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　 An 　 elemental 　 analysis 　in　 the　 nanoscale 　area 　is　 an

important 　item　in　the　evaluation 　of　advanced 　 materi −

als ，　such 　as 　 nanoparticles ，　semiconductors ，　 and 　poly−

mers ，　 Transmission 　 electron 　 microscopy （TEM ＞has
become 　a 　powerful　tool　for　local　information　analysis
at　high　spatial −resolution ．　Image 　resolution 　of 　the　TEM
is　about 　O，1nm ，　 and 　 spatial 　 resolution 　 for　 elemental

analysis 　is　on　the　l　nm 　order ．　 The 　analytical 　capabili −
ties　of　TEM 　are 　called 　analytical 　electron 　microscopy

（AEM ），　which 　now 　has　become 　wide 　spread 　and 　popu −
lar，　This　paper　introduce　the　current 　state　of　analytical

electron 　microscopy 　with 　some 　applications 　data　ob −

tained　by　combining 　TEM 　with 　both　EDS （energy 　dis−

persive　X −ray 　spectroscopy ）and 　EELS （electron 　energy

王oss 　sPectroscopy ）．

Key 　words ； elemental 　analysis ，　FE −TEM ，　EDS ，　EELS ，
STEM ，　HAADF

は じ め に

　透過電 子顕微鏡 （TEM ： transmission　electron 　micro −

scope ）は，試料の 微細形 態 を直 接 観 察 で きる た め材料研究

分野で 不可欠 な 装置 と して 広 く利用 され て い る．TEM の

分解能 は 0．lnm 前後で あ り，こ れ は試 料 の 原子 や 分子 を

直接観察 で き る レ ベ ル で あ る．こ れ は 原理 的 に は TEM が

電 子線 を用 い て お り，そ の 波長 が極 め て 短 い （例え ば，加

速電圧 が 100kV の と き，波 長 は 0．0037 　nm ） た め で あ

る．一
方，電

．
r一は 試料 との 相互 作用が 強 く，ま た TEM の

加速電圧が 高 い （
一・

般 に 100 〜1000kV ） こ とに よ り，試

料か らの 種 々 の 情報を引き出す こ とが で き る．Fig．1 は，

入射電子 で 励起 され 試料 か ら放出 さ れ る 信号 を 示 して い

る．こ れ らの 情報を 収集 ・解析 し試料中の 元素組成 な ど を

分析 す る 機能 を もった TEM を 分析電子顕微鏡 （Analyt−

ical　Electron　Microscope ：AEM ）と総称 して い る．現在 の

分析電子顕微鏡 で は，こ れ らの 信号 の う ち 主に，透 過 電 子，

弾性散乱電子，非弾性散乱 電 子，2 次電 子，特性 X 線 な ど

を 用 い て 試料 の 分析が 行 われ て い る．最 近 で は装 置 お よ び

分析技法の 両面 に お い て 進歩が め ざ ま し く，特 に 最近普及

し始 め た 電 界放 出型 電子銃 （FEG ）を備 え た FE −TEM で

は，1nm 以 F の 微小領域 で の 分析 も可能な 「ナ ノ オ ー

ダ ・レ ベ ル の 分析装 置」 に 成長 して い る
1），
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Fig．　l　Interactions　between 　incident　electrons
and 　specimen 　in　 a　transmission　electron 　micro −

scope ，

　本稿 で は，FE −TEM の 分析法 と して 最 も広 く利 用 さ れ

て い る EDS と EELS さ ら に 最近注 目 さ れ て い る走査透過

電ア顕微鏡法 （STEM ）に っ い て も そ れ ら の 技法 と 先端 材

料の 分析例を 紹介す る．

L　透過電子顕微鏡 （TEM ）法

　 TEM は，50 倍前後 の 極低倍率 か ら 1，000，000倍 以 上 の

超高倍率 ま で 拡大倍率を広 い 範囲 で変 え る こ とが で きる．
こ れ は，使用 して い る電子 レ ン ズ が そ の 磁界の 強 さ を変え

る こ と に よ っ て，焦点距離 を 自由 に 変 え られ る か らで あ

る．電 子 レ ン ズ の 像 拡大 機能 は，光学 レ ン ズ と同様 に 幾何

光学で 考え る こ とが で きる．Fig．　2 は TEM の 拡大像 （a，　b）
と電子 回 折 くc ）を 得 る 仕組 み を 模式的 に 示 して い る．電 子

