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透過電子顕微鏡(TEM)の更新について

東嶺孝一

本日の報告内容 に
にι 1、!日設舗の状況と申請・採択について

2、有機試料舟TEMの更新

3、高分解能TEMの更新

4、データ伊~(H-7650， JEM-ARM200F) 

5、原子分解能観察のために

¥」ノ

12010年6月25日技術サービス部業務報告会

i日設備の状況:有機試料用T豆M

-平成5年導入以来共通設備として広く利用されてきた

・共通装置としてのTEMが15年近く使用されている

・過去3年聞に起きた主要な故障

老朽化が毒毒しいにもかかわらず、本学の教
官寄・研究プログラムに欠かせない設備として
利用されて泰た。(率戒19童手渡ヰ20件13研
究室31名(数負、学生、研究員〉の利用)

平成20年 3月 高蓄電圧がかからないトラブル
最近の機種の特長(旧設備では得られない性能)

1月 ビームが不安定になるトラブル

平成19年 10月 排気系統が停止するトラブル

ヰ月 ビームが不安定になるトラブル

平成18年 7月 ビームが不安定になるトラブル

2月 レンズ畿務氷;漂れトラブル

-最近は本来最高の性能が出る120kVの加速電圧が

かからなくなり、 100kVでも放電が起ることがあり、電
子ビームの不安定化が多発している。

・レンズの冷却水系統の劣化が著しく、近い時期に使

用できなくなる可能性が高い。

-有機試料の高コントラスト像

-各種自動化機能による容易な操作

-元素マッピング

.3次元トモグラフィー(立体)像
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-平成5年導入以来共通設備として広〈利用

・共通装置止してのTEMが15年近〈値用きれている

・平成17年度より本学の技術サービス制度(有償)で
地域の企業に対して依頼測定の機会を提供している

・平成19年度より文部科学省の先端研究施設共用イ
ノベーション創出事業「京都・先端ナノテク総合支援ネッ
トワーク」で他太学の利用も積極的に促進している

・問題点

近年増設したCCDカメラはPCによって

制糊されるが、顕微鏡本体はPCによっ

て制御されず、また顕微鏡本体の状態

もPCへ選倍されない。

EDX装雪景にマッピングの機能iま無く、
ポイントでの灘定のみである。

平成20年の利潤件数 171件14研究室
(教員、研究長による続問、および、技僚隊
員、支援研究震による依頼測定)

観察対象:半導体材料、セラミクス、金属ナノ
粒子、カーボンナノチューヅ、微生物等、
殺々な穏懇の材料の観壊が行われている

最近の機種の特畏(旧設備では得られない性能)

o PCによる顕微鏡本体の制御

・元素マッピング

oSTEM(走査透過電子顕微鏡)

[透過曜子顛微鏡更新の必要性(申講時資料から)1 

有機試料用透過電子顕微鏡(TEM)

有機材料のナノメータースケール
での構造解析に用いられる

高分解能透過電子顕微鏡(HRTEM)

結晶性材料の原子レベルでの構造解析
(HRTEM)と続料に含まれる徴譲元議の
分析(毘DX)Iこ用いられる

G - リアル…耐科…の
教育研究プログラムにとって基盤となる設備

中期目標・中期計画

・先端的な研究設備を用いたマテリアルサイエンス大学践教曹

・ナノテクノロジーと計算科学に基いたマテリアルの基礎研究を還しての環境調
医療・情報通信用材料の開発

・その主要な柱としてナノメータースケールで設計・制御された有機材料の研究、
あるいは、原子レベルで設計・制御された結晶性材料の研究
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設備マスタープラン(分析等装置等の更新計画)

ι 

工面E
ι 

生盤皇室呈

現有設備の利用状況や問題点、最新機器の利点や価格
などについて調査(説明資料、申請書類等で使用)

・各メーカーのプレゼン

.TEM所有機関への聞き取り調査

・デモ機の実地調査ι 

すEM試料調整システ

平成21年震教育研現議盤設備充実

倒:高分解能TEM導入に固する主なできごと

2009.3.17補正予算の照会

5月他機聞のTEM担当技術職員へ照会

6月 メーカー各社によるプレゼン

メーカー各社のデモ機調杢

導入説明会

・仕様策定義員会や導入説明会等
を経て仕様の決定

重A量E

e電j線、飽響、建欝設備等の増設、
移設、撤去等

・税者設備の麗薬、移設を含む工事
スケジュールの調懇

・摺迎設備の導入

7月電源等工事の調査

8月仕様書案説明会

10月入札説明会

11月 関係者聞の打ち合わせ

12月 メーカー確定(以降、下記工程表参照)

