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走査電子顕微鏡（SEM、Scanning Electron

Microscope）は、光学顕微鏡では解

像できない小さな表面構造を観察する

手段として広く利用されており、上位

クラスの機種では分解能は1 nm以下

に達している。分子研においても、平

成14年度に最高分解能1 nmの電界放

射型SEM（FE-SEM、Field Emission 

SEM）である日本電子（株）製 JSM-

6700Fを導入し、共同利用機器として

公開してきた。これに加えて、平成25

年度、文部科学省ナノテクノロジープ

ラットフォームプログラムの平成24年

度補正予算で「低真空対応分析走査電

子顕微鏡」を導入し、平成26年度から

公開を始めている。本装置は、低真空

SEMの（株）日立ハイテクノロジーズ

製SU6600に、エネルギー分散X線ス

ペクトル（EDSまたはEDX、Energy 

Dispersive X-ray Spectroscopy）測定分

析装置であるブルカー・エイエックス

エス（株）製QUANTAXシステムを組

み込んだ機器である（図１）。

SU6600はW/Zrショットキーエミッ

ション形の電子銃を有し、加速電圧は

0.5～ 30 kVを0.1 kV刻みで設定可能

である。ステージは、xyz方向の移動、

回転、傾斜の5軸をモーターで駆動し、

対応可能な試料サイズは最大150 mm、

高さ40 mm、重量は試料台を含めて

300 gである。ただし、現時点で用意

している試料台は10、25、150 mm

で後者2つの中間がない。150 mmの

試料台を使用すると、乗せられる試料

は高さ約6 mm、重さ約50 gまでにな

り、更に一部機能が使用不可になるの

で、大きめの試料については注意が必

要である。

SU6600は低真空SEMと称する通り、

試料室を低真空と高真空に切り替えて

観察できることが特徴である。一般に

高分解能観察を目的とするFE-SEMで

は、入射電子線の散乱を避けたり低エ

ネルギーの2次電子を効率よく検出し

たりするために試料室を高真空にする

が、帯電しやすい絶縁試料を導電処理

なしで観察することは困難であるし、

ガスや水分などを放出するような高真

空中で維持できない試料は測定室に導

入できない。測定室を低真空対応にす

ることで、高真空対応SEMに比べて

分解能などは悪くなるものの、絶縁体

試料の観察がある程度まで可能となる。

SU6600の低真空は10～ 300 Paを10 

Pa刻みで設定可能であり、外から気体

を導入して設定値に制御される。高真

空では気体を導入せず10-3 Pa以下とな

る。導入する気体については、特に雰

囲気に制約がない場合は部屋の空気を

取り込むが、今回導入の機体は必要に

応じて高純度窒素に切り替えられるよ

うにしてある。なお、近年では観察対

象を更に広げるため測定室が大気圧で

もSEM観察可能な機種が市販され始め

ていて、これらは大気圧SEM（ASEM、

Atmospheric SEM）、環境SEM（ESEM、

Environmental SEM）などと称されて

いる。本機は大気圧には対応していな

いので、どの程度の試料までなら対応

可能かは事前の確認が必要である。

搭載される検出器の選択により、高

真空では2次電子像、反射電子像、明

視野透過電子像、一方、低真空では2

次電子像、反射電子像に対応している。

主として用いられる2次電子像の仕様
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図1 低真空対応分析走査電子顕微鏡の外観。低真空対応SEMの
（株）日立ハイテクノロジーズ製SU6600とエネルギー分散X線
スペクトル測定装置であるブルカー・エイエックスエス（株）製
QUANTAXシステムを組み込んだ機器である。

図2 SU6600＋Xflash6|10により取得したBNのX線スペクトル
(EDS)。横軸はX線エネルギー (eV)、縦軸は計数率 (cps/eV)。
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分解能は、高真空で1.2 nm、60 Paの

