϚテリアル෦໳の
。まれるࠐݟのध要がػॴ等でのຊ։ൃڀݚ

6. 材料系への応用
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透過電子顕微鏡HT7800シリーズの特長と応用

長ԭ�ޭ*̍，田村࢘ܓ�*̍，三瀬�大ւ*2，౻Ҫ�孝࢙*̍，和久Ҫ�ѥر子*3，和ࢁ�ਅཬಸ*3

͸͡Ίʹ1.
ಁա電ݦࢠඍڸʢ以下，5EMɿ5SBOTNJTTJoO�FMFDUSoO�NJDSoTDoQFʣは，ҩֶ・ੜ෺ֶ分໺でのڀݚ・਍அから৯品・高分ࢠ・
化ֶ・ナϊࡐ料のڀݚ・։ൃまで，෯޿い分໺で׆用されて͓り，ඍߏࡉ造のܗଶ࡯؍に必要ෆ可ܽなπールとなっている。ࠓճ，
༷ʑな分໺にରԠするため，120�L7ಁա電ݦࢠඍڸʢ5EMʣH57�00γリーζを։ൃした。
　ຊγリーζでは，高コントラストをۃめたϨンζを౥ࡌし，ࢹ޿໺高コントラスト࡯؍を࣮現するH57�00と，クラス最高Ϩϕル
の分ղೳをもつ高分ղೳϨンζをඋえたH57��0をἧえた。
　ຊߘでは，։ൃしたH57�00γリーζの特௕とͦのԠ用ྫを঺հする。

Introduction of the HT7800 series TEM and its application

ਤ1ɹ)5����シϦーζಁաి子ݦඍڸの֎؍

)5����の֓ཁͱಛ長2.
H57�00の֎ࣸ؍ਅをਤ1にࣔす。従来ػछ H57700をܧঝし，ޫܬ൘࡯؍用スクリーンΧメラによる໌るい෦԰での5EM
操作を࣮現している。H57�00γリーζは，Ճ速電ѹを20�L7から120�L7までҹՃすることができ，ഒ率は，50ʙ1
000 ഒʢ-oX�
MBH Ϟーυʣ，200 ʙ �00
000 ഒʢ;ooNϞーυ
�H57��0は最高ഒ率1
000
000 ഒʣにରԠしている。�
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　ຊ装置は以下の�つのओな特௕を有している。

ʢ1ʣ操作ੑ
໌るい෦԰で簡単操作。৽しいグラフィοクϢーβーΠンターフェース�ʢ(U*ʣと操作ύωルにより，簡単かつ迅速な5EMղੳを࣮現。
ഒ率มߋ時のϞーυ੾り׵えをෆ要としたʢオプγϣンʣ。

ʢ2ʣ高ը࣭
೔ཱಠ自の複߹ର෺Ϩンζの౥ࡌにՃえ電ܥֶޫࢠのվྑにより，H57�00では௿ഒ率のࢹ޿໺・高コントラスト࡯؍，あるいは
H57��0での高分ղೳ࡯؍と，試料・ղੳ໨తにԠ͡બ୒可ೳとした。さらにՃ速電ѹ 20�L7 での࡯؍も可ೳとし，ແછ৭試料
などの高コントラスト࡯؍が࣮現した。
高分ղೳϨンζ౥ࡌの「H57��0」では্࣠֨ࢠ分ղೳ 0�19�ONをอূしている。ਤ2に，一ྫとしてH57��0を用いてࡱӨし
た֨ࢠ間ִ 0�19�ONの SJの高分ղೳ 5EM૾をࣔす。

ʢ�ʣ高ػೳ
֤छオートػೳをඪ४౥ࡌ。
H57�00では，70౓ࣼ܏ඪ४で�%用ը૾औりࠐΈ，ฒͼにߏ࠶成ػೳをඪ४装උとした。
また，H57�00���H57��0྆ػछにࢹ໺୳しをサϙートするナビήーγϣンػೳを౥ࡌした。「*NBHF�/BWJHBUJoO」ػೳは௚ײత
なࢹ໺୳しを࣮現し，ಡΈࠐΜͩը૾্でエリアを指定することで，自動औಘできるなどػೳの্޲を࣮現した。

ʢ�ʣ֦ுੑ
֤छΧメラのબ୒，トϞグラフィ，$-EM，S5EM，E%9など֤छػೳにରԠし༷ʑなニーζにԠ֦͡ுੑを࣋たͤた。

ਤ2ɹ4J ୯݁থߴ෼ղೳྫ࡯؍
� ྉɿ�4Jࢼ装置ɿ)5��3�ɹ࡯؍ ୯݁থɹՃ଎ిѹɿ12��L7
� 
ഒ཰ɿ1࡯؍���
����ഒ
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Ԡ༻ྫ3.

　ਤ�はH57�00を用いてラοトࠎ࠱ਆܦのແછ৭੾ยをՃ速電ѹ�0�L7，H$Ϟーυ，௚઀ഒ率12
000 ഒでࡱӨしたը૾で
ある。電ࢠછ৭をࢪしていない੾ยに͓いてもラοトࠎ࠱ਆܦ಺のϛエリンがコントラストྑく࡯؍されている。さらに，ਤ�Bの˘
෦分を֦大して࡯؍した݁Ռをਤ�Cにࣔす。ϛエリンの૚ঢ়ߏ造が໌ྎに࡯؍されていることがΘかる。このよ͏ に，H57�00では，
ແછ৭੾ยを高コントラストで࡯؍することが可ೳである。

　ਤ�にH57��0を用いた೩料電஑用電ۃ৮媒の高分ղೳྫ࡯؍をࣔす。ਤ�Bは，Ճ速電ѹ120�L7，H$Ϟーυ，௚઀ഒ率
100
000 ഒでࡱӨしたը૾である。ΧーϘンʢ$ʣ୲ମの্に୲࣋されたന ʢۚ1Uʣཻ されている。さらに，ਤ�B࡯؍の分෍がࢠ
の˘෦分を֦大して࡯؍した݁Ռをਤ�Cにࣔす。ΧーϘン୲ମに0����ON間ִの֨૾ࢠが઱໌に࡯؍されている。H57��0では，
このよ͏なΧーϘンなどのܰݩૉを含Μͩ୲ମに୲࣋されたۚଐ৮媒ཻࢠなどナϊ複߹ࡐ料を高コントラストでかつ高分ղೳで؍
。が可ೳである࡯