ー
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H-7650 

JEM-ARM200F(TEMISTEM) 

本学に既存のものと異なる新し
いタイプの電子顕微鏡

Scanning Transmission 
Electron Microscope 

収差補正機能付

JEM-ARM200F 
加速電圧:200kV 
電子銃:ショットキー電界放出銃
分解能:0.08nm(走査透過像)
0.19nm(透過顕微鏡粒子像)
0.10nm(透過顕微鏡格子像)

倍率:100-150，000，000 (走査透過像)
50一2，000，000(透過顧微鏡像)
照射系収差補正装置:組み込み

加速電圧:120 kV 
電子銃:Wフィラメント
分解能:0.2nm(格子像)、 0.36nm(粒子像
倍率:200ー600，000倍(Zoomモード)

50-1，000倍(Lowmagモード)

試料傾斜:::!:::60
o 

(55ホルダ使用時)
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H-7650 
白金ナノ粒子のTEM像 (120kV) 

H-7650 
白金ナノ粒子担持カーボンナノチューブ (120kV)
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H-7650 

白金ナノ粒子担持カーボンナノチューブのEDSスペクトル

J EM-ARM200F 

Si(110)のHAADF-STEM像とラインプロファイル
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JEM-ARM200F 
金ナノ粒子のHAADF-STEM像

JEM-ARM200F 
EDSマッピングの例
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[涼子分解能観察のためにl
-浮遊磁場

→アクティブ磁場キャンセラで排除(ただし、センター雪量気皇室設繍やセンター装置の増設、移動が
あった場合、再調整が必裂となる可能性がある。体9000での観察中、 Scan~争Zoom切り替え時
など、比較的大きな鷺流変動があった場合には、ノイズとして現れる可能性がある。)

-音・声

→ブース、吸音材、鏡衝のカバーなどで対処(ただし、 H-9000使用者の話し芦が、議会によって
ノイズの原閣となる可能性がある。〉

・風・温度・気圧変動

一ゅ室内のき芝譲は轄射パネルによるため無風。霊遣は一定に傑たれる。(ただし、ブース、および
τEM謹のドアの関醗によって気配jこ10Paの変動があり、必ずノイズが現れる。また、センター祭

隣人り口の商翻きのドアの翻閉によって、約3Paの変動があることが分かっている。状却によっ
てノイズが出る可能性がある。)

・良いTEM試料の準備

。試料表E震のC，Pt-Pdコー・ティング→FIB→予様観警察→GentleMiII(仕上げイオン研磨)

OWireSaw(切断〉→DimpleGrinder(機械研腐)→lonPolishing (イオン研薦)→ GentleMiII 

Z争イオンクリーナ2争ぜームシャワー

|感配・非常に多くの人が関わった。ご協力を賜った。貴重な経験となり、ありがとうございました。

「一一・いろいろな問題点が絶えずあり、大塚先生や前之園先生に相談した。特に資金面では
佐々木前センター長によく相談した。

-カタログの数値に表れない内容等について、装置のデモ調査は非常に有効である。

・全体からすれば非常に短時間であったが関係者聞の打ち合わせで状況が太きく好転し
た。

|今後:I "TEM3台 体 制 → TEM3台+STEM1台体制(+試料作製装置の充実)

「一一・新たに雇用された2名のナノテク支援員の育成(富取・ナノテク支援拠点長、前之園先生)

"TEM試料作製室・TEM関係備品室の整備(山田センター長)

・外国人学生等への指導支援(大塚先生、アンブリ先生)

・近いうちに、興味をもたれる教員の先生に対して、簡単なデモで紹介することを計画。

.新しい機能であるSTEMとCs補正器Iこ関する文献を集めてライブラリにする。

-他太学で問機種を使用・維持・管理している方との情報交換ができればと考えている。

" 1， 2ヵ月後IこJEOLによる応用トレーニングを受講する予定である。

・試料の状態やTEM試料の作製が必要かどうか等によって、装置の稼働状況やスループッ
トは変わってくるが、装置の特徴を活かせるよう根気よく観察したい。