低真空で3.0 nm（ともに加速電圧は30 

kV）となっている。なお、低真空で2

次電子像を観察する場合、導入気体と

して空気を用いた方が信号強度が高く

なり観察し易い。

SU6600は、対物レンズ光学系とし

て、試料がレンズ磁場の外側にあるア

ウトレンズ系を採用している。そのた

め、鉄などのバルク磁性材料もSEM

観察可能である。試料表面で電子線を

収束させる観点では試料がレンズ磁場

の中にあるインレンズ系の方が有利な

ため、高分解能を目的とした装置には

インレンズ系を採用している機種も多

いが、バルク磁性材料などはレンズ磁

場に影響を与えるため観察が困難にな

る。従前の JSM-6700Fはセミインレ

ンズ系を採用しているため、試料の種

類やサイズ、作動距離によって対応で

きないこともあったが、SU6600で

は使用方法を守る限り問題にならない。

SU6600が導入されたことで、測定対

象試料が大幅に広がったと言える。た

だし、非磁性導電性試料を高分解能で

観察しようとする場合は JSM-6700F

の方が良い像を得られることもあるの

で、用途に応じて使い分けるべきである。

次にQUANTAXシステムによるEDS

測定分析について紹介する。本機には2

種類のシリコンドリフト検出器（SDD、 

Silicon Drift Detector）タイプのEDS

検出器XFlash6|10とXFlash5060FQ

を搭載しており、用途に応じて選択し

て使用する。JSM-6700F導入時には

Si(Li)半導体検出器が主流であったが、

エネルギー分解能を落とさずに高計数

率のX線を計測できること、熱ノイズ

が少なく動作温度を高くできる（Si(Li)

検出器が液体窒素冷却で動作させてい

たのに対し、SDDはペルチェ冷却で動

作させる）こと、価格やサイズが同程

度に落ち着いたことにより、現在は業

界全体でSDDタイプに一変している。

XFlash6|10は筒型の形状、斜め上方

配置の一般的な検出器で、検出可能元

素は 4Be～ 95Amである。保証エネル

ギー分解能が121 eV (Mn-K線 )であ

り、市販品としては最高性能であるた

め、近接する特性X線ピークの分離能

に優れ、定量分析や未知試料における

元素の同定に向いている。XFlash6|10

は素子面積が10mm2と小さく、SEM

側の照射電流を上げるなどして発

生するX線強度を高める必要がある。

SU6600は低真空に対応するため照射

電流を大きめに取れるようになってお

り、試料が壊れない限り大きな問題に

はならない。図2に、カーボンテープ

上に固定したBN粒子に対して、高真空

で加速電圧5 kVの電子線を入射して測

定したX線スペクトル（EDS）を示す。B、

C、N、Oの各ピークが重畳せず分離さ

れているのが分かる。

他方、XFlash5060FQは、形状や配

置が通常とは異なる。検出部が板状で、

反射電子検出器のようにレンズ光学系

と試料の間に挿入して使用する。検出

部には電子線の通路を取り囲むように

15 mm2の素子4個が並べられ、それら

が試料表面に接近して配置されること

で最大1 str以上の立体角を達成し、非

常に高感度な検出器として使用するこ

とが可能である。ただし、保証エネル

ギー分解能は133 eVでXFlash6|10よ

りやや低い。またX線に加えて反射電

子線も直接受けるため、加速電圧を高

くする時は素子が損傷しないよう保護

フィルターをつける必要があり、フィ

ルターの厚みに応じて低エネルギー領

域のみ検出感度が落ちたりゴーストが

重畳したりする。そのため、低加速電

子線入射による低エネルギー X線検出、

高加速電子線入射による高エネルギー

X線検出というように分けて使用する

ことになる。使用法がやや限定される

ものの、一般的な検出器にない測定が

可能となる。現在のところ最も頻度の

高い利用法は、6 kV以下の低加速電子

線入射による高速元素マッピングであ

る。入射した電子線が低加速であれば、

試料内を広がる範囲は狭く浅くなり、

特性X線が発生する領域も同じように

図3 SU6600＋Xflash5060により取得した酸化物微粒子分散
試料の低真空SEM像 (a)とEDS元素マッピング (b)。
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狭く浅くなる。横方向の広がりが狭