3�1�ɹແછ৭ੜ෺੾ยのߴコントラスト࡯؍

3�2�ɹ೩ྉి஑༻ిۃ৮ഔのߴ෼ղೳ࡯؍

ਤ3ɹແછ৭ੜ෺੾ยのߴコントラストྫ࡯؍
� ɹՃ଎ిѹɿ���L7ܦਆࠎ࠱ྉɿラットࢼ装置ɿ)5����ɹ࡯؍
� 	B
 
ഒ཰ɿ12࡯؍����ഒ
� 	C
 
��ഒ཰ɿ࡯؍����ഒɹ

ਤ ��ɹ೩ྉి஑༻ిۃ৮ഔのߴ෼ղೳྫ࡯؍
� $�ྉɿ1Uࢼ装置ɿ)5��3�ɹ࡯؍ ৮ഔɹՃ଎ిѹɿ12��L7
� 	B
 
��ഒ཰ɿ1࡯؍����ഒ
� 	C
 
���ഒ཰ɿ࡯؍����ഒɹ

ʢBʣ

ʢBʣ

ʢCʣ

ʢCʣ

1�μN 2���ON

1��ON���ON



© Hitachi High-Technologies Corporation All rights reserved. 2017［529 4 ］THE HITACHI SCIENTIFIC INSTRUMENT NEWS　　2017 Vol.60 No.2

ஶऀ঺介
�1 ௕ԭ　ޭ，ాଜ࢘ܓ�，౻Ҫ࢙޹�　
ʢגʣ೔ཱϋΠテクϊϩδーζ　Պֶ・ҩ用γステムۀࣄ౷ׅຊ෦�Պֶγステム製品ຊ෦�電ݦࢠඍڸୈೋઃܭ෦

�2 　੉�大ւࡾ
ʢגʣ೔ཱϋΠテクϊϩδーζ　Պֶ・ҩ用γステムۀࣄ౷ׅຊ෦�Պֶγステム製品ຊ෦�電ݦࢠඍڸソリϡーγϣンγステムઃܭ෦

�� ࿨ٱҪ�ѥࢠر，࿨ࢁ�ਅཬಸ
ʢגʣ೔ཱϋΠテクϊϩδーζ　Պֶ・ҩ用γステムۀࣄ౷ׅຊ෦�Պֶγステム製品ຊ෦�アプリέーγϣン։ൃ෦

·ͱΊ4.
　όΠオメσィΧル，ナϊテクϊϩδー，ソフトϚテリアルなどの෯޿い分໺にରԠするためH57�00γリーζを։ൃした。ຊγリー
ζでは，従来ػをܧঝしたスクリーンΧメラや複߹ର෺Ϩンζを౥ࡌし，さらにੑೳ，操作ੑ，൚用ੑ，֦ுੑを্޲さͤた。޿
H57��0をἧえたことにより，༷ʑ͚޲料ࡐH57�00と，高分ղೳϨンζをඋえた͚޲を࣮現するҩੜ෺࡯؍໺高コントラストࢹ
な分໺でのスクリーニングや，ڀݚ։ൃ用πールとしてのద用がظ଴される。

会員制サイト“S.I.navi”では，S.I.NEWSのバックナンバーを含む全内容をご覧いただけます。https://membeSs.hht-net.com/sinavi/

https://biz.hitachi-hightech.com/sinavi/asi_toppage
https://biz.hitachi-hightech.com/sinavi/
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Regulus®シリーズ FE-SEM
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Regulus series FE-SEM

　೔ཱϋΠテクϊϩδーζは，電ք์出ܗ૸査電ݦࢠඍڸʢ'E�SEMʣの৽ϒランυ「RFHVMVT γリーζ」をൃചしました。
「SU�010」のػܧޙछとして։ൃした「RFHVMVT�100」と，プラοトフΥームڞ௨化により「SU�200 γリーζ」のػೳを
֦ுした「RFHVMVT�220」「RFHVMVT�2�0」「RFHVMVT�2�0」の ڧೳػする্޲छをラΠンアοプし，分ղೳと操作ੑをػ�
化を࣮現しました。

ʢ ʣ̍ऩࠩがখさく௿Ճ速電ѹでの高分ղೳ࡯؍に最もదしたコールυ 'E�電ࢠॐを౥ࡌ
ʢ̎ʣ従来ػछൺ，໿ 20�の分ղೳ্޲を࣮現
　　ʢRFHVMVT�220��2�0��2�0ɿ0�9�ON�1�L7，RFHVMVT�100ɿ1�1�ON�1�L7ʣ�
ʢ ʣ̏最大ഒ率を従来の100�ສഒから200�ສഒまで֦ுʢRFHVMVT�220��2�0��2�0ʣ
ʢ̐ʣ高いੑೳをे分にൃشするϢーβーサϙートػೳ

ओな特長

拡張されたഒ཰
৮ഔのೋ次電子像 	 ഒ཰：150 ສഒ 


RFHVMVT82�0 ֎観

Ϣーβーαポート機ೳの一ͭ
SEM ৴߸ݕ出ঢ়ଶද示機ೳ
出器のಈ作原ཧとಘられる৴߸をද示ݕ用されている࢖
し，多༷なݕ出系による観察をαポートします。

Ϣーβーαポート機ೳ

ɾSE ৴߸を UQQFS  出器でݕ
。出するݕ

ɾLA-BSE ৴߸は੍ޚ電ۃ（ʴ） 
の作用により཈੍される。

E9B

UQQFS

ۃ電ޚ੍
（ʴ）

ʻಘられる৘ใʼ SJHOaM:SE

SE 
LA-BSE

SE BSE

৴
߸

ڧ
度

৴߸電子のΤネルΪー

˗ද面ܗঢ়（微細Ԝತ）
分解ೳߴ˗
˗電位コントラスト
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新型卓上顕微鏡　TM4000シリーズ

