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走査電子顕微鏡を用いたイメージング技術においては，2

次電子，反射電子など様々な検出信号を利用したイメージン

グが可能である．単純に 2 次電子の数を検出して試料表面の

凹凸を画像化する 2 次電子（SE，Secondary Electrons）像，

形状に加えて表面組成変化にも敏感な反射電子（BSE，

Backscattered Electrons）像，プローブ電子により励起され

た特性 X 線を検出して材料の構成元素種を画像化するエネ

ルギー分散 X 線分光（EDX，Energy Dispersive X-ray Spec-

troscopy）像や WDX（Wavelength Dispersive X-ray Spectros-

copy）像等がある．ここで紹介するスピン偏極走査電子顕微

鏡（スピン SEM）1～4）は，2 次電子の持つスピン偏極ベクト

ルを検出，その向きや大きさを画像化する磁気イメージング

技術である．磁性体においては内部電子のスピン偏極が磁化

の起源であるため，この手法においては磁化のマッピング，

或いは磁区構造の可視化が可能となる．

2 次電子スピンの検出方法に関しては顕微鏡 48 巻 1 号の

特集 5）で報告しているので参照して頂きたい．本技術の特長

を簡単にまとめると，以下のようになる．まず空間分解能は

プローブ電子線径で殆ど決められ，現状は 3 nm に達してお

り 6），磁区観察法の中では高分解能である．このレベルの分

解能があると，例えば高密度磁気記録ビットの形状を詳細に

分析することが可能となる 7）．またスピン偏極ベクトルの 3

成分を検出できるため 8），磁化の方向を 3 次元的に解析する

ことができる．これにより，例えば磁気異方性の変化を温度

の関数として調べることにも成功している 9）．また，検出信

号である 2 次電子スピン偏極度は試料表面の凹凸に依存しな

いので（磁化情報のみを抽出），試料表面の平坦性に対する

制限は緩く，例えば後述するような 3 次元的な構造を持つ磁

気デバイスや 10），磁石材料の破断面 11）においても磁区像を

取得することができる．さらに probing depth が約 1 nm と薄

いため，測定対象の薄膜の磁化を下層のものと分離して検出

することが可能である．その反面，表面の清浄性が必須とな

り，大気から持ち込んだ試料は基本的には Ar+ イオンミリン

グなどの表面清浄化の処理が必要である．また測定中も表面

を清浄に保つ必要があり，観察室は 10–8 Pa レベルの真空度

を維持している．

本稿では，磁性体の持つ磁化と 2 次電子スピン偏極度の関

係やスピン SEM の構造を簡単に説明した後，いくつかのス

ピン SEM の測定例を紹介する．

1.　磁化と 2 次電子スピン偏極

電子は電荷の他にスピン（スピン角運動量）という物理量

をもっている．この電子スピンは上向き，あるいは下向きの

どちらかしかとれない量子力学的なものであり，磁性の源と

なる．物質内で電子の軌道はバンド構造をとり，バンド内で

は各軌道はエネルギーに関してほぼ連続的に分布し，電子は

低エネルギー側から順に入ることになる．非磁性体ではアッ

プスピン，ダウンスピンのバンド構造が同じであり，フェル

ミ準位まで電子が詰まった状態ではアップスピンとダウンス

ピンをもつ電子は同数となり，磁化は生じない．しかし，強
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略を示す．全体として，試料導入室，試料準備室，観察室の