線照射 に よ っ て 照明 された 試料の 透過 像 は まず 最初に 対物

レ ン ズ で 拡 大結 像 され る．そ の 後複数 の レ ン ズ （対物 ミ ニ

レ ン ズ ・中間 ・投影 レ ン ズ ） で 構成 さ れ た 拡大 レ ン ズ 系

で ，そ の 像が 2〜4 段 に わ た っ て拡大 され，記 録用 フ ィ ル

ム お よ び観察用 蛍光 ス ク リ
ー

ン に 実像 を投影 し て い る．な

お，TEM の 倍率 は 最終画像記 録面 （写 真 フ ィ ル ム 面）で 較

正 さ れ て い る．TEM の 観 察 は材料 の 微細形態観察 に 広 く

用 い られ て い る．最近 で は，試料を 傾斜 しな が ら多数 の

TEM 画像 を 撮影 し，こ の デ
ー

タ シ リ
ーズか ら試料 の 3 次

元 情報 を 再構築 す る TEM 一ト モ グ ラ フ ィ
ー

法 が 開発 さ れ

た，従来 の TEM 法 が，試 料 の 2 次元情報 だ け に 限 られ て

い た 限界を ブ レ イ ク ・
ス ル ー

す る技術 と して 注目され て い

る．− Jf，観察時の 倍率を 数 卜万 倍以 ヒの 高倍率 に して ，
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Fig．2　1mage −forming 　lens　system 　in　transmission　 electron 　 microscopy （TEM ）．
Mag −mode ；（c）Diff　mode ．

