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1.　はじめに

今年は Cambridge Instruments 社が走査電子顕微鏡（SEM: 

scanning electron microscope）の初の商業機である Stereo 

Scan を発表してから 50 年目にあたる 1）．1920 年代後半には

既に SEM の概念があり，1930 年代後半にアルデンネなどに

より SEM が試作された 1）．しかし，装置の実用化は透過電子

顕微鏡（TEM: transmission electron microscope）が先んじた．

SEM の開発に時間を要したのは二次電子の信号検出の難し

さのためである．この状況を打破したのが，Cambridge 大学

の Oatley のグループである 1）．McMullan の光電子増倍管，

Everhart と Thornley による，二次電子検出器（Everhart-

Thornley 検出器：E-T 検出器）2）の開発が今日の装置の礎と

なっている．SEM 開発の歴史的な流れについては，Web 上

にわかり易い解説があるので参考にして頂きたい 1,3）．

顕微鏡において，解像度の追及は王道である．電界放出型

電子銃（FEG: field emission gun）の搭載により SEM の解像

度は飛躍的に向上した 4）．また，焦点距離の短い対物レンズ

の採用により，SEM の解像度は 1 nm を切っている 5）．この

ように，今日では当たり前に使われているFE-SEMであるが，

その開発において，孤田が「外国の著名な先生から FE-SEM

の開発は無駄だと指摘されショックを受けた」と述懐してい

る 6）のは興味深い．

高解像度の追求は TEM に類似したデザインのインレンズ

SEM の開発 4,5）で一段落したように見える．鉄鋼など実用材

料を対象に表面敏感で解像度の高い観察を行う上では，低加

速電圧で電子の侵入深さを抑え実効解像度を改善することと，

二次電子や反射電子の検出を最適化する必要性があることが

近年明らかになってきた 7）．本解説では主に信号検出の話題

を中心に，最新の SEM で得られる情報を紹介する．さらに

SEM で得られた像を解釈する取組みと課題について述べる．

2.　極低加速走査電子顕微鏡

日本顕微鏡学会，日本金属学会，日本鉄鋼協会の学会誌に

2002 年度に掲載された SEM 像約 1700 枚を調査したところ，

使用した加速電圧の記述がないものが 67％に達していた 8）．

これは大多数の SEM の利用者が使用する加速電圧に無頓着

であることを示している．加速電圧が分かる写真の 89.7％が

加速電圧 10 kV 以上で撮影され，5 kV 以上 10 kV 未満，1 kV

以上 5 kV 未満，1 kV 未満の像はそれぞれ，7.1％，3.0％，0.2％

であった．多くの研究者が，低加速電圧での実験を行ってい

ないことが読み取れる．2014 年に日本セラミックス協会発

行の「セラミックス」誌で紹介した類似の調査でもほぼ同様

の傾向がみられた 9）．

標準試料としてよく用いられる炭素皮膜上の金粒子のよう

に軽元素の下地上の重金属を高い分解能で観察する場合に

は，最も小さな電子プローブ径が実現できる高い加速電圧の

利用が有利である．しかし，このような試料で測定された公

称空間分解能が金属，セラミックスや半導体材料では実現し

ていない場合が多い．入射電子の加速電圧を下げ，電子の侵

入深さを抑えることで表面に敏感な観察が可能になる．また，

二次電子の中で解像度を劣化させる成分の寄与を小さくでき
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は，異なる組成の領域が複雑に入り組んでいる介在物の構造

が確認できる．このような低加速電圧での反射電子の検出 13）

は高解像度で組成不均一性を評価する手法として今後利用が

拡大すると考えられる．

3.　複数の二次電子検出器，反射電子検出器の搭載

3.1　二次電子像

近年開発された SEM には複数の二次電子検出器や反射電

子検出器が装着されているものが多い．対物レンズのデザイ

ンや検出器の配置，作動距離（対物レンズと試料の間の距離：

ワーキングディスタンス，WD: working distance）により，

各検出器が捉える二次電子や反射電子が異なる．従って，同

じ試料を観察しても，SEM の機種や実験条件によって異な

るコントラストが得られる 7,8,14）．二次電子像のコントラスト

は多様で，本間は「走査電子顕微鏡で何がみえているの？」

で試料が平坦であっても表面電位，電子構造，帯電など様々

なコントラストが出現することを紹介している 15）．

二次電子は試料から様々な運動エネルギーを持って様々な

角度に放出される．E-T 検出器では検出器の前にグリッド電

圧を印加して効率良く二次電子を捕集している．二次電子検

出器が複数ある場合にはそれぞれの検出器に二次電子が「分

配」されて測定される．検出器に到達しない二次電子も存在

する．

焼鈍した冷延鋼板表面の酸化物を Leo 社（現 Carl Zeiss 社）

の Model 1530 を用いて加速電圧 0.5 kV で観察した例を図 3
に示した 7）．二つの二次電子検出器の配置を模式的に図 3a
に示した．この装置では，試料上方にある環状のインレンズ