3 つの真空チャンバから構成され，それぞれがゲートバルブ

で仕切られている．まず，試料は導入室にセットされ，導入

室はターボ分子ポンプにより 10–6 Pa 台に排気される．その

後，試料は準備室に搬送され，ここで Ar+ イオンミリング等

により試料表面の清浄化処理が行われる．準備室はターボ分

子ポンプやイオンポンプによって 10–7 Pa レベルの真空度を

維持しており，表面清浄性をチェックするためのオージェ分

析装置も搭載されている．

清浄化処理が完了した後，試料は観察室に搬送される．観

察室はイオンポンプによって，10–8 Pa レベルの真空度を維

持しており，電子銃，試料ステージ，2 次電子収集・搬送系

に続いてスピン検出器等，スピン SEM 観察の主要装備が搭

載されている．スピン検出器からの信号は信号処理システム

に送られ，各方向成分のスピン偏極度が解析される．この信

号処理システムは SEM 制御装置と接続されており，スピン

偏極度データを SEM の走査信号と同期してマッピングする

ことによりスピン SEM像が描き出される．上述の 3つのチャ

ンバは全て除振台上に搭載されており，高分解能測定を想定

した構成になっている．

スピン SEM の最大の特徴であるスピン検出器に関して述

べる．我々のスピン検出器は，モット検出器と呼ばれるもの

で 13,14），数十 keV に加速した被測定電子線を重原子薄膜に照

射し，入射電子線に対して対称に配置した 1 対の電子検出器

で後方散乱した電子線を検出する．ここでターゲット薄膜の

原子核と被測定電子間にスピン軌道相互作用が働くため，電

子の散乱強度がスピンに依存して非対称になる．この非対称

性を上記 1 対の電子検出器の検出信号より算出することで電

子線の偏極度を決定することができる．また電子の加速電圧

が数十 kV 程度と高いため，重原子薄膜表面の状態に比較的

鈍感であり，超高真空中でなくても安定した動作ができる．

反面，装置が大型になる欠点がある．

この原理の詳細は別稿 5）に任せるとし，ここではその具体

的な構造に関して述べる 15）．図 3 に，モット検出器の典型

的な構造を示す．図において，被測定電子線は下方から上方

に搬送され加速管に入り，約 100 keV に加速され，その後金

薄膜に入射する．金薄膜の厚さが 100 nm 程度の場合，入射

磁性体である鉄やコバルトにおいては，3d 軌道の電子が起

源となる交換相互作用により，アップスピンバンドとダウン

スピンバンドがエネルギー方向に交換相互作用分だけずれる

ようになる．そのため，フェルミ準位まで電子を詰めていっ

たとき，アップスピンとダウンスピンの電子数に差が生じ，

磁化が発現することになる．このアップスピンバンドとダウ

ンスピンバンドの電子が 2 次電子として真空中へ放出される

とき，そのスピンを保持して放出されると考えられている．

図 1 に，Fe(110) からの 2 次電子が持つスピン偏極度のエ

ネルギー依存性を示している 12）．10 eV 以上においては，ス

ピン偏極度は 28％程度で一定になっており，これは Fe の 3d

バンドのスピン偏極度とほぼ等しく，他の 3d 強磁性金属に

ついても認められる．つまり，10 eV 以上のエネルギーを持

つ 2 次電子は，3d バンドから直接，スピン偏極度を変化さ

せる散乱を経ずに叩き出された 2次電子と想定される．一方，

10 eV 以下の低エネルギー側ではエネルギーの減少に従っ

て，2 次電子スピン偏極度は増大している．この原因は，カ

スケード過程によりエネルギーを失って真空中に飛び出す電

子は，スピンに依存した非弾性散乱をうけ，アップスピン（多

数スピンバンドと同方向のスピン）をもつ電子はダウンスピ

ンのそれより平均自由行程が長いこと，またダウンスピンを

もつ電子が非弾性散乱を受けるとき，アップスピンをもつ電

子も励起することによる．

放出される 2 次電子のほとんどは，そのエネルギーが

10 eV 以下であるため，スピン偏極度測定においては数 eV

の 2 次電子を効率よく集め，搬送し，スピン偏極度を検出す

ることが重要である．また，2 次電子はカスケード過程で真

空中へ放出されるので，表面に近い部分から放出される 2 次

電子のスピン偏極度が強調され，結果として probing depth

が浅くなる（鉄の場合 0.6 nm）6）．

2.　スピン SEM の構造

図 2 に我々のグループが保有するスピン SEM の構造の概

図 1　Fe(110) 面からの 2 次電子のスピン偏極度のエネルギー

依存性．

図 2　スピン SEM システムの一例．

【著作権者：公益社団法人 日本顕微鏡学会】
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そこでスピン構造が既知であり，劈開性のある反強磁性体