（a ）Low −mag 　mode ；（b）

試料 の 結品格子像や 原子の 配 列な どを 原 r一オ ーダ の 分解能

で 観察す る 方法 を高分解能電子顕微鏡 （HRTEM ）法
2．
と総

称 して い る，HRTEM は 格子像だ け で な く，格子欠陥で の

原子位置の 乱れ ，界面で の 原 r一配置，非晶質の 原子配置な

ど，局所的原 子配置 を観察す る 最 も有力 な 方法で あ る．

Fig．2（c）は，電子回 折 を結像す る と き の 光学系で ，第
・
中

間 レ ン ズ の 焦点 を 対物 レ ン ズの 後焦点面 に で き た同折 パ

タ
ー

ン に 合わせ る こ と に よ り，電 子回折パ タ
ー

ン を拡 大 結

像 す る こ と が で き る．こ の と き の カ メ ラ 長 は，最 終 結 像 面

で の 回折パ タ
ー

ン の サ イズ で 定義 さ れ て い る，

2 ．走 査 透 過 電 子 顕 微鏡 〔STEM ）法

　電子 ビ ーム を小 さ く絞 り，試料 Eで 2 次元 的 に 走査 しな

が ら試料を透過 した fi　r一を検出 して 透過像 を形成 す る方法

は 走 査 透 過 電 子顕 微 鏡 （STEM ：scanning 　transInission

electron 　microscopy ＞法 と呼ば れ て い る．

　Fig．3 は，　 STEM の 光 学 系 を示 して い る．電 r銃 で 発射

され た 電子は，2 段の コ ン デ ン サ ・レ ン ズで 光源サ イズ が

次 々 と縮小 され る，対物 レ ン ズ で は こ れ を 仮 想 光 源 と して

試料面上 に さ らに 小 さな 収束 ビ
ーム に して 試料 に 照射 す

る．収束 ビ
ーム の 直径 は，FEG を 用 い た 装 置で 0．2　nm 程

度で あ る． こ の 電子線束は偏向 コ イル （Fig．3 で は省略）

に よ り，試料而上で 2 次元的に 走査 され て い る．試料面上

で の 電 子の 収束角 （α ）は，コ ン デ ン サ 絞 りの 直径で 決 ま り，

大 きな 絞 りを 用 い て α を 大 き くす る と，電 子線の 強度 が 増

大す る．試料 を透過 した電子 は竜 子回折パ ターン を形成す

るが，実際 の 装置 で は投影 レ ン ズ （拡大 レ ン ズ系 の 組 み合

わ せ ）で 回折パ タ
ー

ン の 大 き さ （実効 カ メ ラ長） を制御 し

て い る
／S／．電 子 回折 パ タ

ー
ン は 収 朿 角 （α）に 対 応 し て デ ィ ス

ク状 に な り，α が特 に 大 きい 場合 に は 回折波 ど う しの 干渉

に よ る位相 コ ン トラ ス トも現 れ る．

　 STEM 法 で は，電子 ビ
ー

ム 走 査に よ っ て 発生す る X 線

の 検出 （X 線元素 マ ッ ピ ン グ） と STEM 像 の 検出が 同時

　 　 　
　 　 　
BrighI−fi“囗【Lc1  10r

or

　 An 凾 uisr −typc
囗8r 翫一備 d “ 【【ctcetor
　 　 （DF）

Fig．3　1mage −forming 　 system 　in　 scanning 　trans −

mission 　electron 　microscopy （STEM ）．

に 行え る た め 元 素分析 に お い て 効果的で あ る．

　2．1　明視野法 （BFI：bright　fie且d　imaging）

　電 子 回 折 パ タ
ー

ン 面 の 光 軸 上 に 検出 器 を 配 置 して 透過 電

子を検出 し な が ら，試料面上 で の 走査 信号 と同期 して 2 次

元 画像 を形成 させ れ ば明 視野 像が 得 られ る．Fig．3 に示 さ

れ た よ うに，試料 の 格子面 に よ る ブ ラ ッ グ同折角 よ り大 き

な収 束角 （α ）を 用 い た場合 に は，回折 パ タ
ー

ン 面で は 回折

波 の デ ィ ス ク が 重 な り，そ こ で は 回折波 ど う しの 干渉 に よ

る縞 が現 れ る．こ の 状態 の と き，明視野検出器 を デ ィ ス ク

の 重 な りの 領域 に入 れ れ ば，干渉 に よ る格子縞を観察する

こ とが で き る．こ の よ うに，STEM −BFI は 透過 電子 顕 微鏡

（TEM ）の 明視野像 と よ く似 た 位相 コ ン ト ラ ス トな ど の 情

報を提供す る．な お，STEM 検出器 に は フ ォ ト・マ ル チ プ

ラ イ ヤ
ー

（PMT ）な どの 1次元検出器 が 用 い られ，電子 の

走 査 信号 と同期 させ な が ら時系列的に 電 子 の 強度 を検出し
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て い る．