　૸査電ݦࢠඍڸʢSEMʣは，෺࣭ද໘のඍߏࡉ造を࡯؍する装置として，όΠオテクϊϩδー分໺やࡐ料分໺をは͡め，あら
Ώるۀ࢈分໺に͓いて，෯޿くར用されています。5M�000 ௿ਅۭܕॐࢠは，5M�000γリーζにҾき続き೤電ڸඍݦ୎্ܗ
SEMとして，装置のখܕ化と，操作の簡қ化を௥求することで，電ݦࢠඍڸに৮れることがॳめての方でも，खܰに͝使用い
た͚ͩます。また，୎্ݦඍڸは製造・品࣭؅理分໺でඇৗに多くの൓ڹをいたͩいているため，5M�000γリーζでは͓٬
༷のルーνン作ۀをࢧԉする装置をコンηプトにઃܭされて͓ります。ਅۭҾき時間தにਅۭ試料ࣨ಺に഑置されたΧメラでࡱ
Өしたը૾をجにサンプルをナビήートし，ϫンクリοクで࡯؍Օॴ΁のҠ動を可ೳな SEM�M"1 にޙがऴΘった࡯؍，ೳとػ
ೳʣなどが৽たに෇Ճされました。また，5M�000γリーζとಉػը૾Ϩϙートをੜ成してくれるϨϙート作成ソフトʢඪ४࡯؍
༷に5M�000γリーζでは൒ಋମܕ൓ࣹ電ࢠ検出ثをඪ४౥ࡌし，5M�0001-USでは高ײ౓௿ਅۭೋ࣍電ࢠ検出ثʢU7%ʣ
が౥ࡌされます。5M�000γリーζは୎্ݦඍڸのੈքを֦͛，さらなる͓٬༷のΠϊϕーγϣン૑出を͓ख఻いします。

SCIENTIFIC INSTRUMENT NEWS
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The TM4000 series of Tabletop Microscope

Ճ଎ిѹ��L7 加速電ѹ 10 kV Ճ଎ిѹ1��L7
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高性能FIB-SEM複合装置「ETHOS」
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60Vol. No.2 S EP TE MB ER2 0 1 7

“ETHOS” High-Performance Composite FIB-SEM

　೔ཱϋΠテクのコアٕज़であるੈքトοプϨϕルの高ً౓ྫྷӄۃ電ք์出ܕ電ࢠॐと৽։ൃの電࣓քॏ৞ܕ複߹ର෺Ϩンζ
を౥ࡌした、高ੑೳ '*#�1�SEM�2 複߹装置�「E5H0S」を։ൃしましたʢൃചは11月༧定ʣ。
　'*#�SEM複߹装置は、試料のՃ工を行͏ '*# Χラムと、高ഒ率で࡯؍を行͏ SEMΧラムをಉ一試料ࣨに഑置し、試料ද໘
のΈならͣ試料಺෦の特定Օॴのඍখなܗঢ়やߏ造を高ഒ率でղੳすることができます。൒ಋମをは͡め、ナϊテク、ࡐ料、
ҩֶ・ੜ෺など෯޿い分໺に͓いて、試料のஅ໘࡯؍や 5EM�� 用のബບ試料作製に׆用されて͓り、特にۙ年ඍࡉ化がਐΉ
最ઌ୺σόΠスや高ػೳナϊࡐ料に͓いては、ͦのඍߏࡉ造や૊成の࡯؍・分ੳ、ܽؕのղੳ・ධ価を行͏ࡍに必要となるബ
くۉ一で高品Ґな5EM用ബບ試料を作製する装置としてॏ要な໾ׂを୲っています。
　E5H0S は、௿Ճ速電ѹでの高分ղೳ SEM࡯؍を可ೳとし、高品Ґな 5EM用試料Ճ工を࣮現する"$E�� ٕज़ʢ'*# でのஅ
໘Ճ工するࡍにൃੜするՃ工スδ �5 を཈制するٕज़ʣを૊Έ߹Θͤることで、Ճ工μメーδがখさく、Ճ工அ໘がۉ一で高
品Ґな5EM用ബບ試料作製を࣮現しています。
　また、৽։ൃの大༰量試料ࣨには、E%S�� や E#S%�7 などの֤分ੳ装置にରԠする多਺のアクηサリーϙートをઃ置すると
ともに、௚150ܘ�NNサΠζの試料のશ໘Ճ工࡯؍ができる৽։ൃの大ܕ試料ステーδを౥ࡌしています。これにより、最
ઌ୺൒ಋମσόΠス͚ͩでなくੜ෺૊৫からమ߯などの࣓ੑࡐ料まで、さま͟まな試料の複߹ղੳにରԠしています。

1� 高ً౓ྫྷӄۃ電ք์出ܕ電ࢠॐと電࣓քॏ৞ܕϨンζにより高分ղೳ࡯؍を࣮現
2��SEMΧラム಺に�つの検出ثを౥ࡌすることで、ೋ࣍電ࢠによるܗঢ়コントラストや൓ࣹ電ࢠによる૊成コントラストなど、
複਺のコントラストによる࡯؍が可ೳ

���高電ྲྀີ౓ '*#による高速Ճ工にରԠ
���さま͟まなアプリέーγϣンにରԠできる大༰量試料ࣨと高҆定・高ਫ਼౓ステーδを౥ࡌ
5��ϚΠクϩサンプリング⡴�やトリプルビーム⡴γステム�による高品Ґ 5EM試料作製が可ೳ

ओな特長

�1��'*#ɿ'oDVTFE�*oO�#FBNʢूଋΠオンビームՃ工装置ʣ
�2��SEMɿSDBOOJOH�EMFDUSoO�MJDSoTDoQFʢ૸査電ݦࢠඍڸʣ
����5EMɿ5SBOTNJTTJoO�EMFDUSoO�MJDSoTDoQFʢಁա電ݦࢠඍڸʣ
����"$Eɿ"OUJ�$VSUBJOJOH�E⒎FDUɿʢΧーテン効ՌʢՃ工スδʣ཈制ػೳʣ
�5��Ճ工スδɿ'*# でՃ工を行͏ࡍ、試料のߏ造や࣭ࡐによりՃ工ϨートがҟなることがݪҼでද໘にൃੜするԜತ
����E%SɿEOFSHZ�%JTQFSTJWF�Y�SBZ�SQFDUSoNFUFSʢエωルΪー分9ܕࢄ線分ੳ装置ʣ
�7��E#S%ɿEMFDUSoO�#BDLTDBUUFS�%J⒎SBDUJoOʢ電ࢠ線ޙ方ࢄཚճં分ੳ装置ʣ

�オプγϣン

性ೳߴ FIB-SEM ෳ合装置ʮET)OSʯ
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ओな༷࢓

