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研 究 ノー ト

極低温超高真空走査型プ血一ブ顕微鏡の開発研究

1.は じめ に

近年、走査型 トンネル顕微鏡[1]や非接触原子間力顕微鏡[2,3]を用いて、表面の電子状態や表面構造、

力学的相互作用などを原子 ・分子レベルで解明でぎるようになってきた。固体表面観察の最良の環境は

極低温超高真空であるといわれる。これは、以下のような理由による。

① 原子や分子の拡散などの熱運動が抑えられ、常温では困難だったガスの吸着過程などの現象を捉

えやすくなること。

② 低温特有の物理現象の発現すること。

③ 固体の格子振動が抑えられるので熱 ノイズが減 り、装置の高感度化が期待できること。

④ 極低温環境下では、顕微鏡本体の熱ドリフトが抑えられるので、測定 したい場所を固定できること。

実際、極低温走査型 トンネル顕微鏡を用いて、電荷密度波や磁化、超伝導、相転移などの研究が行わ

れ、更に、原子や分子を操作する技術の開発などが進められている。他方、非接触原子間力顕微鏡を用

いれば、表面に働 く力の情報を得ることができ、原子 ・分子操作時に働 く、探針試料間の相互作用の研

究などに応用できると考えられる。ところがこの分野の研究は緒についたばかりで、極低温超高真空環

境下で動作する非接触原子間力顕微鏡の開発例はない。本報告では、極低温超高真空環境下で、走査型

トンネル顕微鏡及び原子間力顕微鏡の両方の顕微鏡動作のできる、走査型プローブ顕微鏡の開発状況に

ついて述べる。

2.走 査型 プローブ顕 微鏡の測定原理

走査型プローブ顕微鏡の動作原理は単純である。測定したい試料表面に対 して探針であるプローブを

近づけ、プローブと試料表面との間に働 く相互作用を高分解に測定する。走査型 トンネル顕微鏡の場合

にはトソネル電流を、原子間力顕微鏡の場合には原子間力を測定する。図1に 、我々の開発 した極低温

超高真空走査型プローブ顕微鏡装置の構成を示す。この装置は、試料を極低温 ・超高真空環境下で顕微

鏡測定するための測定チャソバー、試料や探針の清浄化処理を行うための処理チャソバー、試料や探針

を導入するための導入チャンバーからなる。各真空チャソバーは独立に排気され、試料や探針の交換時

に測定チャンバーの真空度を劣化することなく測定が可能となっている。なお、長時間清浄な観察環境

を保持するには真空度が重要なファクターであるが、測定チャソバー及び処理チャソバーは真空度

6×10-11Torrが 達成されている。

超高真空下では、顕微鏡本体を接触により冷却する必要がある。図2に 試作した走査型プローブ顕微

鏡本体を示す。低温部分は、図に示すように液体ヘリウムデュワー(10リ ットル)と 液体窒素デュワー
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(15リ ッ トル)か らな る。 なお 、液体 ヘ リウム デ ュワーの底 は、 ステ ソ レス製 で はな く熱伝導 の 良好 な