NiO を利用して，Fe/NiO(001) の界面での磁気的な相互作用

の解明にスピン SEM を用いて挑戦した例を以下に示す 16）．

超高真空中で NiO を劈開すると，原子レベルで平坦な (001)

面を得ることができ，その面ではスピンは互いに反平行に配

列している．劈開後すぐに Fe を 0.9 nm 蒸着し，引き続きス

ピン SEM 観察を超高真空中，室温で行った．

図 4 に Fe/NiO(001) の磁区像（a）と形状像（b）を示す．（a）

には赤と黄色の 2 種類の領域（磁区）が現れ，磁化方向が 2

方向あることを示している．その方向はカラーサークルで通

じて判断でき，また図中黒矢印で示している．Fe の磁区の

境界は NiO の結晶方位［100］と［010］方向にほぼ平行で

ある．反強磁性体 NiO は（a）のような幾何学的な結晶方位

を反映した磁区構造をとることがすでに報告されており，（a）

の像は NiO の磁区構造が Fe の磁化に転写されたことを示唆

している．また（a）の Fe 薄膜の磁化方向は，NiO の磁区内

で予想される反平行のスピンと垂直に結合していると解釈で

きる．これは界面での反平行の NiO スピンが若干 Fe スピン

方向に傾くことで，Fe スピンと平行なスピン成分を生じさ

せ，Fe スピンとの交換エネルギーを減少させていると推測

できる．これは Koon 17）が理論的に予想していた結果を支持

するものであり，理想的な界面で初めて実験的に示したもの

である．一方，（b）の形状像より，表面は平坦なテラスで構

成されていることが分かるが，数百 nm の幅の原子レベルで

平坦なテラスより構成されていることを原子間力顕微鏡で確

認している．これより Fe 薄膜と NiO(001) 界面が広い領域で

理想的な界面を形成し，上記で述べた Fe と NiO のスピン間

で垂直結合しているとていると考えている．

3.2　磁気ヘッド

スピン SEM は磁気デバイスの評価解析にも有効である．

本節では記録再生に問題のある磁気ヘッドのスピン SEM 評

価の例を図 5 に示す 10）．図 5 の下図に示すように磁気ヘッ

ドを 2 つに分け，その片側部分をスピン SEM で観察を行っ

電子の大半は透過するが，後方散乱される極一部の電子を，

電子線の入射方向に対して 4 回対称に配置した 2 対の電子検

出器（x，y 成分用）でカウントする．このモット検出器は

加速管も含めてそれより上部は耐圧容器で覆われており，

100 kV の高電圧は図で耐圧容器左側の端子から供給される．

そのために電子検出器はもちろん，検出器からの信号を増幅

するアンプ系も高電圧上に配置しなくてはならず，それらの

駆動用の電源の供給，並びに信号の取出しには注意が必要と

なる．この例では，耐圧容器の外側から誘導コイルでアンプ

系用の電源を供給している．また半導体検出器からの信号を

一度光に変換し，光ファイバーを用いてグランドレベルまで

信号を伝送し，そこで再び電気信号に変換して磁区像を作り

出している．上記 2 対の電子検出器で試料面内 2 成分の偏極

度を検出することが可能であるが，もう一成分（試料面に垂

直な成分，z 成分）は電子搬送系内にスピン回転器（ウィー

ンフィルター）を挿入し，電子の軌道を変えずにスピンのみ

を 90° 回転させ，検出できるようにしている 8）．

3.　スピン SEM の観察例

3.1　Fe/NiO(001) の磁区構造

反強磁性体は隣り合う電子スピンが反平行に整列する磁性

体で，応用上重要な磁性材料である．特に強磁性体薄膜と接

合し，その磁化を制御する材料として，例えばハードディス

ク装置（HDD）の再生ヘッド（磁気抵抗素子）などに広く

使われている．しかし，強磁性体／反強磁性体界面での磁気

的な相互作用の詳細は解明されておらず，デバイスの性能向

上のためにも実験，理論両面での進展が望まれていた．実験

の進展を阻む一つの大きな問題は，界面が原子レベルで平坦

ではないため，そこでの反強磁性体のスピンは反平行に，あ

るいは平行（強磁性体的）に並んでいるという単純なもので

はないことによる．

図 3　モット検出器の構造図．

図 4　NiO(001) 上に蒸着した Fe 薄膜における磁区像（a）と形

状像（b）．磁区像における磁化方向をカラーサークルで示す．
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た 18）．その後，その粒界相磁性の直接測定が，電子線ホログ