くなることでマッピングの空間分解能

は上がり、縦方向に浅くなることで表

面の構造や組成を強く反映することに

なる。元素マッピングはX線信号を画

素毎に分けて積算するため、元素分布

を判別するのに十分な信号量を得るま

でに必要な測定時間が長くなりがちで

あったが、SU6600とXFlash5060FQ

の組み合わせでは、最高1024×768

の分割に対して、数分から10分程度

の積算で十分なコントラストを得る

こともできる。また、仕様によれば、

XFlash5060FQは、高純度窒素雰囲気

30 Paまでなら低真空で動作可能であ

るため、SU6600との組み合わせでは

低真空での高速元素マッピングも可能

になる。図3に、種々の酸化物微粒子

を分散させた試料に対し、30 Paの低

真空で、加速電圧5 kVの電子線を入射

して取得した2次電子像と元素マッピ

ングを示す。元素マッピングは1024

×768分割、積算時間は全体で900秒

とした。球状のSiO2、棒状及び球状

の酸化鉄類 (前者はFe2O3やFeOOH

で、後者はFe3O4)、微粒子の凝集体で

あるZnOやTiO2などが、大きなAl2O3

粒子の上に分散していることが、元素

マッピングから判別できる。また、試

料の真上に検出器が配置されることで、

Al2O3粒子の段差による影ができにく

い利点もある。

観察対象の広いSEMであるSU6600

に、これほどエネルギー分解能の高

い検出器と高感度検出器を搭載した

QUANTAXシステムの組み合わせは、

現時点では国内にほとんどなく、一般

に公開されている例は他に見当たらな

い。これから所内外の多くの方々に利

用頂きたい。本装置の仕様や利用申請

等は、http://nanoims.ims.ac.jp/ims/を

参照されたい。
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イオンや低分子との結合に伴う膜タ

ンパク質の構造変化を、全反射型赤外

分光装置によって解析する手法が広く

使われています。私は、これまでナト

リウムイオンポンプであるV型ATPase、

カリウムイオンチャネルであるKcsA

などに全反射型赤外分光法を適用して

きました [1, 2]。また、広島大学の井口

佳哉准教授と共同研究を行い、表面増

強赤外分光法を併用することで、金薄

膜表面に修飾したイオノフォアの構造

解析を行いました（共同利用研究ハイ

ライト）[3]。このように溶液中での赤

外分光計測を可能とする全反射赤外分

光法は、分子間や分子 -イオン間の相

互作用を研究するのに適した手法で

す。一方、ペリスタポンプやシリンジ

ポンプなどモーターを利用する溶液交

換では時間を要するため、時間分解計

測について改善の余地があります。そ

こで、私はシリンジを圧縮空気で動

作させる方式により、溶液を急速に

交換する手法の開発を行いました。今

回、日本生物物理学会の欧文誌である

BIOPHYSICSに発表した論文 [4]が第1

回BIOPHYSICS Editors’ Choice Award

に選ばれたこともあり、新装置紹介の

機会を頂きました。

受賞対象論文は、膜タンパク質とイ

オンや低分子の結合に伴う構造変化を、

ミリ秒程度の時間分解赤外分光計測で

追跡することを可能とする急速溶液交

換システム（図参照）の開発に関する

ものです。本システムは、ストップト

フロー法で用いられる圧縮空気作動型

シリンジポンプにより、ATR結晶上の

溶液を急速に置換します。基板に吸着

した膜タンパク質を浸している緩衝液

を、イオンや低分子を含む緩衝液に急

速に置換することで、膜タンパク質と

の結合反応を開始させることが可能に

なります。実際に、全反射赤外分光計

測用のATR結晶上に膜タンパク質を吸

着させることで、膜タンパク質がイオ

ンや低分子を結合した際に起こす構造

変化をミリ秒程度の時間分解赤外分光

計測で追跡することが可能であること

を示しました。論文の詳細については、

生物物理学会誌の総説にも記載してお

ります [5]。

急速緩衝液置換システムの開発で

は、私と当時助教であった木村哲就博

士とで、システム全体の動作方式や時

間分解赤外分光計測に必要となる制御

部分の基本設計を行い、（株）ユニソク

急速溶液交換装置の紹介新装置紹介
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の岡本基土さんが実際に動作する装置

の開発を行いました。また、ATR結晶

上のチャンバーについては、装置開発

室の青山正樹さんと高田紀子さんに作

製頂きました。スムーズな緩衝液の交

換を実現するには、チャンバーの形状

が重要であることが分かり、10種類程

度の流路形状を試作頂きました（詳細

については装置開発室のAnnual Report 

2014に記載）。この場を借りて御礼申

し上げます。

また、最近、分子研の藤准教授のグ

ループにて、チャープパルス上方変換

を用いた全反射赤外分光計測にも本手

法を適用して頂き（図参照）、アセトン

と水の交換過程をミリ秒の時間分解能

で追跡した結果をOpt. Express誌に報

告しました [6]。

現在、本手法のさらなる発展を目

指して、研究を継続しています。また、

本手法を用いた共同研究の提案を随時

募集しておりますので、ご興味のある

方は古谷までお問い合わせください。

図　新規装置の図
(a) 急速溶液交換装置 (b) 装置の模式図 (c) ATR部分 (d) FTIRとの接続 
(e) 藤グループの装置との接続（(b), (c)模式図については論文4より転載）
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