　 STEM 法 で は 結像 レ ン ズ の 色収差 の 影響 を 受 け な い た

め，厚 い 試料 で も比較的高い 分解能 が得 られ，ま た 検出画

像 は 電 気的に 増幅 さ れ，信号処理 や デ ジ タ ル 信 号 変 換 に 便

利 で あ る．

　 2．2　暗視野法 （DFI ：dark 　field　imaging ＞

　電子回折 バ タ
ー

ン 面で 高角度散乱 領域 に 環状形 （ト
’
　
一

ナ

ツ 形） の 暗視野検出器 を配置 して 巾心 ビ
ー

ム を取 り込 ま な

い 像 は暗 視 野 像 （DFI ）と呼ば れ て い る．投影 レ ン ズ の 倍率

を調整 して カ メ ラ 長を比較的長 く設定す る と，検出器 に は

回 折 波 や 低 角度 に 散乱 した非弾性散乱電子 な ど も取 り込 む

こ とが で きる．こ の 方法 は 低角度暗視野 （LAADF ：low −

angle 　annular 　dark　field）i象と呼ば れ ，回折 コ ン トラ ス ト

や 試料の 厚 さ な ど が 強 く反 映 され た 像に な る．

　
一

方，カ メ ラ 長を 非常に 短 く して ，回折波よ り大 きな 角

度 に 散乱 した 電子 だ け を検出す る 方法 は 高角度暗視野

（HAADF ：high−angle 　annular 　dark　field＞像 と 呼 ば れ，こ

れ は回折 コ ン ト ラ ス トや 試料厚 さの 違 い な どα）マ ク ロ 構造

に は そ れ ほ ど敏感 で は な い．こ の 像 の コ ン ト ラ ス トは 試料

内原子の 原子番号の 2 乗に 比例す る こ とが Pennycooki ．

に よ っ て 小 さ れ て い る．こ の た め 別 名 Z コ ン ト ラ ス ト法 ま

た は Z2 乗 コ ン トラ ス ト法 と呼ば れ る こ と もあ る．こ の 像

は 非干渉 で あ り，ビーム の サ イ ズ で 像 の 分解能 が決 ま る．

最 近 の FE −STEM で は ビ
ーム の 直径を 0，2　nm 以 下 ま で

絞 る こ とが で き，原 子 オ
ーダの 分解能 が 得 られ て い る

tt1．

こ の 方法 で は，原子番号 に 依存 し た コ ン ト ラ ス トが 得 られ

る の で 像 の 解 釈 や原 了位置 の 特定 が 容易 に 行 え る こ とが 特

長 で あ り，最近応用が 急激 に 拡大 して い る．こ の 方法で は，

透過電子 を EELS （電子 エ ネ ル ギー
損失 分光 器） に 通 す こ

と に よ り，EELS ス ペ ク トル と 暗視野 STEM 像 を 同 時 に

検出す る こ とが で き る．

　 2．3STEM に よる高分 解能観察例

　 Fig．4 に 示 さ れ た応 用例 の 試料 は，　 SrTio3 焼結体の 表

面 に Bi，　Cu ，　Pb な ど の 酸化物 を 塗 布 し再 焼 結 させ た セ ラ

ミ ッ ク ス 材料で ，主 に コ ン デ ン サ と して 利用 さ れ て い る．

SrTio ，i は ペ ロ ブ ス カ イ ト構造 を もち，こ の セ ラ ミ ッ ク ス

の マ ク ロ な 構造 の 特徴 と し て ，粒表面 に 結晶構造 の Bi

リ ッ チ な 幅数十 nm の 絶縁層 が 形成 され る こ とが 挙 げ ら

れ る．Fig．4（a ＞は，［001］入 射条件 で 撮影 し た 粒 界 の

STEM （HAADF ）の 高分解能像 を示 して い る
6 ．， ビーム 径

が 0．2nm 以 下 の 電 子線 を 用 い，原子 レ ベ ル の 分解能 で の

HAADF 像 の 観察 が で き，カ ラ ム 状 に 並ん だ 原子位置が忠

実 に 投影再現 され て い る．Fig．4（b）は，　 SrTio ／i の 単位格

子 と原子投影図 を 示 して い る．こ の 観 察 に よ り Bi は粒界

か ら粒内 に 拡散 す るが そ の 過程 が Sr，　Ti 原子 と の 置換 に

よ っ て 行 わ れる こ とが 明 らか とな っ た．

384

Fig ．4（a ） High −resolution 　STEM （HAADF ）image
of 　semiconductor 　ceramic （SrTiO：1）．
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Fig．4（b｝　Unit　 cell　 of 　SrTiOs　and 　projected
potential　in匚001］plane．