「トリプルビーム⡴」は、ࣜגձࣾ೔ཱϋΠテクサΠエンスの೔ຊࠃ಺に͓͚るొ࿥঎ඪです。
「ϚΠクϩサンプリング⡴」は、ࣜגձࣾ೔ཱ製作ॴの೔ຊࠃ಺に͓͚るొ࿥঎ඪです。

ܥֶޫ.&4
ి子ݯ 冷陰極電界放出形
Ճ଎ిѹ 0.1 ～ 30 kV
෼ղೳ 1.5 nm@1 kV, 0.7 nm@15 kV

Ճ଎ిѹ 0.5 ～ 30 kV
大ϏーϜిྲྀ࠷ 100 nA
෼ղೳ 4.0 nm@30 kV
スςーδ
ಈൣғۦ X: 0 ～ 155 mm, Y: 0 ～ 155 mm, Z: 0 ～ 16.5 mm, T: -10 ～ 59°, R: 360°

* 試料ホルダによりストロークに制約があります。

'*# ܥֶޫ

ྉαイζࢼ 最大 150 mm 径
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LA8080
高速アミノ酸分析計「AminoSAAYA」
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Model LA8080 High Speed Amino Acid Analyzer

　19�2年以来，೔ཱのアϛϊ酸分ੳܭは，ニンώυリン・ϙストΧラム൓Ԡ検出方ࣜのΠオンަ׵クϩϚトグラフィー専用
分ੳ装置としてൢചしています。৯品தのࢫຯ成分や，݈߁サプリメントの有効成分の測定からόΠオҩༀ品の品࣭؅理まで
ճൃചのࠓ，く使用いたͩいて͓り޿ -"�0�0高速アϛϊ酸分ੳܭ"NJOo�S"":"は �୅໨のϞσルになります。

̍ɽ$oNGoSUBCMFɿշదな操作ੑ
Ϣーβーの操作໨線や動作工程に഑ྀし，ਓ間工ֶにͮجく഑置ઃܭをしました。ニンώυリン試ༀは，2ӷを༠ಋମ化௚
前にࠞ߹する方法を࠾用しྫྷଂෆ要としました。؇িӷʢ溶཭ӷʣと൓Ԡ試ༀはൢࢢ品をͦのままηοトできます。

̎ɽ$oNQBDUɿコンύクトなઃܭ
୎্ܕをॳめて࠾用し，ࠓまでのচ置きσβΠンを࡮৽しました。ઃ置໘ੵも໿ �ׂ減のলスϖースઃܭです。試ༀϘトル
と試料όΠアル用ラοクの置きқさや，Χラムやγール類のަ׵作ੑۀなどもྀߟしたフϩントアクηスઃܭとなっています。

̏ɽRFMJBCMFɿ高いσータ৴པੑ
従来ػछ -���00 や -��900 をܧঝし，多༷なΠオンަ׵クϩϚトグラフィー分ੳ法のੑ׵ޓを࣋たͤました。҆定ੑの高
いニンώυリン൓ԠによりたΜͺく࣭Ճਫ分ղ෺͓よͼੜମӷ分ੳ法に͓いてྑ޷な定量ਫ਼౓を࣮現します。

特長
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紫外可視赤外分光光度計UH4150
自動測定システム

ධをଷいて͓りますUH�150޷͝　 と自動֯౓可ม絶ର൓ࣹ෇ଐ装置�，自動ภޫ෇ଐ装置，自動̭ɻܭ分ޫޫ౓ܗ ̮ステーδ
෇ଐ装置をͦれͧれγステム化し，ൢചを։࢝しました。測定の自動化をਤることにより，測定஋の࠶現ੑ্޲，また測定にؔ
Θる時間の୹ॖがਤれます。
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UV-VIS-NIR Spectrophotometer UH4150 Automatic Measurement System

ܭ෼ޫޫ౓ܗ���1̝̪

ࣗಈ9:スςーδ෇���൓ࣹ �ಁաଌఆ෇ଐ装置֎؍ͱࢼྉଌఆイϝーδ�

ࣗಈ9:スςーδ෇�� ൓ࣹ �
ಁաଌఆ෇ଐ装置֎؍

ΧラーフΟルタ2�ຕの
ଌఆイϝーδ

ଌఆॱ

ΧラーフΟルタʢ���NNº���ONʣ

ࣗಈภޫଌఆ
シスςϜ

ࣗಈ֯౓Մมଌఆ
シスςϜ

ࣗಈ9�:スςーδ
ଌఆシスςϜ

シスςϜ ࣸਅ ಛ長

ɾࣗಈภޫ෇ଐ૷ஔ͸ภޫղফ൘Λ಺ଂ͓ͯ͠りɼ૷ஔͷޫֶಛੑΛ
ؚまͳ͍ଌఆがՄೳ。

ɾಁա཰ͷ最΋௿͘ͳΔクロスχίルͷঢ়ଶΛ最খ 0.01° ୯ҐͰࣗಈ
。ͷྑ͍ଌఆ݁ՌͷऔಘՄೳੑݱ࠶出͠ɼݕ

ɾ৭࠼ʢXɼYɼZʣɺ-*ɼB*ɼC*ɺ- ɼBɼCɺ-*ɼV*ɼW*ɺ৭౓࠲ඪ Yɼ
Zɺภޫ౓ͷࢉ出がՄೳ

ɾࣗಈ֯౓Մม෇ଐ૷ஔ͸೚ҙઃఆͨ͠৚݅ʢภޫࢠɼೖࣹ֯౓ɼड
ޫ֯౓ʣͷಁաɼ൓ࣹスϖクトルΛ࿈ଓࣗಈͰଌఆ。

ɾઈରਖ਼൓ࣹ཰ʢ5° ～ 60°ʣΛࣗಈͰଌఆ
ɾ1 αϯϓル஫ 1ʣͷؒ࣌ۀ࡞Λ約 96� 。Մೳݮ࡟
஫ 1ʣ5 ～ 70 ౓ʢ5 ౓ຖʣɼ೾௕ 300 ～ �00 nmɼ൓ࣹスϖクトルଌ