無酸 素銅 製 の突状 の部 品 が組 み込 まれ てお り、 この部 品の底 まで液体 ヘ リウム が入 る構造 とな って い る。

顕 微鏡 本体 は上 下 に移 動可 能 で あ り、 この無 酸 素銅 の部 品 に顕微 鏡本 体 を直接 押 しつけ 、冷却 す る。冷

却 後 は 、顕微 鏡本 体 を後述 す るバ ネで 吊 し、周 囲 への熱 輻射 によ り温 度 を保 つ。 この際 、到達 温度 を で

きるだ け下 げ、温 度安 定性 を 高め るた め には、顕 微鏡 本体 の周囲 を冷 えた壁 で覆 う ことが要求 され る。

そ こで 、液 体 ヘ リウム デュ ワーや液 体 窒素 デ ュ ワーに は、顕 微鏡 本体 や2段 バ ネ吊 り除振機 構 を 同心 円

上 に囲 む よ うに無酸 素銅 製 の ラ ジエー シ ョソ ・シール ド(電 解 研磨 後 、Ni-Agメ ッキ され、放 射 率 が

低 く抑 え られて い る)が 取 り付 け られ てい る。 また、 ラ ジエー シ ョソ ・シー ル ドの一 部 には 、探 針 や試

料 を交 換 す るた め シ ャ ッター機構 が取 り付 け られて い る。

原子 ・分 子 レベ ルの 分解 能 を有 す る走査 型 プ ロー ブ顕 微鏡 に と って 、防 振技 術[4]は 極 め て重 要 な要

素 技術 で あ る。 振 動の 要因 と して は、機 械的振 動 と音 響 的振動 とが あげ られ る。音 響振 動 は、顕 微鏡 本

体 を真 空 中 に配置 す る事 に よ り除去 で きる。 他方 、機 械振 動 は、 真空 チ ャ ンバー を上 下及 び横方 向 の優

れた除 振特 性 を有 す る空 気 バ ネ除振 台 に直接 装着 し抑 える と ともに、 除振性 能 の優 れ た2段 バ ネ 吊 り除

振(渦 電流 ダ ソパー機 能 あ り)を 真 空 チ ャ ソバ ー内 に組 み込 み抑 えた。

3.顕 微鏡本体 と慣性 駆動方式 による移動機構

図3に 顕微鏡本体の概要を示す。処理チャソバーから測定チャソバーへの試料や探針の搬送はすべて

超高真空中で行える構成となっている。探針と試料表面とを接近させたり、引き離すための移動機構に

は、ミリメー トルオーダーの移動距離をもち、しかも、オソグス トロームオーダーの位置決め精度が求

められる。このような移動機構には様々な方式が開発されているが、我々は慣性駆動方式を用いた移動

機構を採用 した。図4に 慣性駆動方式の移動機構の動作原理を示す。ずれモー ドの圧電体の上に試料ス

テージを載せておく。この状態で、圧電体に三角波状の電圧を印加する。印加電圧がゆっくりと上昇す

る①から②の領域では、静止摩擦力によって圧電体と試料ステージは圧電体の変位量と同じだけ移動す

る。印加電圧が急激に下がる②から③の領域では、大きな加速による圧電体の慣性力が、圧電体と試料

ステージとの間の静止摩擦力を上回り、滑りが生じる。すなわち、瞬間的に圧電体を戻すと、試料ステー

ジは圧電体の動きに追従できず動かない。①に比べて③では、試料ステージは滑 りの分だけ移動する。

この動作を繰 り返すことにより、試料ステージは圧電体の上を滑りながら移動する。なお、試料ステー

ジを単に圧電体の上に載せただけでは外部振動によっても滑ることがあるので、磁力を用いて試料ステー

ジをクランプする。なお、この慣性駆動方式によるアプローチ機構は、以下のような利点を持っている。

・発熱しないので、低温環境下でも動作する。

・機械的な接続を必要とせず、電気的にコソトロールが可能である。

・高精度な機械部品を必要としないので、製作が容易である。

・移動量の再現性がよい。

・小型軽量で
、機械的共振周波数が高いので、外部振動の影響が入りにくい。

・真空環境下でも動作する。
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4.測 定 例

図5に 顕微 鏡本 体 の冷却 性能 を評 価 した結 果 を示 す。 冷却 手順 と しては、 まず 、顕 微鏡 本体 を液 体 ヘ

リウム デ ュワー に接 触 した状態 で 、液体 ヘ リウム デ ュ ワー に液体 窒 素 を入れ予 冷 した。次 に、液体 窒素

を液体 ヘ リウムデ ュ ワー か ら追 い 出 し、液体 ヘ リウム を入れ た。 顕 微鏡 本体 が液体 ヘ リウムデ ュ ワーに

接 触 してい る状 態 で、試 料 ホル ダー の温 度 をモ ニ ター した 。最 低 到達 温 度 は15Kで 、 そ の状態 を7.5時

間保持 で きた。 到 達温 度 が高 い原因 は 、液体 ヘ リウム デ ュ ワー や液体 窒 素 デ ュワー と ラ ジエー シ ョン ・

シール ドとの 熱接 触 が十分 で ない ため と考 え られ る。

図6は 、90Kで 観 察 した グ ラフ ァイ ト舅 開表面 の走査 型 トソネ ル顕 微 鏡(STM)像 で ある。 グラフ ァ

イ は炭 素原 子 か らな る層状物 質 で あ り、 層 内で は強 い σ結 合 、層 間 で は弱 い フ ァンデル ワー ル ス結 合 を

して い る。 グ ラフ ァイ トには、 第2層 に炭素 原子 の あ る αサ イ トと炭 素 原子 の ない βサ イ トに分類 で き

る。 トソネル電 流 は フ ェル ミ面付 近 の局 所的 状態 密度 に強 く依存 し、 βサ イ トで トソネ ル電流 が流 れ や

す い。 この た め、STM像 で は βサイ トが 明 る くな り、 格子 定 数2。46Aの3回 対 称 な:格子 と して観 察 さ

れ る。 図6を 見 て分 か るよ うに、 ほぼ 一致 す る構 造 が現 れ て い る。 また 、0.2Aの 凹 凸 が 明瞭 に分解 さ

れて お り、本研 究 で試作 した顕微 鏡 が0.1A以 上 の除振 性 能 を有 す る ことが分 か る。
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5.お わ りに

以上、極低温超高真空環境下で動作する走査型プローブ顕微鏡の製作概要を述べた。液体窒素温度付

近におけるSTM動 作には成功しており、今後、液体ヘリウム温度(5K)で の動作を確認する必要が

ある。そのためには、ラジエーションシールドの強化と除振性能のさらなる向上が必要である。また、

顕微鏡本体の一部を変更することにより非接触原子間力顕微鏡としても動作させ、原子レベルで試料表

面に働く力の相互作用の解明につなげたい。

なお、本研究は、工学研究科の森田研究室において、森田清三教授のもと末平信人氏、杉山憲志氏、

黒田康之氏とともに行ったものである。また、本研究を行うに当たり、顕微鏡本体の冷却に必要な液体

窒素 ・液体ヘリウムを利用させていただいた大阪大学低温セソターの皆様に感謝いたします。
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