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１．緒言 

１－１．本学および分析部門（大岡山）における材料評価支援体制 

 東京工業大学では２０２０年 4 月に全技術職員から構成されるオープンファシリティセ

ンター（以後 OFC）が創設された。本センターは設備共用の促進、学生教育支援及び技術

に関する専門的業務を通じて大学の発展に寄与することを目的としている 1)。 

 OFC は設備共用の統括、利用窓口の一本化、整備計画の策定、技術職員の育成、学外利

用の促進をミッションとし、研究基盤戦略室、各種施設および発展的解消した旧技術部から

引き継がれた各部門（図１－１―１）で構成される。 

 分析部門（大岡山キャンパス）は１９５０年頃に設立された研究協力部研究協力課の共通

施設を前身とし 2)、２０２２年現在は線回折装置（XRD）、透過型電子顕微鏡（TEM）、走

査電子顕微鏡（SEM）などを主力に５０台あまりの材料分析機器および試料作製機器を１

０名の技術職員で管理・運用して材料評価を中心とした研究教育支援を行っている。 

 

 
図１－１－１ OFC 組織図（OFC ホームページより転載） 
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１－２．高度技術人材育成 

 第 5 期科学技術基本計画 3）では研究基盤を支えるキーワードとして「共用」が打ち出さ

れ、様々な先端研究基盤共用促進事業が実施された中、共用化の拡大のために必要な技術職

員の人材不足が浮き彫りになり、技術職員のスキルアップが実施要件に含まれる先端研究

基盤共用促進事業が公募された。 

 令和２年度、OFC は全学設備共用、技術職員育成を主軸とした「先端研究基盤共用促進

事業（コアファシリティ構築支援プログラム）」に採択され、東工大 TC*カレッジ（以下 TC

カレッジ）を含む 6 つの革新的研究基盤戦略（図１－２－１）を掲げた次世代研究基盤戦略

の実施組織と位置付けられた 4)。 

 TC カレッジは本学技術職員を含む高度技術支援者の育成を目的として OFC 内に設置さ

れ、「バイオコース」「構造解析コース」「材料評価コース」「設計製作コース」の 4 コースが

令和 2 年度から試行的に開講されている 5)。 

*TC とはテクニカルコンダクター（Technical Conductor）の意で、東工大で新設した称号 

   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図１－２－１ OFC における 6 つの革新的研究基盤戦略「先端研究基盤コアファシリティ

構築支援事業概要（文部科学省 研究開発基盤部会（第 6 回）配布資料（2020.7.15））より

抜粋）」 
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１－３．材料評価系 TC 像と申請の経緯 

 材料評価コースでは TC の目指すべきあり方を下記のとおりに示し、高度技術人材育成

カリキュラムが提供されている。 

 

材料評価系 TC 

目指すべき TC 像 

 材料の性質や機器分析/物性評価についての広い知識を有するとともに、深い専

門知識と高度な分析技術をあわせ持つことで、材料分野に関する最先端研究にコミ

ットする。物質・材料に対する多角的視野と高い技術力で保有資源に付加価値を与

える。「材料評価のワンストップ窓口」として研究者からのニーズに応えるべく、

研究者や装置メーカーとの協働を進め、利用者満足度の高いサービスを提供する。

中長期的な組織運営に貢献する設備投資方針の提案や次世代技術者育成にも積極的

に取り組む。 

材料評価系 TC 目指すべき TC 像 「東京工業大学オープンファシリティセン

ターHP より転載」 

 

 申請者は２００１年３月に学位取得し、機能性セラミックス関連の研究に従事した後に

２０１１年４月より東京工業大学技術部大岡山分析部門（現オープンファシリティセンタ

ー分析部門）へ配属された。 

 走査電子顕微鏡および試料調整を中心として技術向上の研鑽を重ね、２０２２年４月現

在は表１―３－１に示す分析機器を用いた材料評価で研究・教育支援を行っている。 

 近年では特に走査電子光学系を有する特性 X 線分析装置（SEM－EDS、電子プローブマ

イクロアナライザー）、オージェ分光分析装置を中心に微小領域分析での研究支援を行って

いる。材料の特性や必要な空間分解能に応じて 1μm 程度までは特性 X 線、それ以上の空

間分解能ではオージェ分光等のように使い分けている。（第 2 章） 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