ఆܭ ��ʢ4ɼ1 ภޫʣଌఆͷ৔߹

ɾࣗಈ XY スςーδ෇ 5° ൓ࣹ � ಁաଌఆ෇ଐ૷ஔΛ౥͠ࡌɼࣗಈͰ
ೖࣹ֯ 5° ͷ૬ର൓ࣹスϖクトルٴͼೖࣹ֯ 0° ͷಁաスϖクトルが
ଌఆՄೳ。

ɾあΒ͔͡ΊଌఆՕॴΛࢦఆすΔࣄͰɼࢦఆͨ͠ՕॴΛ࿈ଓଌఆ。
ɾ試料ͷઃஔͳͲにؔΘΔ࣌ؒΛ大෯にݮ࡟すΔ͜ͱがՄೳ஫ �ʣ。
஫ �ʣଌఆՕॴ �5 ఺ɼ࣮ ଌఆ࣌ؒΛআ͍ͨؒ࣌ۀ࡞Λ 。Մೳݮ࡟ˋ�9
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エネルギー分散形蛍光X線装置 
SPECTRO XEPOS

　「S1E$5R0�9E10S」装置は，1E�$o ߹ۚアϊーυ9 線ٿ؅と高ܭ਺率൒ಋମ検出ثを౥ࡌし，ภޫޫֶܥやόンυύスフィ
ルタによるόοクグラウンυ௿減により，ܰݩૉからॏݩૉまでの成分分ੳ͓いて༏れたײ౓と検出限քを達成しました。また，
༷ʑなϚトリοクス成分にରԠ可ೳな5VSCoRVBOUᶘソフトウェアにより，エωルΪー分ޫܬܗࢄ 9 線装置でありながら୎ӽし
たਖ਼֬౓と܁ฦしੑを࣮現しました。ੴ༉化ֶ，ڥ؀，஍࣭，ηメント，ҩༀ品など޿い分໺のڀݚ։ൃ，品࣭؅理に׆用で
きます。
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加熱脱離質量分析計（フタル酸エステル類検査装置） 
HM1000

　EUの RoHS 指令で 2019 年 7月以降使用が制限されるフタル酸エステル類を迅速・簡単に検査する「HM1000」
をリリースしました。フタル酸エステル類は樹脂やゴム等を柔らかくする可塑剤で，特に電線被覆、電気絶縁テープ，
包装用フィルムなど，塩化ビニル製品で多く使用されています。従来の検査方法では「前処理に時間がかかる」「多
量の溶媒が必要」「高価なヘリウムガスが必要」「装置メンテナンスが複雑」等といった課題があり，調達や製造の
現場で簡単に検査ができるスクリーニング装置が求められていました。
　「HM1000」は一試料あたり 10分以下で含有量を測定します。また，オートサンプラーにより最大 50個の試
料を連続自動測定することもできます。操作は一つの専用ソフトウェアにより，試料成分の検出，定量，含有判定
までを簡単に自動で行なえます。これらにより検査工程の効率化とコスト削減に貢献します。
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電子顕微鏡用サンプルクリーナーZoneⅡ for SEM
੢ଜ խ子*１，中ౡ ཬֆ*１，௕୩઒ ৳Ұ*2，࠭ԡ 3*ࢤؽ

はじめに1.
　走査電子顕微鏡（Scanning Electron Microscope：以下，SEM）を用いたナノメートルオーダーレϕルの高倍率観察，低加速
電圧による試料の最表面観察においては，観察時に微細な表面構造がঃʑに不明瞭になったり，倍率を下げると今まで観察してい
た領域がࠇくなる，といった現象がしばしばݟられる。これは，試料表面およびपลの୸化水素系のガス分子が，電子線照射によっ
てॏ合，Սڮし，試料表面にڽ集，固着することにより，試料から発生したೋ次電子がଯੵした物質にٵ収されるためと考えられ
ており，この現象はコンタミネーション（試料Ԛછ）とݺばれている。
　コンタミネーションを低減するには，①電子顕微鏡の試料室内に存在する残ཹガス分子を減らす，②試料や試料୆の表面，内部
にٵ着している試料由来の୸化水素系ガス分子をগなくすることが必要となる。
　۩体的な対ࡦとして，①については冷却したトラップ板にガス分子をٵ着させるアンチコンタミネーショントラップやオイルフリー
のドライ真空排気系のように，装置本体にコンタミネーション対ࡦを施し，極力残ཹガス分子が試料に෇着しないように設ܭされて
いるが，②については電子顕微鏡の試料室に入れる前に処理を施すことが๬ましい 1），2）。
　そこで今回，観察前の試料にࢵ外線を照射することにより，試料表面にٵ着した୸化水素系ガス分子を減গさせ，試料にダメー
ジを༩えることなくコンタミネーション෇着を低減できる装置として電子顕微鏡用のαンプルクリーナー ;one Ⅱ Gor SEM（以下，
;one Ⅱ Gor SEM）を発売した。本稿では，;one Ⅱ Gor SEM の概要と観察例について紹介する。

図 1　電子ݦඍڸ用αンプルクリーφー　;Pneᶘ GPr SEM の装置外観

;PneⅡ GPr SEMの概要2.

　図 1 に ;one Ⅱ Gor SEM の装置外観，表 1 に主な仕様を示す。
　本体ੇ法は 300 mm（幅）ʷ 262 mm（Ԟ行き）ʷ 326 mm（高さ），ॏさは約 18kg であり，小ܕ・軽量化を実現している。また，
一般的な AC100V アース෇き 3P コンセントのみでՔ動できるため，設置場所の制約がগない。
　試料は最大П100 mm，高さ 37 mm まで対応し，試料୆をホルダーから外すことなくクリーχングすることが可能である。また，
試料室内の真空度を変えることで，酸素濃度に依存するオκン量を可変でき，試料に応じた条件をొ࿥することができる。

2-1.　装置の外観ͱ༷࢓
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　;one Ⅱ Gor SEM のࢵ外線ランプからは，図 2 に示すように，୸化水素除去に効果的な 185 nm と 254 nm の 2 ೾長のࢵ外線
が照射され，有機化合物（୸化水素）の化学結合を切断する。また，同時に 185 nm のࢵ外線は，低真空に制御した試料室内の
酸素分子（02）を酸素原子（0）に分解し，酸素分子（02）と酸素原子（0）の結合によりオκン（03）を生成する。

　　02 ˠ 0 � 0
　　0 � 02 ˠ 03

　254 nm のࢵ外線は，オκン（03）を分解し活性酸素原子（0＊）と酸素分子（02）を生成する。

　　03 ˠ 0＊ ʴ 02

　このように，オκン（03）の連ଓ的な生成と分解の過程において発生した活性酸素原子は，試料表面の୸化水素と化
学的に結合し，分子量の小さい C02 や H20 などのش発性分子に分解されて試料表面から୤཭し，真空排気される。

