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「超 高 電 圧 電 子 顕 微 鏡 用 液 体 ヘ リ ウ ム

使 用 試 料 冷 却 装 置 の 試 作 」

基礎工学部 桐 谷 道 雄

技術の急速な進歩は電子顕微鏡 を昔の光学顕 微鏡 と大差のない気軽 さで使用 で きるまでに普及 させ て

きた。全 くの素人 で も数 日の 見習 いで,や さしい対 象物な ら立派な記録写真がとれ るのである。 しかし

電子顕微鏡 を単に物 を拡大 して観察する道具 と考える時代は とうに過 ぎ去 っているのである。性能 が向

上するに従いその応用の範囲 と奥行 きはますます拡 が り,そ れ と同時に電子顕微鏡 その もの もその使用

方法 も多様化 して来ている。電子回折 どの併用は常識となって久 しいが,走 査型電顕への移 行やX一 線

分析との組合 せな どにみ られる電子線 に関連 した物理現象 との組合せによる応用 などがその例である。

他方試料 を観察す る状態その もの も目的に応 じて多様化 し,試 料の加熱 冷却,変 形または これ らの組

合せ,は ては大気圧試料室 など色 々ないわゆる試料処理装置が要求 されてい る。大阪大学 に昨年世界最

大 の超大 型電子顕微鏡HU-2000(最 高電 子加速電圧3000kV)が 設 備 された のと並行 して超 高電圧

電子顕微鏡 室は種 々の試料処理装置の開発 に取組んで きたが・ その内一 つの重要課題である液体 ヘ リウ

ム温度まで試料 を冷却 で きる装置の試 作をほぼ完 了したのでその大略を澄話 ししょ う。

まず要求 される装置 の性能をひろ ってみ ると,

1)試 料 温度は液体ヘ リウム温 度の数 度以内に近 づ き得 ること。

2)最 低温度か ら室温 までの任意の点に温度が安定 に設定で きること。

3)試 料の傾 きが全方 位に少 くと も10度 はスムー スに変化で きること。

4)試 料の平 面移動がX-Y方 向 に電子顕微鏡的尺度でスムースに行なえ る一こと。

5)試 料の ドリフ トは10R/s以 内 とな ること。

6)液 の振動,突 沸にょる試料 の振動 が殆ん どないこと。

7)液 体ヘ リウムが目的 の実験 の達成 に充分 なだけ持続すること・知 よび消費量が全体 として阪大 の現

供給量でまかなえること。

な どであるが,こ れを

イ)直 径12cm・ 深 さ7c皿 の揺鉢型の対物 レンズボール ピース開 口部の下端 に試料位置 があり。

ロ)上 部は既存の試料室と試料 着脱操作の都合上60}皿 以 上 はのばせず。

ハ)そ の外側 を15cmの 厚 さのX一 線 シール ド鉛 ブロックで囲まれた直径45cmの 真 空鏡体内に,設 置

するとい う小細 工のサー カスを行 うわけで ある。

約半年にわた る設計の推敲の後試 作されたのが図1の 断面図,図2の 上 面図にみ られる ものである。

一4一



対物レンズ

ー

○

譲
"

線軒/
¢

α

-

ー

-
.
◎ニニ=

'

≡
両

ヒ

謬

↓

i

,
1

-
i

,
i

・
i

-
ー

・
ー

-

-ー

寸

1図

認

こ
鴨

鞠

《 ,ノ

、
、
い

灘

、
、
、

　
　

獄
ノ

1

,
㌧

!

'

ー

、

、

、

'

、

'