6 

 

 

 

表１－３－１ 研究支援に使用する分析機器 

分析機器名 機器詳細 

電界放射型走査電子顕微鏡 FE-SEM JSM-7500F  日本電子 

走査電子顕微鏡 SEM VE-9800  KEYENCE 

電子プローブマイクロアナライザー EPMA JXA-8100  日本電子 

電界放射型電子プローブマイクロアナライザー 

FE-EPMA 
JXA-8530F  日本電子 

電界放射型オージェ分光分析装置 FE-AES JAMP-9500F  日本電子 

走査プローブ顕微鏡 SPM SPM-4600  島津製作所 

レーザーラマン分光装置 Raman NRS-4100  日本分光 

 

 分析部門では装置の維持管理、分析の相談、装置使用方法の指導、依頼分析対応が主な業

務となり、５０台以上の機器を１０名の技術職員で担当している。 

 個別に担当する装置の枠を超えた連携を促進させる取り組み（第 3 章）は材料評価サー

ビスを充実化につながり、材料評価コースの目指すべき TC 像にある「材料評価のワンスト

ップ窓口」との関連性は十分高いものであると言える。 

 また、学内共通設備としての分析機器の活用方法として大学院授業との連携を企画・提

案・実施に至った実績（第４章）もあり、材料評価コースの TC の申請に至った。 
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１－４. 本論文の構成 

 本論文は材料評価コースが目指す TC 像に則した研究支援および共通機器運用の取り組

み事例で構成される。 

 

第１章 緒言 

 東京工業大学オープンファシリティセンターが担う学内共用設備運営および高度人材教

育の役割および材料評価で研究教育支援を行う分析部門を紹介する。 

 また、テクニカルコンダクター申請の経緯、本論文の構成についてもふれる。 

 

第 2 章 微小領域元素分析技術での研究支援事例 

 走査電子光学系を有し平面空間分解能 1μm 程度での分析を得意とする電子プローブマ

イクロアナライザーと、試料導電性による制限はあるものの 100nm 以下の平面空間分解能

での分析が可能なオージェ電子分光分析装置を用いた微小領域元素分析技術での研究支援

事例を示す 

 分析技術のみならず断面試料作製技術や装置独自の特性を生かした実務レベルの装置選

択についても述べる。 

 

第 3 章 「材料評価のワンストップ窓口」へ向けた業務改善の試行 

 材料評価コースの TC 像に掲げられており、利用者満足度向上を目標とする「材料評価の

ワンストップ窓口」を現在の業務に対応させることを目的に、利用者の潜在ニーズ探索およ

び部門内の分析技術を総合的に提供する業務改善の試行内容について述べる。 

 

第 4 章 大学院授業と連携した共通設備の使用率向上の企画立案。 

 共通設備として運用している走査電子顕微鏡の使用率向上を目的とした大学院授業との

連携を企画・立案した事例を示す。 

 授業で指導する走査電子顕微鏡の基本的な操作方法の具体例についても述べる。 

 

第５章 まとめと展望 

 各章のまとめ、および今後の研究支援の展望について述べる。  
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第２章 微小領域元素分析技術での研究支援事例 

 本章では分析部門で管理運用する分析機器の中でも特に走査電子光学系を備え、微小領

域の元素分析を特徴とする EPMA および AES を中心とした研究支援事例を示す。 

 

２－１本章で取り扱う分析機器 

 