二次電子検出器とチャンバー検出器とも呼ばれる E-T 検出

器を用いて二次電子像を観察できる．インレンズ二次電子検

出器を用いて観察した像では酸化物が暗いコントラストで観

察された（図 3c）．同一視野を E-T 検出器で測定した二次電

子像では酸化物の凹凸が良くみえる（図 3d）．板倉らは SiGe

薄膜の金属誘起で成長した Ge の結晶化領域を二つの二次電

子検出器を用いて 0.5 kV の加速電圧で観察した．インレン

ズ検出器を用いた二次電子像により結晶化した Ge の領域を

高いコントラストで捉え，E-T 検出器によりその形状を強調

した像を得た 16）．同一視野から物質情報が強調された像と，

形状情報が強調された像が観察される理由については測定す

る二次電子と関連づけて 3.2 で議論する．

3.2　複数検出器への二次電子の分配

3.1 で述べた通り，複数の二次電子検出器を有する SEM

では，夫々の検出器が異なる種類の二次電子を検出して物質

情報か形状情報のいずれかを強調して取得できる．

図 4a，b，c，d は MnS を表面に析出させて結晶粒を微細

化させた薄鋼板 17）の同一視野を加速電圧 0.5 kV と 15 kV で

インレンズ検出器と E-T 検出器で測定した二次電子像であ

る（使用した装置 Model 1530）7）．同一領域のコントラスト

が加速電圧や使用する検出器で大きく変化していることがわ

かる．インレンズ検出器で観察した像は表面敏感である．表

るため，実効解像度も改善する．ただし，高い空間分解能の

像を得るためには，低加速電圧でも十分に細く絞った電子

ビームを得ることが必須となる．高い電圧で加速した電子を

試料直前で減速する方法などにより，低加速電圧での分解能

が向上している 10）．試料の帯電が制御できる効果など，低加

速電圧 SEM の特徴に関しては Reimer の Image Formation in 

Low-Voltage Scanning Electron Microscopy に包括的な記述が

ある 11）．

図 1，図 2 は低加速電圧の活用により，二次電子像，反射

電子像と共に像の質が大幅に改善されることを示している．

図 1 はステンレス鋼中の Cr 炭化物を観察した例である．加

速電圧15 kVの場合，電子の侵入深さが約0.7 μmと大きいた

め，加速電圧2 kVの像と比べて母相上の微細析出物は弱いコ

ントラストで観察されている．加速電圧を 2 kV まで下げる

と，電子の侵入深さが0.02 μmと浅くなることで，15 kVの場

合と比べて個々の析出物が十分に高いコントラストで観察で

きる．このように，重い元素からなる母相の上の微小炭化物

等を観察する場合には，低加速電圧の利用が有効である 12）．

低加速電圧を活用することによる空間分解能の改善は反射

電子像では極めて明瞭に観察される．図 2 は酸化物（Al2O3）

と硫化物（CaS）が複合した鉄鋼中の介在物の観察例 12）であ

る．通常よく用いられる 15 kV の加速電圧では，異なる化学

組成の領域が十分に分離できていない．加速電圧を 5 kV，

1 kV と下げて反射電子像を測定することで，Al2O3 の領域（暗

いコントラスト）と CaS の領域（明るいコントラスト）が

明瞭に分かれて観察されている．特に 1 kV で測定した像で

図 1　ステンレス鋼中の炭化物の二次電子像（E-T 検出器使用．

加速電圧 a）15 kV と b）2 kV の比較（著作権（2006）（公社）

日本金属学会，文献 12））

図 2　鋼中複合介在物の反射電子像．加速電圧 15 kV, 5 kV, 1 kV
で観察した結果の比較（著作権（2006）（公社）日本金属学会，

文献 12））

【著作権者：公益社団法人 日本顕微鏡学会】
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で作動距離（wd）を 1 mm から 25 mm まで変化させて測定