ラフィー 19），スピン SEM 11），X 線 MCD 20）という異なる手

法において成され，いずれも有意な磁性を持つとの結論を提

示した．ここではスピン SEM による粒界相磁性評価実験 11）

を紹介する．

このNdFeB焼結体磁石の 2粒子粒界相は，飽和磁化が 1.6 T

レベルの主相（Nd2Fe14B 相）からなる数ミクロンの結晶粒

に挟まれたもので，その厚さは 2 nm 程度である．従って，

主相の影響を受けずに，粒界相の磁化のみを測定するには工

夫が必要である．しかも粒界相は極めて酸化しやすく，大気

中で結晶粒から切り離して測定することも難しい．上記の条

件においても 2 粒子粒界相磁化を測定する方法として，スピ

ン SEM の真空チャンバ内で NdFeB 焼結体試料を破断し，そ

の破断面に露出する粒界相の磁化をスピン SEM 測定するこ

とを考えた．破断面は大きな凹凸をもつことが想定されるが，

2 次電子量の多少はスピン偏極度の大きさに影響を与えない

ため，破断面においてもスピンSEM測定は可能である．また，

基本的に真空チャンバ内での測定であり，酸化しやすい試料

においても測定できる．加えて，probing depth が短いため，

薄い 2 粒子粒界相であっても破断面における露出具合によっ

ては測定できる．

上記の仮説を検証するため，実際にスピン SEM チャンバ

内で NdFeB 焼結体試料を破断し，その破断面観察を行った．

概要を図 6 に示す．スピン SEM のチャンバに挿入した試料

に対し，その端部に衝撃を加えて破断する．破断面には本磁

石の主相や粒界相が混在して露出することが予想されるが，

それはスピン偏極度の大きさで区別が可能と判断した．

図 7（a）に破断直後のスピン SEM 像を示すが，ここでは

スピン偏極度の配向方向成分（写真横方向）を白黒のコント

ラストで表わしている．写真の大部分では非常に希薄な白黒

のコントラストが観察されているが，中央部（破線で囲った

部分）には強いコントラストの領域も観察されている．この

コントラストの強弱はスピン偏極度の大小，つまり磁化の大

小を示しており，この写真において，中央部には大きな磁化

た．形状像を（a）に，磁区像を（b）に示す．観察した部分

は 3 次元的形状をしており，（a）の下部の暗い富士山形状の

部分が端面となっており，上側中央部分が平面，左右部分が

斜面部になっている．富士山形状の頂上部分が電磁石の

ギャップに当たる．このギャップ部から効率よく磁束を発生

させるため，磁路の磁区を制御する必要がある．（b）の磁区

像は水平方向の磁化成分を白黒で画像化している．像の左側

の斜面部では斜面に沿った白黒のストライプが現れ，磁区の

境界と磁化は平行となっている．一方，右側斜面部は白黒の

ストライプは上下方向に走っており，その境界（磁壁）では

磁化の N 極と S 極が現れる．これは左側の磁区構造と比べ，

磁気エネルギーが高い状態であり，磁束の応答が悪くなる．

この原因は（a）の右側斜面部に上下に走る複数の線状痕に

あることが分かった．成膜過程で右側斜面部の磁性膜にクレ

パス状の亀裂（線状痕）が入り，そこで磁気的な結合が切れ

たため，斜面左側のような安定な磁区構造にならなかったの

である．本データにより，ヘッド製作プロセスへフィードバッ

クし，デバイスの性能向上に寄与することができた．また（b）

の下側端面部でも鮮明な磁区コントラストが得られており，

スピン SEM は立体形状の試料の磁区構造を観察できること

が分かる．

3.3　NdFeB 焼結体磁石の粒界磁性解析

最後に，NdFeB 焼結体磁石における，粒界相磁化評価実

験に関して報告する．NdFeB 焼結磁石は“最強の磁石”と

言われる，非常に大きな保磁力と飽和磁化を持つ磁石であり，