<電子プローブマイクロアナライザー（EPMA）> 

 EPMA は細く絞った電子線を照射し、その微小部から発生する特性 X 線、反射電子、二

次電子等を利用して元素分析や組織観察などをする装置である。EPMA と称される製品の

多くは波長分散型分光器（WDS）を搭載している。WDS は約 100 ppm の低濃度元素の検

出や精度の高い定量分析が可能である。 

 分析部門の EPMA（JXA-8100、日本電子社製）は５台の WDS と大型ステージを備えて

おり、最大 10 cm 角の大型試料も面分析できる。 

 

<オージェ分光分析装置（AES）> 

 AES は試料表面に電子線を照射し、表面 2-3 nm から放出されるオージェ電子を検出して

元素分析する装置である。分析部門の AES（JAMP-9500F、日本電子社製）は走査型アルゴ

ンイオン銃を搭載しているので深さ方向分析もできる。特性 X 線より高い空間分解能が得

られる反面、導電性の乏しい材料の分析には表面が帯電しないよう試料調整などに工夫が

必要となる。 

 

<クロスセクションポリッシャ（CP）>  

 CP(SM-09010CP、日本電子社製)は加工面の法線と直行する方位からアルゴンイオンビ

ームを照射する装置で、半値幅１ｍｍのガウス曲線に似た形状の平滑な断面が得られる（図

２－１－１, a）)。 

 アルゴンイオンを使用するのではんだ/銅界面のような金属の接合界面も砥粒の食い込み

の無い断面が容易に作製できる（図２－１－１, b））。 

 

 

 

 

 

 

 

図２－１－１ CP で作製したはんだ/銅界面の断面、a)実態顕微鏡像、b)反射電子顕微鏡

像（組成像） 

  

1 mm1 mm

a)a)

10 μm10 μm

b)b)
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２－２ ゼオライト粒子の断面作製とオージェ電子を用いた高分解能元素マッピ

ング（謝辞記載論文） 

炭素充填ゼオライト表面にゼオライトを修飾したコアシェル粒子断面の元素分布をオー

ジェ分光分析法で評価した結果が Journal of Catalyst に掲載され、謝辞記載された支援例を

紹介する。 

 

＜オージェ電子・特性 X 線の発生領域比較と分析手法決定＞ 

 オージェ電子は固体内の平均自由行程が極めて短く、深さ方向で数 nm、面内方向で数十

nm の空間分解能で元素分布を評価できる。 

 オージェ電子と同じく細く絞った電子線を照射して元素分析する特性 X 線の発生領域は

加速電圧に比例して空間分解能が向上するが、加速電圧を下げすぎると特性 X 線が発生し

なくなるので対象元素の臨海励起電圧、推奨励起電圧を考慮して設定する必要がある。ゼオ

ライトの比重は約 2 g/cm3 でゼオライトの主成分である Si と Al の推奨励起電圧はそれぞれ

4.6 kV, 3.9 kV である。 

 加速電圧 5 kV で励起した場合、特性 X 線発生領域は 0.42μm(Si), 0.45μm(Al)と算出さ

れた。複合粒子は 5μm 程度であり、シェルの厚みとコアの大きさが同程度であった場合で

も 2μm 程度の領域を区別することが求められることからシェルとコアの境界を明瞭に像

出するにはオージェ分光分析が有利であると判断した。 
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＜クロスセクションポリッシャ（CP）を使用した絶縁性粒子の断面試料調整＞ 

 オージェ分光分析は高い空間分解能で元素分布を評価できる反面、ゼオライトのような

絶縁性の高い物質の分析には薄体化や評価面の高傾斜による帯電防止方法など試料調整に

工夫が求められる 

 粒子の断面試料を作製には一般的に樹脂と混錬・硬化処理を行う。しかし評価対象元素に

炭素を含むため、樹脂包埋ではなく溝を掘った導電性基材に粉末をすり込んで固定し、クロ

スセクションポリッシャでの断面作製を試みた。 

 基材には下記条件を満たす Y 型圧着端子（図２－２－１）の端子舌部を採用した。 

  

 ・炭素を含まない 

 ・導電性を有する 

 ・純度が高い 

 ・入手が容易 

 ・加工が容易 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図２－２－１ CP 基材に用いた Y 型圧着端子 