8

覧

のす鱒

敵
●

●

液体ヘ リウムタンク

液体窒素 タンク

屋 傾　 ブ

ヘ リウム液量調節弁

可動 液体 ヘ リウムタ ンク

試料 ホールダー

ヒーター

試料

ノノ

/下 部可動タンクへの
液体ヘ リウム注入,

排 出パイプ

、

、、

、

試料傾斜 ドライブ

、/
、

液体ヘリウム
注入排出パイプ

液体窒素注入排出パイブ

2図

一5一



約150ccの ドーナツ形液体窒素 タンクとこれに連結 した揺鉢形の液体窒素温度熱 シール ドの内側 に,

上部にやは リ ドー ナツ形 の約150ccの 固 定液体ヘ リウムタンクがあ り,こ れ から伝導にょるHe温 度

シール ドがやは り揺鉢型 に下 っている。固定 ヘ リウム タンクか ら下 部の中空円錐型試料挿入部ヘ リウム

タンク(仮 に可動 タンクと呼ぼ う)に 液 が連絡す る構造になっている。可動 タンクはそのほぼ下端 の試

料位置でX-Y2方 向 のピンでHe温 度伝 導シール ドに支え られていて,試 料 の上下位置を保つたまま

全 方向に傾斜 で きる構造 になっている。 ここでは温度の問題 に限って工夫 された二三 の点 を列記 してみ

よ う。

1)液 体ヘ リウムの 消費量を少な くす ると共 に蒸発による振動などを抑えるため,液 体窒素タンク澄 よ

び液体ヘ リウムタンクか らの伝導によるシール ドを もうけた。

2)装 置全体 は電子顕 微鏡本体の試料微動 皿にナイフエ ッヂで支 え られてい ることをは じめとして,接

触部を極 力少な くし,熱 流入 を少な くした。

3)装 置各部の温度 勾配 とそ の変化による試料位置の ドリフ トを最小にすべ く,出 来 るか ぎり対称性を

保 つた構造と した。

4)温 度 コン トロールは主 として可動 タンク先端の約20Ω の ヒ ー タ ー で行 うが,こ の際必要 に応 じ

て上部 タンクか らの液の侵入 を止 めるバル ブが外部 か ら操作で きることと・外部 からヘ リウムタンク

に温 ヘ リウムガスを注入で きる構造になってい る。

5)液 体ヘ リウムの注入 は電顕外 部か ら装置 の直上ーまで挿入 された トランスファーチューブで 行 わ れ

る。 トランスフ ァーチ ュー ブは先端約30emが 内 管径3mm,外 管 径5mmの 細 型で自家製 であるが十分

使用 にたえている。

6)試 料 は銅製の コニカノレキ ャップの先端に接着 し、 コニ カルの テーパー部分 に エn-Gaを 塗 布 して可

動 タンク内に挿入 し 温度が下 ると固化にょ りタンクに接着す る。

7)試 料温度は上記銅 製キャップの先 端に溶 接 した極細熱電対で行な う。 この他装 置の各所につけた熱

電対 で各液の量 や温度の監視と制御を行 な う。

8)上 部の固定ヘ リウム タンクと可動 タノクの連結は・ 熱絶縁 と可動 にする 目的 か ら細 いベ ローズを半

円形 に轡 曲 された もの二本 で行ない.液 の注入 とガス排 出用 とする。

可動部分 を直径80c皿 もある鏡体外部 からスムースに再現性 を持 って ドライブす ることや,細 かい溶

接部分の多い装置 の真 空 もれが絶対 にゆ るされない ことなどで苦労 を重ねた結果,現 在十分使用 に堪え

る ものが試 作品 として完成 してい る。その性能の二三 の要点 を述 べよ う。

1)液 体ヘ リウム温度:まで冷却 するに必 要な液体 ヘ リウム量:700cc。

2)液 体ヘ リウム濃度持続 のための 液体使用量:He600c(/h,窒 素300c(/h、 。 このヘ リウム 使 用

量は某 メー カーが低温専 用に試料室まで設計 製作した高価な もの よりす ぐれている。

3)温 度設定:液 体ヘ リウム温度か ら室 温まで連続可変で,温 度変化に要す る時間は,昇 温 の場 合
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10min/50K,降 温 の場 合数分。

4)温 度安定度:各 温 度で±1度 以内。

　

5)安 定 時の試料 ドリフ ト:各 温度で15A/s以 内 。

現状の電子顕微鏡 メー カーは 自ら改 良進歩 させつつある電顕 にふさわ しい附属装置 を開発す るだけの

余裕 を持 って いない。 この状況の もとで本装置は 日立製作所中研の石川潔氏 を主 とする附属装置 グルー

プとの共同開発による ものであり,装 置の開発は具体的目的を持 った ものが携 わった場合 にのみ完成 す

るとい う一 つの例である。筆老 自身は結晶の構造欠陥の基 礎的性質 を知 ることを主 目的 として この装置

の開発 に当って きた もので,こ の装置の完成に ょり20年 来論争 の中心 とな って きた点欠 陥特に格子間

原子 の問題 を一挙に解決す るつ もりである。 しか しこれは低温装置のわつか一 つの応用例であ り,あ らゆ

る専 門分野を網羅 した大阪大学 ではこの3000kV超 大 型電子顕微鏡 と液体ヘ リウム温度試料装置の組

合せが生み出せ るものは計 り知飽ない筈で ある。今まで電 子顕微鏡 を使 った経験のない方 々からもどし

どしアイディアが 出されることを希望 している。相 談は気軽 に豊中地区内線2365桐 谷 まで。

この装置の開発 には工学部の角田直人君 と筆者の研 究室の吉田直亮君が携わってい ることを附記する。

第11回 低 温 研 究 会

11月10日(±)に 第11回 低 温研究会 が開かれ,工 学部 を中心 に22名 の参加者 があっ

た。 当日の講演者 と講演題 目は次 の通 り。

三 石明善氏(阪 大工 ・応物)聖e研 究室紹介"と 題 し,赤 外分光,ラ マ ン分光 を手段

として主 として格子振 動の研究の紹介があった。

馬揚彬暢氏(鈴 木商館 ・開発部)ヒ ～小型 冷凍機(ク ライォダイン)の 応用"と 題 し,

小 型冷凍機の原理 とその分光測定等への応用の話が あった。
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