モータや発電機等，様々な分野で使われているが，その保磁

力の高温特性等，まだ課題も有る．NdFeB 焼結体磁石の保

磁力に大きな影響を与える要因として，厚さ数 nm 程度の 2

粒子粒界相の磁性が注目されている．従来は非磁性と考えら

れていたが，原子レベルでの組成分析が可能なアトムプロー

ブにより，この 2 粒子粒界相が磁性を持つことが示唆され

図 5　磁気ヘッド部の形状像（a）と磁区像（b）．

図 6　スピン SEM による NdFeB 焼結磁石の破断面観察方法．

【著作権者：公益社団法人 日本顕微鏡学会】
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ピン偏極度を検出するスピン SEM は，開発されてから 30

年以上が経つとはいえ，他の技術と比較するとまだ比較的若

く，研究者人口も少ない．その分，まだ発展途上とも言える．

実際，空間分解能の向上や定量性の向上等，改善への余地は

充分に残されている．特にスピン検出器に関しては，その効

率向上は取り組まれているものの，まだ充分ではない．スピ

ン SEM ユーザーの拡大を阻害している大きな要因となって

おり，抜本的な改革が望まれるところである．スピン SEM

の独自の特長を活かし，今後も活躍の場を広げていきたい．
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の領域，それ以外は小さな磁化の領域が観察されていること

になる．次に，本試料に対してスピン SEM チャンバ内で

Ar+ イオンミリングを施し，試料表面を数 nm 削った後に撮

影した（a）と同じ領域のスピン SEM 像を（b）に示す．（a）

と比較するとコントラストが強い領域が増えている．つまり，

磁化の大きな領域が増えている．これらの結果は以下のよう

に解釈できる．本試料の破断時に，多くの部分は粒界部で破

断したため，破断面には粒界相が露出し，図 2（a）に見ら

れるように，大部分がコントラストの弱い，つまり磁化の小

さい粒界相がスピン SEM で撮影された結果となった．しか

し一部分は粒内破断により破断面に主相が露出したため，

図 2（a）の中央部のごく一部はコントラストが強く磁化の

大きな領域となっている．そして，その後の Ar+ イオンミリ

ングにより，厚さ 2 nm 程度の粒界相は殆ど除去され，破断

面の大部分に渡って主相が表面に露出し，コントラストが強

くなったと考えられる．我々は Cu が粒界相に局在している

ことを利用して 18），破断面におけるマイクロオージェ 21）と

スピン SEM を組み合わせ，上記の仮説を確認した．上記の

結果は，前述の我々の仮定である，“真空チャンバ内の破断

面スピン SEM 観察により粒界相磁化測定が可能である”こ

とを示唆している．実際には破断面における粒界相の厚さは

未知なので，この部分がスピン SEM の probing depth より厚

い箇所を選ばなくてはいけない．我々は順次ミリングを進め

ながらスピン偏極度を測定する手法を考案，粒界相の十分厚

い箇所を選定し，定量的に粒界相磁化を測定することに成功

した．その結果，NdFeB 焼結体磁石の粒界相の磁化は十分

に大きく，強磁性と結論付けている．

4.　おわりに

磁気記録や永久磁石材料等，世の中の磁気デバイスの発展，

また基礎物理における磁性の進展等，磁性計測のニーズが増

加する環境において，スピン SEM は継続して発展を続けて

きた．磁区観察技術には様々なものがあるが，2 次電子のス

図 7　NdFeB 焼結体のスピン SEM 像．配向方向である水平方

向のスピン偏極度成分を白黒のコントラストで示す．（a）破断

直後，（b）表面ミリング後．

【著作権者：公益社団法人 日本顕微鏡学会】