 

  



11 

 

 手順１．Y 型圧着端子から基材（端子舌部）をニッパーで切り離し（図２－２－２, a））、

耐水ペーパー（#800）で被覆層を除去する(図２－２－２, b)）。 

圧着端子表面を被覆している錫は融点が 231.9℃と低く、アルゴンイオンでの加工中に加工

領域周辺温度の上昇で融解して観察面に回り込んでしまう可能性があるため事前に除去す

る。 

 
図２－２－２ CP 基材の a)切り離し,および b)被覆層除去 

 

 

 手順２．バイスに固定して（図２－２－３, a））CP 加工面を精密平面研磨機（ハンディラ

ップ）を用いて耐水ペーパー（＃2000）で仕上げる。砥粒や汚れは超音波洗浄で除去する

（図２－２－３, b））。 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図２－２－３ a)精密平面研磨機用バイスに固定した基材と、b)耐水ペーパーで仕上げた加

工面 

 

 

 

 

 

 

 

a)a) b)b)

a)a) b)b)
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 手順３．実体顕微鏡観察下で CP 加工面にカミソリの角を押し込み、粉末を充填する溝を

作る（図２－２－４, a)）。 

 5μm 程度の粒子が銅と隣接してチャージアップを防ぐ効果を狙う。 

 標本数を増やすために溝は CP 加工面内に複数作る（図２－２－４, b)）。 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

図２－２－４ a)カミソリの角で基材に作製した溝、b)CP 加工面に複数作製した溝  

 

 

  手順４．溝に粒子を刷り込み CP 加工を行う。 

 深さ 50μm 程度になっている溝が残るよう、試料突き出し距離は 20μm 程度になるよう

調整する。 

 

 

a)a) b)b)

100 μm100 μm 500 μm500 μm
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＜オージェ分光分析法による元素分布評価＞ 

 作製した粒子断面をオージェ分光分析法で評価した結果を示す。 

 二次電子像で得られたコントラストとオージェ電子マッピング結果に相関が得られた

（図２－２－５, c), d)）。 

 線分析の結果、コアの C/Si 比がシェルより優位に大きく出ていることが示され、シェル

層はおよそ 500 nm と見積もられた（図 2-3-4, b)）。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図２－２－５ (a) Thermogravimetric analysis of (upper) CY@Ycal, (lower) CY@Yas in air 

(5 ℃/min) and Auger Electron Spectroscopy of CY@Ycal, (b) line profile (black line) and 

intensity fraction (red line), and (c and d) mapping of the core–shell zeolite for C and Si. 

[Reprinted with permission from Mochizuki et al. J. Catal. 323, pp. 1-9(2015). Copyright 

2014 Elsevier Inc.] 
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２－３ 多孔性球体の断面作製と EPMA を用いた元素マッピング（謝辞記載論

文） 

多孔体粒子断面の炭素分布を EPMA で評価した結果が Journal of Applied Physics D: 

Applied Physics に掲載され、謝辞記載された支援例を紹介する。 

 

＜多孔性球体の断面作製方法の検討＞ 

 評価対象となる材料は金属ニッケルと酸化アルミニウムで構成される直径 3mm の多孔

性球体である。触媒反応後の球体内に生成する炭素を特性 X 線で可視化して比較するため、

断面作製方法を検討した。 

 一般的に SEM-EDS で評価する材料の断面は平滑であることにメリットが多く、作製に

は機械研磨が多用される。また、多孔性材料を機械研磨する際には樹脂を空隙に浸潤させて

構造を保持する方法がとられる。 

 しかし、今回の材料は球体内部の炭素分布評価が目的なので炭素を主成分とする樹脂が

球体内部に浸潤すると元の材料由来の炭素が判断できなくなる。 

 前節で使用したクロスセクションポリッシャは多孔体でも加工できるが、一度の加工で

直径 3mm の球体の断面作製は難しい。 

 そこでカミソリを使った割断で球体の断面を作製した。 
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＜EPMA を用いた炭素のマッピング＞ 