3．エ ネル ギ
ー

分 散型 X 線分 光 （EDS ：energy

　　dispersive　X −ray 　spectroscopy ）法

　試料 か ら発生 した特性X 線を検出 し，試料 の 元素分析

を 行 う 技法 は EDS 法 と 呼ば れ て い る．　 EDS に 用 い られ て

い る X 線検出器 は，シ リ コ ン 単結晶 に 微量 の リチ ウ ム を

ド
ープ した半導体検出器で あ る．Fig，5 は x 線検出器の シ

ス テ ム ・ブ ロ ッ ク 図を 示 して い る．こ の 検出器 は ，X 線が

入 射 す る と そ の X 線 エ ネ ル ギ ーに 比例 した 電 荷 を 発 生 さ

せ る．こ の 電 荷 は電 界効果型 トラ ン ジ ス タ で 蓄積 さ れ，電

荷量 に 比例 した 波高値を持っ
パ ル ス 電圧に 変換 され る．こ

れ を マ ル チ ・チ ャ ン ネ ル ・
ア ナ ラ イザ で 波高値 ご との パ ル

ス 数 と して 計測 し，横軸 に X 線 エ ネ ル ギ
ー，縦 軸 に X 線

フ ォ ト ン 数 を とった ス ペ ク トル と して 表示 す る．実際の 分

析操作 で は，高倍率 の TEM 像 で試料 の 微小領 域 を観 察 し

っ っ 電 子 線 を細 く絞 る こ とに よ り，ナ ノ メ
ー

トル ・オ
ー

ダ

で 分析視野 を特定 で きる．Fig．6 は，触媒粒子 か らの x 線

検出例 で あ る．チ タ ニ ア 〔TiO ，）基板 に 分散し た微粒子が

金 （Au ）で あ る こ と が EDS の ス ペ ク トル か ら 明 ら か に な
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Fig．5　Block　diagram 　of 　EDS　system ，

り，高分解能 TEM 像か ら 粒子サ イ ズ や 形 状 と結 晶性 な ど

が 解析で き る．こ の よ うに 電 子 ビ
ーム を 1 点に 止 め て 分 析

す る 点分析 に 対し，電子 ビ
ーム を試料上 で 2 次元 に 走査 し

て ，特 定 の 特性 X 線 強 度 を 2 次元画像 と して 表 示 す れ ば

元素 の 2 次 元 分布像 が 得 られ，EDS 元素マ ッ ピ ン グ法 と

呼ば れ て い る．Fig．7 は EDS マ ッ ピ ン グの 例で あ る．試料

は Al −1．9Cu −0．3Mg −0．2Ag 合金 で，熱 処 理 に よ り板状 の

析出物 が形成 さ れ る．分析 に は STEM 機能を備え た 200

kV の FE −TEM （JEM
−2010F ）を 用 い，電 子 ビ ーム の 直径
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げ
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（a ）X −ray 　spectru 皿 from　point　A （A の

e

（b）X−ray 　spectrum 　from　point　B （TiOz）
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Fig，6　 High −
・es ・1・ ti・ n 　TEM 　im ・g・・ and 　X −・ay 　s正・ect・a　d・t・・t・d　with 　EDS ・y・t・ m ，　f・・ m ・ at ・lyst　pa 「ticles

〔Au ）distributed　on 　TiO ／，　substrate ．

Fig，7　EDS 　elemental 　mapping 　of 　precipitates　in　AH ．9Cu −0．3Mg −0．2Ag 　alloy ．
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が O．2　nm で STEM （HAADF ｝観察 を しな が らマ ッ ピ ン グ