した二次電子像である．鋼板の上に粒状に観察されるのは

MnS の粒子である．まず，E-T 検出器で観察した像に注目し

てみる．作動距離が 1 mm では，信号量が少なく明瞭な像が

観察されないが，作動距離を大きくすると共に信号量が増す．

作動距離を 25 mm まで大きくすると丸で囲った領域にある

MnS の粒子が観察できるようになる．一方，インレンズ検

出器で観察した像は作動距離依存性が E-T 検出器の像と比

べて小さい．作動距離を 25 mm まで大きくすると検出され

る二次電子の量が減り MnS のコントラストがやや低下する．

今回実験に用いた SEM では，電子ビームを試料の直前で

減速する機構が用いられている．この機構は試料から発生す

る二次電子を対物レンズ上方のインレンズ検出器に向けて加

速し引き込む効果を有する 18）．作動距離が小さい場合には，

ほとんど総ての二次電子が対物レンズ上方に引き込まれる．

従って，E-T 検出器には二次電子がほとんど到達しない．作

動距離を大きくするにつれ，レンズ上方に引き込まれていた

低エネルギーの二次電子の一部が E-T 検出器で捕らえられ

るようになるため，E-T 検出器の二次電子像でも MnS 粒子

が識別できるようになってくる．

Drescher らは，二次電子を発生機構により SE1 ～ SE4 に

分類した 19）．入射電子が試料中で直接励起する二次電子を真

の二次電子 SE1 とした．SE2 ～ SE4 は電子線の照射領域か

ら離れた試料の領域や鏡体から発生する二次電子であるた

め，二次電子像の分解能を劣化させる因子となる 20）．インレ

ンズ検出器と E-T 検出器が SE1 と SE2 ～ SE4 を分離して計

測しているか否かについては議論が分かれるが，少なくとも

インレンズ検出器による二次電子像は E-T 検出器のそれと

比較して表面敏感であり，SE1 の情報を強く反映しているよ

うにみえる．従来から使われている E-T 検出器のみを有す

る SEM では，SE1 ～ SE4 が混在した信号で像形成している．

SE1 を選択的に捕集すると，分解能は高いが表面敏感であ

るために表面の汚染（コンタミネーション）が問題となる．

面に析出した 0.1 μmϕ 未満の MnS の粒子を高いコントラス

トで識別できている．特筆すべきは，コントラストは低下し

ているものの，加速電圧が 15 kV と高い場合でも MnS 粒子

がはっきり観察されていることである．E-T 検出器で観察し

た二次電子像は加速電圧 0.5 kV では表面のステップが明確

に観察される．MnS 粒子も凹凸像として捉えているが，イ

ンレンズ検出器を用いて観察したほどには強い物質コントラ

ストは観察されない．15 kV では電子の侵入深さが大きいこ

とを反映してバルク情報が支配的になっており，表面のス

テップも MnS の粒子も識別できない．電子ビームは 15 kV

の場合に，0.5 kV の場合により細く絞られているが，検出し

ている信号が試料の大きな体積の情報を反映しているため

に，解像度に乏しい像が得られたと考えられる．

二次電子が二つの検出器でどのように分配されるかを理解

する目的で，試料と検出器の位置関係を変えて二次電子像の

観察を行った 7）．図 5 は図 4 と同じ薄鋼板を加速電圧 15 kV

図 3　二種類の二次電子検出器で観察した冷延鋼板の表面．a）は検出器の配置を示す模式図．b），c）は環状インレンズ検出器，

d）は E-T 検出器で測定．b）は加速電圧 20 kV，c），d）は加速電圧 0.5 kV で観察した．

図 4　表面改質した冷延鋼板の二次電子像観察結果　a），b）
加速電圧 0.5 kV，c），d）加速電圧 15 kV．a），c）は環状イン

レンズ検出器で測定　b），d）は E-T 検出器で測定（著作権（2007）
（―社）日本鉄鋼協会，文献 7））

【著作権者：公益社団法人 日本顕微鏡学会】
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により還元された金属 Fe の領域も存在する．図中の右上に