 100 mm x 100 mm の領域に複数試料を設置し、EPMA（JXA-8100）で炭素をマッピング

した結果を図２－３－１に示す。カミソリで半分に割断した試料はカーボンテープ上に配

した。 

 図２－３－１ (c)下部のように大きな欠損がある箇所は割断時にチッピングが生じて傾

斜補正では補正しきれない高さの変化があったためであるが、全体として比較するに十分

な平面が得られていることが見て取れる。 

 

 

野崎先生 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図２－３－１, Carbon distribution over the 3 mm spherical pellet cross-section after 60 min 

reforming: plasma catalysis: (a)–(c) and thermal catalysis: (d)–( f ), respectively. [Reprinted 

with permission from Kameshima et al. J. Phys. D: Appl. Phys. 51, 114006(2018). Copyright 

2018 IOP Publishing Ltd] 
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２－４ AES、EPMA を用いたセラミックス焼結体の元素分析（共著論文） 

 セラミックス焼結体を AES、EPMA を使用して多角的に分析し、研究者との議論を通じ

て共著として AIP Advances に掲載された事例を示す。 

 

＜想定外の発見＞ 

 セラミックス焼結体破断面を FE-SEM で電子顕微鏡観察して Ba 置換量に応じた一次粒

子の増大を確認した。母相の(Ba, Sr)RuO3 は導電性を示すため導電処理は行っていない。

二次電子像で粒子表面に不定形の組織を確認した（図２－４－１, b), e), h)）が反射電子像

（組成像）ではコントラストが消失した（図２－４－１, c), f), i)）。二次電子は数十 eV 程

度の低いエネルギーの電子で固体内平均自由行程が短いため固体最表面の凹凸・電子密度

等が強く反映される。一方、入射電子と同じ数 keV 程度の高いエネルギーを持つ反射電子

は二次電子に比べてより内部の情報を含めた平均電子密度を反映したコントラストを与え

る。このことからは断面表面の不定形組織は極薄膜である可能性が示唆されることを支援

先に共有した。 

 
図２－４－１ Microstructure and morphology observed by scanning electron microscopy of 

the ceramics of BaxSr1－xRuO3 sintered at 1,400℃ for 12 h with the sintering aid: (a-c) x = 

0.1, (d-f) x = 0.3, and (g-i) x = 0.6. SEI and BEI denotes secondary electron image and 

backscattered electron image, respectively. [Reprinted with permission from Noguchi et al. 

AIP Advances 8, 115135(2018). Copyright 2018 AIP Publishing LLC]   
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＜不定形組織の元素分析＞ 

 仮説を検証するためオージェ電子スペクトルで組成を評価したところ、二次電子コント

ラストを与えた不定形の組織からは Ba, Sr と O が、その周囲の粒子は Ba、Sr、Ru、O が

それぞれ検出され異なる組成であることを示した（図２－４－２, b), c)）。続いて Ar イオ

ンのスパッタで深さ方向分析することで不定形の領域は 20 nm 程度（SiO2 換算）であるこ

とを示した（図２－４－２, d））。 

 

  
図２－４－２ Auger electron spectroscopy analysis of the ceramics of BaxSr1－xRuO3 (x = 0.3) 

sintered at 1,400℃ for 12 h with the sintering aid: (a) secondary electron image (SEI) of a 

grain, Auger spectra measured at (b) the position 1 and (c) the position 2 in (a) before etching, 

depth profiles of the concentrations of the constituent elements measured at (d) the position 

1 and (e) the position 2. The image and the inset in (a) are the same with different 

magnifications. The contrast and sharpness of (a) is adjusted to clearly show the presence of 

a residuum at the position 1. [Reprinted with permission from Noguchi et al. AIP Advances 

8, 115135(2018). Copyright 2018 AIP Publishing LLC]  
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＜粒界組織生じる組織と焼結助剤成分の関係＞ 