理ݪ外ઢにΑΔ試料クリーニングのࢵ　.2-2

図 理ݪ外ઢにΑΔ試料クリーニングのࢵ　2

ද １　ओͳ༷࢓

߲໨ ಺༰

U7 ランプ ೾௕ 185 nN，257 nN ΄͔

装置ੇ法 300 NN(8) º 262 NN(D) º 326 NN(H)

装置ॏ͞ ໿ 18 Lg

大試料αイζ࠷ Ї100 NN，͞ߴ 37 NN

処理Ϟード U7 クリーニングϞード（Ϩシϐ機ೳ౥ࡌ） ਅۭอ࣋Ϟード

ਅۭઃఆ 100 ஈ֊のਅۭ度にઃఆՄೳ

処理࣌ؒઃఆ 1 ෼ʙ໿ 24 ࣌ؒ

オκンスクラόー ৮ഔࣜオκンআ外装置಺ଂ

ਅۭϙンプ μイϠϑラムϙンプ（オイルϑリー）
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Ԡ用例3.

　図 3 はカーボン支持膜上の金粒子を照射電圧 30 kV，30 ສ倍で観察後，電子線によるコンタミネーションの෇着۩合を確認す
るため，10 ສ倍に倍率を下げて観察した結果である。ࢵ外線クリーχングを実施せずに観察した試料では，（a）に示すようにコン
タミネーションの෇着により観察領域は҉いコントラストとして観察された。一方，観察前にࢵ外線クリーχングを支持膜のย面 4
分ずつ実施した試料では，（b）に示すようにコンタミネーションの෇着は観察されなかった。

　図 4 はシリカ粒子を有機༹ࡎで分ࢄ後，アルミ箔の上にృ布し，照射電圧 500 V，20 ສ倍で観察した結果である。各ը像の
質材料は，コンタ޸上には，観察後に倍率を下げてコンタミネーションの෇着۩合を確認したը像を示す。シリカ粒子などの多ࠨ
ミネʕションの原Ҽとなる分ࢄഔなどからの୸化水素を޸の中に内包しやすい。ࢵ外線クリーχングを実施せずに観察すると，（a）
に示すようにコンタミネーション෇着により，20 nm 以下の微細な޸が埋もれてしまい，試料本来の構造の観察が困難となる。一方，
観察前にࢵ外線クリーχングを 5 分実施した試料では，（b）に示すようにコンタミネーション෇着はほとんど観察されず，試料本来
の微細޸の構造を明瞭に確認することができた。

3-1　カーϘン࣋ࢧບ্のཻۚ子の観察

3-2　シリカཻ子の観察

図 ̏　 カーϘン࣋ࢧບ্のཻۚ子観察結果（照射電ѹ 30 ̺7，ഒ཰10 ສഒ ）

図 ̐　 シリカཻ子の観察結果（照射電ѹ 500 7，ഒ཰ 20 ສഒ ）

（a）ࢵ外ઢクリーニングະ࣮ࢪͰ観察

（a）ࢵ外ઢクリーニングະ࣮ࢪͰ観察

（b）ࢵ外ઢクリーニング࣮ࢪ後に観察
　　（処理࣌ؒ 2 ෼）

（b）ࢵ外ઢクリーニング࣮ࢪ後に観察
　　（処理࣌ؒย面 4 ෼ͣͭ）
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　図 5 はガラス基板上の IT0 ബ膜を照射電圧 1 kV，15 ສ倍で観察した結果である。
　各ը像のࠨ上には，図 4 同様，観察後に倍率を下げてコンタミネーションの෇着۩合を確認したը像を示す。高倍率での観察要
求が多いബ膜試料は活性な物質が多いため，コンタミネーションが෇着しやすい。ࢵ外線クリーχングを実施せずに観察すると，（a）
に示すようにコンタミネーション෇着により，構造は不明瞭になってしまうが，観察前にࢵ外線クリーχングを 5 分実施した試料
では，（b）に示すようにコンタミネーション෇着は低減され，微細な構造を明瞭に確認することができた。

3-3　ガラス基板্の I50 ബບの観察

図 ̑　 ガラス基板্の I50 ബບ観察結果（照射電ѹ 1 L7, ഒ཰ 15 ສഒ）

（a）ࢵ外ઢクリーニングະ࣮ࢪͰ観察 （b）ࢵ外ઢクリーニング࣮ࢪ後に観察
　　（処理࣌ؒ 5 ෼）

おわりに4.
　電子顕微鏡用αンプルクリーナー ;one Ⅱ Gor SEM の概要と観察例について紹介した。;one Ⅱ Gor SEM は観察前の試料に
185 nm と 254 nm の 2 ೾長のࢵ外線を照射することで，生成するオκンと活性酸素により試料表面にٵ着した୸化水素系の
ガス分子を減গさせ，SEM 観察時に発生するコンタミネーションを効果的に低減させることができる。ナノメートルオーダーの高倍
率観察や低加速電圧による試料の最表面観察に有効であり，試料本来の微細構造を明瞭に観察することが可能となる。今後は材
料，半導体，バイオロジー分野など幅広い分野の試料で活用されることを期待している。
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日立イオンミリング装置の最前線

伊藤 寛征*１，稲木 由紀*2

はじめに1.
　イオンミリング装置は，走査電子顕微鏡（Scanning Electron Microscope : SEM）の断面試料作製装置として材料分野や半導
体分野など，多方面で活用されている。SEM 用試料に広く使われているイオンミリング法には，平面ミリング法と断面ミリング法が
あり1），当社ではこれらのイオンミリング装置を開発・販売している。SEM の観察対象となる半導体，電気・電子部品，ソフトマテ
リアルなどの構造の複雑化に伴いイオンミリング装置への要求も変化している。特に，ミリング時間短縮の要求は高く，断面ミリン
グレートは最近の 10 年で 10 倍以上（＊）向上させた。
　本稿では，はじめにイオンミリングの原理について述べ，次に最新のイオンミリング装置の機能や特徴とイオンミリング処理例を
紹介する。

（＊）当社製 E-3500 形（2007 年製）と ArBlade5000（2017 年製）の断面ミリングレート比較。

　電界で加速したイオンを試料に照射して試料表面の原子を弾き飛ばす，スパッタリング現象 2) を利用して試料を削るイオンミリン
グ法は，ミリメートルオーダーの平滑な観察面を作製できる。イオン材は，ほとんどの試料組成に対して化学変化の小さいアルゴ
ンガスを用いることが多い。

図 1　断面ミリング法の概略図

イオンミリング法の概要2.