を 行 っ た，撮影時の 倍率は × 2，000，000 倍，画素数 は 256

x256 画素 で ，1 画素 の サ イ ズ は 0，14　nm と した．撮影

中，10秒間隔 で STEM 像を原画像 と比 較 しな が ら試料 ド

リ フ トを測定 し，STEM の 走査信号 を制御 して ド リフ ト

の 補正 を行 っ た も の で，60 分間撮影 を継続 して マ ッ ピ ン

グ画像 を積算 した．HAADF 像 〔Fig．7（a））で は，析出物 の

形状 が 明 瞭 に 観 察 で き，ま た Al の 母相 に は 格子縞 も観察

で き る，析出物 （Ω 相 ： A12Cu ） か らは母相 よ り弱い Al

（Fig．7（b））と Cu （Fig．　7（c））が検出 さ れ て い る，析出物 と母

相 の 界面 に は Ag （Fig．7（d）｝と Mg （Fig，7（e ）｝が 偏 析 して

い る こ とが確認 で き る，FE−STEM と試料 ド リフ ト補正装

置 と の 組 み 合わ せ に よ り，長時間 の マ
ッ ピ ン グ撮影 が で

き，こ れ に よ り高 い 検出感度と ナ ノ メ
ー

トル ・オ ー
ダ で の

高 い 空 間分解能 の 元素 マ
ッ ピ ン グ が 達成 で きた．

4． 電子 エ ネ ル ギー損失 分 光 （EELS ： electronenergy −

　　　　　　　 10ss　spectroscopy ）法

　 4．1　 ス ペ ク ト囗 メ ータの 光 学 系

　EELS で 用 い られ て い る電子の 分光器 は，扇形 を した磁

界 型 ス ペ ク ト ロ メ ータ （Spectrometer｝で あ る．こ の ス ペ

ク ト ロ メ
ー

タ は，TEM の 結像の 最終像面，す な わ ち，カ メ

ラ室 の 下 に 取 り付 け られ る．Fig．　8 は，ス ペ ク ト ロ メ
ー

タ

の 断面 と電子 の 軌道 を示 して い る．試料中で さ ま ざ ま な エ

ネ ル ギー
損失 を受 け た電 子 は，ス ペ ク ト ロ メ

ー
タ前方の 入

射点を点光源 （通常 TEM の 投影 レ ン ズ の ク ロ ス オ
ーバ ー

ポ イ ン ト 〔COP ）に な る よ う 設計 さ れ て い る ）と し て ス ペ ク

ト ロ メ
ー

タ に 入 射 し，ス ペ ク ト ロ メ ータ内で は その 均
一な

磁 界 に よ る ロ
ーレ ン ツ カで 電子 の 速度，す な わ ち エ ネ ル

ギー
に 応 じた 半径で 軌道が 曲が り，エ ネ ル ギー

分散を しな

が ら ス ペ ク ト ロ メ ー
タ を 出射 す る、出射点 は 入射点 の

COP サ イ ズ に ス ベ ク ト ロ メ ータ の 倍 率 が か か った サ イ ズ

の ス ポ ッ トを結ぶ が，同時 に 入射電子の エ ネ ル ギー
に 応 じ

て エ ネ ル ギ
ー
分散 をす るの で ，こ の 面 を エ ネ ル ギー

分散面

と呼 び ス ペ ク トル が 形成 さ れ て い る．エ ネル ギー
分散面 に

CCD な どの 2 次 元 検 出 器 を配 置 して，エ ネ ル ギー
損失 ス

ペ ク トル を撮影 し，そ の 強度分布か ら エ ネ ル ギ ー損失 ス ペ

← 巴 nlr 跚ce
卩
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Fig．8　Spectrometer 　and 　electron 　trajectory．

386

ク ト ル を 測定 し て い る，エ ネ ル ギ ー
分解能 は，加速電圧

200kV 級の 通常の FE−TEM で leV 前後で あ る．

　 4．2　EELS の 分析技法

　試料 を透過 した電 戸は，Fig，1 に 示 さ れ て い る よ う に エ

ネ ル ギー
損失 を伴わ な い 透過電子 ・弾性散乱電 子，お よ び

物質 と の 相互 作用の 結果 エ ネ ル ギーを 失った 非弾性散乱電

子 に 分類す る こ とが で きる．Fig，9 は，酸化鉄 （Fe203＞粒
子の エ ネ ル ギ ー揖 失 ス ペ ク トル の 例 を 示 し て い る

11．ス ペ

ク ト ル の 左 端 に は，ゼ ロ ・ロ ス と 呼ば れ る シ ャ
ープ な ピー

ク が 現 れ て い る．こ の 右そ ば に は プ ラ ズ モ ン 損失 した 電子

の ピ ー
ク が 現れ て い る，さ ら に，高 エ ネ ル ギ

ー
損失側 に は，

酸素 （0）や鉄 （Fe），支持膜 の 炭素 （C）の 内殻電 子励起 に よ

る エ ネル ギ ー
損失 ピ ー

ク が観測 さ れ て い る．こ の よ うに エ

ネ ル ギ ー値や 強 度分布 を 用 い て 元素 の 同定 や 組成 ・状 態 分

析 が で き る．

　Fig．10（a）は，　 Siを試料と して STEM の 高分解能像を

観察 した 例で あ る．STEM と EELS を組 み 合わ せ て 使 用

し，STEM 像 に 示 す 白線 に 沿 っ た各画素 に 対 して ，　 EELS

の ス ベ ク トル を収集 し た もの で，ラ イ ン 分析法 と呼 ば れ て

い る．こ の 方法で は 測定 が完了 して か ら高い 精度 で の デ
ー

タ解析 が で きる．こ こ で は，Fig ．　lo（b＞に 示 す よ うに，こ れ
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Fig，9　Energy −IQss　spectrum 　obtained 　from 　an