  焼結助剤の有無と破断面組織を観察した。添加物が無い場合、粒界の不定形組織や反射

電子像の組成コントラストが強く付く不純物組織は観察されなかった（図２－４－３, (a-

c)）。Cu の添加によって粒界に不定形薄膜組織が形成され（図２－４－３ (d-f)）、SiO2 の

添加によって粒子状で低い反射電子コントラストを与える組織(図２－４－３ (g-i))が形成

されることを確認した。 

 

 
図２－４－３ Microstructure and morphology observed by scanning electron microscopy of 

the ceramics of BaxSr1－xRuO3 (x = 0.6) sintered at 1,400℃ for 12 h: (a-c) no additive, (d-f) 

1 wt% CuO, and (g-i) 1 wt% SiO2. SEI and BEI denotes secondary electron image and 

backscattered electron image, respectively. [Reprinted with permission from Noguchi et al. 

AIP Advances 8, 115135(2018). Copyright 2018 AIP Publishing LLC] 
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＜CP を使った平滑断面作製と EPMA による微小領域組成分析＞ 

 特性 X 線は電子線を照射した面の法線方向に強く放射されるので高精度の元素濃度評価

には平滑な断面作製が必要とされる。機械研磨は平滑面作製の代表的な手法であるが、焼結

密度の低い試料では周辺組織との密着面が少ない組織の存在も想定される。このような組

織は十分な機械強度が得られず、砥粒を使用した機械研磨方法による組織の脱落が生じ、一

般性を欠いた組織評価になってしまう可能性が考えられる。そこでアルゴンブロードビー

ムを使用したクロスセクションポリッシャで平滑断面を作製して EPMA による元素マッピ

ングを行った。 

 

（図２－４－４）はクロスセクションポリッシャで作製した Ba0.3Sr0.7RuO3(1 wt% CuO, 1 

wt% SiO2)断面の元素マッピングである。 

 Sr と Si に局在が見られる組織には Ru がほとんど存在していないことが見て取れる。Ba、

Cu の局在は認められず、粒内に均質に分布していることが確認された。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図２－４－４ Composition mapping of the ceramics of BaxSr1－xRuO3 (x = 0.3) added with 1 

wt% CuO and 1 wt% SiO2 sintered at 1,400℃ for 12 h: (a)–(e) composition maps and (f) 

compositional (CP) image in a backscattered electron mode. Dark positions in the CPI has 

high concentrations of Sr and Si and loc concentrations of Ru. [Reprinted with permission 

from Noguchi et al. AIP Advances 8, 115135(2018). Copyright 2018 AIP Publishing LLC] 
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 さらに断面内で反射電子コントラストの異なる組織（図２－４－５）を EPMA で定量分

析した。 

 これらの評価結果から焼結促進に関わる元素とその液相焼結への寄与について考察へと

展開された。 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

図２－４－５ Compositional (CP) images in a backscattered electron mode of the polished 

surface obtained by a cross section polisher for various ceramics of BaxSr1－xRuO3 with and 

without additive. Compositions of the points denoted by dotted cross and arrow are analyzed 

using the standard samples and the results are listed in Tables III–VII. [Reprinted with 

permission from Noguchi et al. AIP Advances 8, 115135(2018). Copyright 2018 AIP 

Publishing LLC] 

 

 

 

 

 

 

 

  



21 

 