　断面ミリング法は図 1 に示すように試料とイオンガンの間にマスキングを目的とした遮蔽板を配置し，試料の一部を遮蔽板から突
出させて試料にイオンビームを照射する。遮蔽板端面から突出した部分を遮蔽板の端面に沿ってスパッタリングすることによって，
平坦な面を得ることができる。遮蔽板の端面からの試料の突出量は数 10 μm から100 μm 程度にセットし，試料ホルダを± 15 ～
40°スイングさせ，イオンミリング痕（筋）の形成を抑える。一般的に断面ミリングは，バルク材料や多層構造などの機械研磨が難
しい試料に用いる。

2-1.　断面ミリング法

イオンガン
イオンビーム マスク（遮蔽板）

試料

試料台
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　図 3 に平面ミリングの概略図を示す。平面ミリング法は，アルゴンイオンビームを試料表面に対して斜めに照射し，アルゴンイオ
ンビームの中心と試料回転の中心を偏心させることによって広範囲を加工する手法である 3）。また，アルゴンイオンビームの照射角
度（θ）は 0°～ 90°に調整できる 4）。θを 80°以上に設定すると，イオンビームの照射角度は試料加工面に対して平行に近づくので，
結晶方位や組成のエッチングレート差による凹凸形成を低減した加工面を形成できる。これは，機械研磨を施した樹脂包埋試料の
研磨傷の除去を目的とした最終仕上げに多用される。θを低角度側に設定すると，エッチングレート差を利用した凹凸を強調した
加工が可能である。この凹凸を利用することで，多層膜の層判別などに使用することができる。

2-2.　平面ミリング法

図 3　平面ミリング概略図

　断面ミリングの例として感熱紙の適用例を示す。図 2 は，感熱紙をカミソリ切断 (a) と断面ミリング (b) でそれぞれ加工した SEM
像である。感熱紙をカミソリで切断するとカミソリの歯との接触応力によって各層が潰れてしまい各層構造の確認が困難である。
これに対し，断面ミリングでは，外部応力をかけずに断面を露出できるので，各層が潰れることなく層構造や厚さを確認すること
ができる。

（a）カミソリ切断　 （b）断面ミリング

図 2 　感熱紙の断面 SEM 像

試料回転軸

イオンガン

偏心量

照射角度（θ）

イオンビーム中心軸

加工領域
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日立イオンミリング装置の紹介3.

　IM4000PLUS は前述した断面ミリングと平面ミリングの 2 つの機能を備えたハイブリッドイオンミリング装置である。多様な用途
に対応できること，リチウムイオン電池材の解析のための雰囲気遮断ミリングホルダや，樹脂・高分子材のビーム照射時の熱ダメー
ジ低減のための試料冷却機能をオプションとしてラインアップしたことにより用途がさらに拡大し，市場に多く受け入れられている。
さらに IM4000PLUS ではミリング時間短縮の要求を受け，断面ミリングレートを 500 µm/h 以上（＊）の高レートイオンガンを搭載
したモデルである。図 5 には，各種オプションを装備した IM4000PLUS の外観を示す。

（＊）日立の断面ミリングレートの定義：遮蔽板の端面から Si 試料を 100 µm 突出させ，1 時間加工したときの最大加工深さである。

3-1　IM4000PLUS

　図 4 に，樹脂包埋した鋼材を機械研磨した後に (a)，平面ミリング (b) を実施した SEM 像を示す。機械研磨だけでは，試料面の
清浄が不十分であるために結晶粒の観察が困難であるが，平面ミリングにより研磨材の残渣や機械研磨時に形成された傷を除去す
ることができ，明瞭な結晶粒が観察されている。

　当社では，1985 年から電子顕微鏡試料用のイオンミリング装置を開発・販売している。本稿では，現在，発売しているイオンミ
リング装置 2 機種を紹介する。

図 4 　鋼材の平面ミリング事例

（a）機械研磨 （b）平面ミリング

雰囲気遮断ユニット（キャップ着脱機構）
液体窒素デュワー

アルゴンイオンガン

冷却温度コントローラー

操作パネル

試料室

図 5 　各種オプションを装備した日立イオンミリング装置 IM4000PLUS の外観（雰囲気遮断ユニット，試料冷却温度調整ユニットを装備）
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　IM4000PLUS の試料冷却は，デュワーに充填した液体窒素を冷却源として銅網線を介して試料近傍を冷却する間接冷却方式で
ある。樹脂およびゴム系の試料では，間接冷却であってもガラス転移点以下となるため，過冷却を防止する目的として，ヒーターを
併用して 0℃から -100℃の間で温度制御する機能を搭載している。図 6 は，シリコーンゴムを常温断面ミリング (a) と冷却断面ミリ
ング (b) でそれぞれ加工した SEM 像である。常温での断面ミリングは，アルゴンイオンビーム照射による温度上昇によって母材のゴ
ムの至る所にシワが確認される。これに対して，冷却ミリングは，大幅にシワが低減され，試料の温度上昇を抑制できたことを示
している。

　雰囲気遮断断面ミリングホルダは，大気中の酸素や水分と反応して形状が大きく変化してしまうリチウムイオン電池材料を対象と
して開発した。ねじ込み式キャップで密閉し，試料を大気と接触させることなく，イオンミリング加工後に SEM 観察が可能である。
参考までに雰囲気遮断断面ミリングの操作手順を下記する。

＜操作手順＞
①酸素濃度と露点温度を制御したグローブボックス内で試料を雰囲気遮断試料ホルダにセットしてからキャップで密閉する。
②グローブボックス外に取り出し，イオンミリング装置にセットする。
③真空排気した試料室内でキャップを取り外す。
④イオンミリング加工
⑤真空状態でキャップを装着
⑥大気開放し，試料ホルダを取り出す。
⑦雰囲気遮断試料交換対応の SEM で観察する 5)。

　図 7 は，雰囲気遮断断面ミリング機能で加工したリチウムイオン電池負極材の SEM 像 (a) と雰囲気遮断の効果を確認するため
に加工した試料を約 10 分間大気に曝した後の SEM 像 (b) である。(a) ではグラファイトの層構造が明瞭に確認されているが，(b)
は大気中の水分や酸素に接触したことで負極材断面の至るところに析出物が発生しており，雰囲気遮断ミリングホルダの効果が確
認できる。