iron　oxide 　particle．

Fig．10（a ） High ・resolution 　STEM 〔HAADF ）image
of 　Si〔110》．
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Fig．10 〔b）　 Background 　 subtraction 　 from　 Si−L
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Fig．10（c）　Intensity　distribution　of　Si−L　signal

（line　analysis ）along 　the　line（white ）in　Fig．10（a）．

ら の ス ペ ク トル ・デ ー
タ に 対 して バ

ッ ク グ ラ ウ ン ドの 除去

処理 を行 い，Si−L の 元素信 号を抽出す る こ とで 得られ た

Si の 元素信号強度分布 Fig，10（c ）を 表示 し た．　 sTEM の

高分解能機能 を活 か して ，原子 オ
ーダーの 分解能 で Si の

元素強度分布 が測定 さ れ て い る．ス ペ ク トロ メ ータの エ ネ

ル ギー分 散 面 に エ ネル ギ
ー
選択 ス リ ッ トを入 れ，特定 の エ

ネ ル ギ ー
損失を した電 子 を選 択 して TEM 像 や電子 回折 パ

タ
ーン を結像す れ ば エ ネ ル ギ

ー・フ ィ ル タ
ー
像 や エ ネ ル

ギ ー・フ ィ ル タ
ー
電子回折が 得 られ る，

　 4．3　エ ネ ル ギー・
フ ィ ル ター法の 応用

　 エ ネ ル ギ
ー

フ ィ ル タ
ーを 用 い て ，特定 の 元 素 の エ ネ ル

ギー
値 に エ ネル ギー選 択 ス リ ッ トを セ ッ トすれ ば，そ の 元

素 の フ ィ ル タ
ー
像が 得 られ る．しか しなが ら，EELS で は

元 素 の 信号 は比較的高 い バ
ッ ク グ ラ ウ ン ドの 一ヒに 重な っ て

お り，こ の フ ィ ル タ
ー
像 の 信 号は，正 確 に は バ

ッ ク グ ラ ウ

ン ド と元素 の 信号 が重 なった もの で あ る．したが っ て ，正

味の 元素信号 だ けの 分布像を得 る た め に は，画像演算 に よ

り バ
ッ ク グラ ウ ン ド信号 を除去 しな けれ ば な らな い ．こ の

バ
ッ ク グ ラ ウ ン ド除 去 の 演算 は，最 近 で は パ ソ コ ン な ど を

用 い た 画像処理 能力 が 向上 し，ツ
ー

ウ イ ン ド ウ 法 や ス リー

ウ イ ン ド ウ法 と呼 ば れ る方式 が広 く用 い られ て い る．Fig．

H は．Si3N1 ／Sic 複合材料の エ ネ ル ギー
フ ィ ル タ

ー
に よ

冂本応 用磁気 学会 誌　Vol，29，　NQ ．4，2005
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Fig．11　Elemental　mapping 　observed 　by　energy

filtering　TEM 　from 　Si3N
斗／SiC　compound ．

る元素 マ
ッ ピ ン グの 例で あ る．撮影 に は エ ネル ギー

フ ィ ル

タ
ーを取 り付 け た 200kV 　FE −TEM を 用 い た．　 C マ ッ ピ

ン グか ら は SiC，　N マ ッ ピ ン グか ら は Si，IN4 の 分 布 状 態 を

観 察 す る こ とが で きる．

お 　 わ 　 り　 に

　分析電子顕微鏡 の 分析領域 は，現在 ナ ノ メ ー
トル レ ベ ル

か ら さ ら に サ ブ ナ ノ メ ー
ト ル へ と進 展 しっ っ あ る．解析手

法 の ソ フ ト ウ エ ア な ど も開発が 進ん で お り，材料研究 で の

有力 な 装置 と して 応 用が 期待され る．
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