第 3 章 「材料評価のワンストップ窓口」へ向けた業務改善の試行 

 分析部門では利用者から試料を受け取り技術職員が分析を行う依頼分析と、利用者自ら

装置を操作して分析を行うセルフ利用で材料評価装置を運用している。 

材料分析を希望する利用者は初めに「分析相談」「依頼分析」「セルフユーザー講習」の中か

らサービスを選んで受付窓口にメールで申し込む。いずれの場合も利用する装置や手法を

申込者側が指定できる方式を取っており、申し込みのあった装置や手法を担当者が対応し

ている。 

 利用者による機器選択の妥当性は装置担当者が利用者と面談を行って確認する。しかし、

申し込みのあった分析手法で目的を達成する情報が得られるとは限らない。部門内外の共

有設備を利用した分析手法を提案する選択肢もあるが、判断は依頼を受けた担当者次第で

あり、組織全体としてのサポート体制は確立されていない。 

 これは材料評価コースで掲げている「ワンストップ窓口」と対比するならば「マルチスト

ップ窓口」状態とも見て取れる。 

 受付窓口担当者による差異を小さくし、横断的・総合的な「ワンストップ窓口」化するに

は専任担当者の配置や組織内での情報共有が有効であろうと考えた。 

 そこで、２０２１年 8 月より新規の相談および依頼分析について装置担当と一緒に面談

に立ち会い、機器選定を補助する業務を立案、分析部門運営委員会で了承を受けて実施した。 

 

３－１．機器選定の補助 

 ２０２１年８月１日から２０２２年７月３１日までの期間でメール申し込みのあった４

９１件の分析依頼と分析相談を分類したところ継続の依頼が２８４件、新規の依頼が１７

３件、相談が３４件であった（図３－１－１） 



22 

 

 
図３－１－１ 分析部門（大岡山）に申し込まれた依頼分析と相談件数（２０２１年８月

―２０２２年７月）  

継続依頼
２８４件

新規依頼
１７３件

相談
３４件

申し込み
４９１件
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 その中で新規依頼と分析相談で利用者が装置を指定する頻度は表３－１－１に示す通り

で透過電子顕微鏡（TEM / TEM-EDS）55 件、走査電子顕微鏡 (SEM / SEM-EDS) ４２

件、が全体の半数を占める。 

 

表３－１－１．新規依頼、分析相談で指定された分析機器・手法(2021 年 8

月から 2022 年 7 月) 

分析機器・手法名称 
申込数  件 

（計１８９件） 

透過電子顕微鏡 TEM / TEM-EDS ５５ 

走査電子顕微鏡 SEM / SEM-EDS ４２ 

ICP 発光分光・質量分析 ICP-OES / ICP-MS ３０ 

X 線回折 XRD １９ 

蛍光 X 線分析 XRF ９ 

飛行時間型二次イオン質量分析法 TOF-SIMS １０ 

電子プローブマイクロアナライザー EPMA ９ 

オージェ分光分析 AES ７ 

レーザーRaman 分光 Raman ８ 

 

 

 同期間中、新規依頼と分析相談を中心に装置担当者と同伴して１８６件の面談を行い、内

８７件に対して１１６項目を提案して５６件で６９項目が採用された（図３－１－２）。 

 

 
 

図３－１－２ 面談を行った依頼分析および相談、全１８６件の内訳  

提案件数

４７％
（８７件）

採用件数

６４％
（５６件）
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 全体の中で特に装置指定の多かった TEM, SEM, ICP, XRD における提案採用事例を表３

－１－２に示す。 

 

表３－１－２．TEM, SEM, ICP, XRD の面談で他装置の提案が採用された項目 

指定 

装置↓ 

採用された項目 件 

SEM XRD XRF EPMA AES Raman 

TEM 3   1 4  

SEM  2 2 4 1  

ICP   3 3  1 

XRD 1  2 1 1 2 
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３－２．面談時の留意点 

 採用された提案経験から新規案件の面談時に意識しておくべき点をまとめた。 

 

＜組織のサイズ、形態＞ 

 組織観察においては適切な観察手法が明確でない場合がある。基本は目視から実体顕微

鏡、光学顕微鏡、SEM、TEM の順で確認することで周辺情報を踏まえた微細構造情報の提

供につながる。 

 利用者が期待していない組織サイズ・形態である可能性を常に念頭に置く必要がある。 

 

＜含まれる元素＞ 

 元素分析においては周辺からの混入、使用している試薬の成分が度外視されている場合

があるので合成した試料の場合は手法についての詳細な聞き取りが重要となる。 

 また、ICP や XRF と特性 X 線分析、オージェ分光を相補的に使用することでマクロ、ミ

クロ両面から元素情報を取得することで材料に対する知見が幅広くなる。 

 