図 6 　シリコーンゴムの断面ミリング事例

（a）常温断面ミリング （b）断面冷却ミリング
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図 7　リチウムイオン電池負極材の断面ミリング事例

図 8　ArBlade 5000 の外観

（a）雰囲気遮断 （b）大気暴露

　以上のように IM4000PLUS は，試料冷却機能，雰囲気遮断ミリング機能のオプションを追加し，多様な用途に対応できる日立
イオンミリング装置のスタンダードモデルである。

　アルゴンイオンで試料をブレードのように迅速に切断（断面作製）する装置をイメージして開発した ArBlade 5000 は「アルブレー
ド」と読む。本機は，IM4000PLUS の上位機種として 2017 年 4 月に発売した装置で，IM4000PLUS でも定評のある断面ミリン
グと平面ミリングに対応したハイブリットイオンミリング機能を装備している。ArBlade 5000 の外観を図 8 に示す。

　ArBlade 5000 には新開発の高ミリングレートイオンガン（PLUS Ⅱイオンガン ) を搭載し，断面ミリングレートは IM4000PLUS
比で 2 倍以上の 1 mm/hr 以上（加速電圧 8 kV，Si 試料，マスクからの突出 100 μｍ ）を実現した。特に長時間のミリング加工
が必要だったスパッタ収率（＊）の小さい材料においても短時間で断面試料を作製することができる。イオンガンの高レート化に伴い，
低スパッタ収率材の断面ミリング用遮蔽板「SH マスク」をラインアップした。従来の純 Ti マスクよりイオンビーム耐性が高く長時
間の断面ミリングに有用である。「SH マスク」は Co（コバルト）を含有しない WC（タングステンカーバード）系材料である。

（＊）スパッタ収率：sputtering yield 
 イオン 1 個を加速して原子に衝突させたときに弾き飛ばされる原子の数。照射するイオンと照射される試料 ( 原子 ) により固有の値を持ち，照射す
 るイオンの加速電圧や照射角度にも依存する。スパッタ収率が小さい材料はイオンビーム照射によって削れにくい。

　図 9 にシャープペンシルの芯（硬度 4H）を IM4000PLUS (a) と ArBlade 5000 (b) でそれぞれ 90 分間断面ミリングした結果を
示す。シャープペンシルの芯の主成分はスパッタ収率の小さいグラファイトカーボンで，イオンミリングでは削れにくい材料である。
IM4000PLUS では，シャープペンシルの芯の上半分の加工領域に対し，ArBlade 5000 では，シャープペンシルの芯全体が加工
されておりArBlade 5000 の高ミリングレートを示す結果である。

3-2　ArBlade 5000
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（a）IM4000PLUS （b）ArBlade 5000

図 9　シャープペンシルの芯（硬度 4H）の断面ミリング比較

　ArBlade 5000 には新開発のワイドエリア断面ミリング機能を標準装備している。従来の断面ミリング加工幅が約 1 mm に対し，
最大ミリング幅 8 mm まで加工できる。ワイドエリア断面ミリング機能を用いて電子基板を加工した結果を図 10 に示す。それぞれ，
加工面の全体像 (a)と電極と半田の接合部の拡大像 (b)，拡大像の領域の EDX マップ像 (c) である。(a) の全体像に示した黄点線は，
加工された領域を示しており，加工幅は約 7 mm，深さは約 1 mm の範囲が加工されていることがわかる。このときの断面ミリン
グに要した時間は 5 時間であり，PLUS Ⅱイオンガンにより短時間で広域の断面ミリング面を得ることができる。電極と半田の接合
面の拡大像（反射電子像）および EDX マップ像から接合面特有の銅と錫の合金層やその他の組成分布が明瞭に確認でき，高倍
率 SEM 観察，EDX 分析を満足するミリング面を得ることができる。

　また，ArBlade 5000 では液晶タッチパネルを採用した。タイマー機能（ミリング開始までの時間を設定する機能）や 2nd ミリ
ング機能（加工条件を 2 種設定し，自動実行する機能）などのユーザー操作の負荷を軽減する機能を設けた。加速電圧や放電電
圧の設定は，IM4000PLUS がボリュームのつまみで設定していたのに対し，0.1 kV ステップで設定でき，詳細なミリング条件設定
に対応させた。

　以上，ArBlade 5000 はミリングレートの飛躍的な向上と数ミリメートルオーダーの幅広加工を実現した日立イオンミリング装置
のハイエンドモデルであり，特にイオンミリング装置の需要が高い電子部品や金属部品には有効と考える。

(a) ワイドエリア断面ミリング後の全体像

(b) a 赤枠付近の拡大像  (C) EDX マップ像（Cu：黄 , Sn：青 , Ag：緑 , Au：赤）

図 10 　電子基板のワイドエリア断面ミリング事例
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AFM用前処理事例4.
　イオンミリング装置の主な用途である SEM 試料の加工について述べたが，最後に AFM (Atomic Force Microscope) のリチウム
イオン電池材の適用例 6) を紹介する。AFM の SSRM (Scanning Spread Resistance Microscopy) 像からリチウムイオン電池正極
材内部の電気抵抗の違いを把握するためにイオンミリング法を活用した。図 11 は断面ミリングで作製したリチウムイン電池正極断
面の SEM 像 (a) と拡大像 (b) および拡大像と同一視野の SSRM 像 (c) である。SSRM 像からは導電体の金属箔と活物質が電気抵
抗の違いとして明瞭に観察されている。さらに (b) の拡大像で観察されている特異なコントラスト（輝度の高い部位）により，低抵
抗であることがわかる。このように断面ミリングは，AFM 試料作製としても有用である。

(a) SEM 像

(b) 拡大像

(c) SSRM 像

図 11 　リチウムイオン電池正極材断面の SEM-AFM 観察結果

おわりに5.
　最新のイオンミリング装置の特徴・機能，および適用例を紹介した。特に，イオンガンのミリングレートは最近の 10 年で 10 倍
以上向上させ，ミリング加工時間の大幅短縮化を実現できた。また，冷却ミリング機能，ワイドエリア断面ミリング機能，雰囲気
遮断ミリング機能により用途も AFM などに拡大している。今後もユーザーの要求に対応した機能を開発し，イオンミリングを用い
た各種分析や構造解析技術に貢献できることを期待している。

10 μm
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