ある高加速電圧，高取込み角（角度は表面から測定）の像で

は原子番号コントラストの影響が強い．地鉄と還元鉄が酸化

物より明るく観察されており結晶方位の影響は小さい．一方

で，低加速電圧で低角度の反射電子を測定すればチャンネリ

ングコントラストの寄与が大きくなることが読み取れる注 1）．

以上より，加速電圧と取込み角の制御で Z コントラストあ

るいはチャンネリングコントラストを強調した像の取り分け

が可能であることがわかる．

SEMのECCIでは，バルク試料を用いて，TEM試料より広

い領域の転位など格子欠陥の観察が可能である 27,28）．兼子ら

は ECCI 法を疲労試験で多くの転位が導入された金属の解析

に活用している 29）．Kuwano らは窒化ガリウムの同一試料を

反射電子像と走査透過電子顕微鏡像を用いて観察して転位に

よるコントラストを議論した 30）．Gutierrez-Urrutia と Raabe

は ECCI を活用した転位密度の決定に取り組んでいる 31）．杉

山らは試料を系統的に傾斜させた鉄鋼材料の観察で ECCI に

おける電子線の試料への入射条件の制御の重要性を議論して

いる 32）．また，Mikmeková らは入射電子の試料到達時のエ

ネルギーが 1 keV 未満の極低加速走査電子顕微鏡技術を用い

た複相組織鋼の相識別観察の方法を提案している 33）．佐藤ら

は低角度に出射する反射電子を測定することで，複相組織鋼

の微細組織を高い解像度で観察でき，高角度に出射する反射

電子を用いることでマルテンサイト領域の選択可視化が可能

であることを報告している 34）．従来はTEMの観察対象であっ

た 10 nmϕ 未満の鉄鋼中の微細析出物を観察する上では，低

加速電圧で取込み角の大きい原子番号コントラスト像を取得

する，あるいは加速電圧を上げ，取込み角を小さくしてチャ

これまで装置メーカーは表面敏感性を先鋭化させないように

検出器を配置してきた可能性がある．本間も同様の指摘をし

ている 15）．また，反射電子が SEM の鏡体から発生させる

SE3 も像形成に大きく寄与している 21）という報告もある．

SEM 鏡体内の多重反射電子を抑制した二次電子像計測の試

みも報告されている 22）．今後，SE3 についても理解を深めて

いく必要がある．

実験的には，Kumagai ら 23）がエネルギー分析器を搭載した

SEMで，Nagoshi ら 24）がエネルギーフィルタを搭載したSEM

を用いた実験データから，二次電子のうち主にエネルギーの

低いものをインレンズ検出器が，エネルギーの高いものを

E-T 検出器が測定していることを報告している．定量的な理

解には，標準試料を用いた二次電子量の計測やレンズパラ

メータの把握に基づく二次電子の軌道計算を行なう必要があ

る．このような二次電子や反射電子の検出（アクセプタンス）

の計算例も一部報告されている 25）．

3.3　高度な反射電子像活用

反射電子像の活用も高度化している．従来より，反射電子

像を用いて原子番号コントラスト（Z コントラスト）や結晶

方位コントラスト（チャンネリングコントラスト：ECCI: 

electron channeling contrast image）の観察が行われてきた．

実際の反射電子像には上記 2 つのコントラストに加えて形状

由来のコントラストが重畳している．

青山らは鋼板とその上の酸化物層を対象として加速電圧と

取込み角を系統的に変化させて反射電子像を観察した 26）．

図 6 に研摩した断面試料を用いて加速電圧 2 kV, 5 kV, 15 kV

で観察した結果を示した（Zeiss社のUltraを使用）．下地の鋼，

酸化物共に多結晶組織を有する．また，酸化物中には熱処理

図 5　表面改質した冷延鋼板の二次電子像観察結果（加速電圧 15 kV）WD 変化による環状インレンズ検出器と E-T 検出器へ

の二次電子の分配（著作権（2007）（―社）日本鉄鋼協会，文献 7））

【著作権者：公益社団法人 日本顕微鏡学会】
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ンネリングコントラスト像を取得するといった 2 つの方法が

有効であることも報告されている 35）．以上で紹介したように，

反射電子像の活用に関しても新しい展開がみられる．

4.　低加速電圧での元素分析

低加速電圧の活用により，電子線の侵入深さが抑えられる

ため X 線分析の空間分解能，表面敏感性 36）も改善する．

図 7 中の上の写真は熱処理を施した鋼板を E-T 検出器を用

いて観察した二次電子像である．加速電圧 15 kV では表面の

酸化物の観察は困難であるが，加速電圧 3 kV の場合には酸

化物粒子の形状と分布を明瞭に捉えることができる．特性 X

線の脱出深さは二次電子の脱出深さと比べて大きいため，高

い加速電圧での X 線分析は大きな体積を反映した結果にな

る．図 7 にシリコンドリフト検出器を用いて酸化物粒子を

分析した結果 35）を示した．加速電圧 15 kV で測定した場合，

母相である Fe のピークが強く測定され，酸化物からの X 線

はほとんど検出されなかった．これに対し，加速電圧 3 kV

で測定すると，酸化物を構成する Mn, O, B の特性 X 線を感

度良く捉えることができた．

図 6　鋼板上の酸化物の断面観察．取込角により反射電子像の Z コントラストとチャンネリングコントラストが系統的に変化．

（著作権（2010）（―社）日本鉄鋼協会，文献 26））

図 7　鋼板表面の酸化物の E-T 検出器を用いて観察した二次電

子像と酸化物粒子の特性 X 線分析結果．二次電子像，特性 X
線分析共に加速電圧 3 kV を用いた場合に加速電圧 15 kV の場

合より表面に敏感な結果が得られる．

【著作権者：公益社団法人 日本顕微鏡学会】
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注

注 1）	 一般に反射電子検出器は低エネルギーの電子に対する感度が

低いため，図 6 中で加速電圧 2 kV では十分な信号強度が得られな

かった．
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