＜物質同定＞ 

 XRD を主軸とした物質同定を行う際もコンタミネーション等に対する留意が必要となる。

また、XRD では明確なピークが出ない場合でも Raman 分光で情報が取得できる場合があ

る。 
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第４章 大学院授業と連携した共通設備の使用率向上の企画立案。 

 ここでは「実践 SEM 観察技術概論」を企画・立案し、物質理工学院協力のもと大学院授

業の指導者として連携し、共通設備の使用率を試みた事例を示す。 

 講義で使用する SEM（キーエンス社製 VE-9800）は 2012 年度に導入して以降、利用件

数は低調で運５年目になる２０１６年度のセルフ利用は FE-SEM の年間１９２件に比べて

３分の１以下の年間６０件であり４月に至っては０件であった。 

 装置利用者の大半を占める学生は１Q から３Q で集中的に授業を受講する傾向にあり、

全体としてセルフ利用に割ける時間の捻出は難しいと想定される。逆に、受講ニーズの高い

時期に部門の SEM を講義に使用すれば受講生の装置利用で共通機器を効率的に活用できる

可能性が高いと考えた。カリキュラムを作製し、部門長を通じて物質理工学院の協力を仰ぎ、

２０１７年度第３クオーターからの大学院授業として開講する運びとなった。授業では走

査電子顕微鏡（SEM）の操作法をはじめとした実技の指導部分を担当している。 

 

４－１. ２０２２年度授業実施状況 

 大学では卒業論文へ向けての研究活動が活発になる１１月から翌１月までの３か月間、

共通設備として運用している分析機器の利用件数が年間最多となる繁忙期を迎える（図４

－１－１）。   

 １年度を４つのクオーターで分けて授業実施している中、部門の繁忙期と重なる第 4 ク

オーターを除いた第 1・第 2・第 3 クオーターで「実践 SEM 観察技術概論」が開講される。

装置を操作する時間を考慮して 1 クオーターあたり３名に受講生を制限し、1 クオーター7

回の講義で受講生３名は合計１５０枚程度の SEM 像を撮影し、試験期間を利用して教員も

参加して発表および SEM 操作技術の確認を行っている。 
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＜授業の目標とコンセプト＞ 

 実践 SEM 観察技術概論ではフォーカスと非点の調整方法の全受講者習得を目指してい

る。そのため、興味を維持したまま多くの SEM 像を撮影できるようなカリキュラム作成と

改善に努めている。電子顕微鏡の座学的部分は極力省き、最初の 2 回の講義で基本操作を

習得する。各基本事項の説明には「なぜそうするのか？」を納得できるように工夫を加えて

いる。3 回目以降は自らが観察したい試料を試料ステージ上に調整し、受講者同士で撮影し

た像についてディスカッションを進めながら学び合いの中で技術を習得する環境を提供し

ている。 

 

＜授業構成＞ 

全 8 回の授業は下記のように構成されている。 

第 1 回、第 2 回：SEM 基本操作方法 

第 3 回：試料調整 

第 4 回－第 7 回：持込試料観察、ディスカッション 

第 8 回：プレゼンテーション（5 分）観察実技（20 分） 

 

＜技術習得状況＞ 

 受講生の大半は第 3 回時点でフォーカスと非点の基本操作方法を身に着けている。回を

重ねると他者と自身の操作方法を比較検証することで受講生同士による学び合いも始まり、

動作速度や操作内容の理解度が向上していくように見受けられる。 

 教員立会いで実施する最終回の授業では教員から指定された箇所の撮影を問題なくこな

せるようになっている。 
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４－２. SEM 基本操作方法の指導内容 

第 1 回、第 2 回の授業で伝えている内容を項目ごとに分け詳細を記す。受講生が撮影した

SEM 像も示し、実際の授業を通じて気づいた指示をする上での留意点についても述べる。 

 

＜SEM 試料のハンドリング＞ 

 本講義の SEM は多くの場合と同じく真空下で観察するのでチャンバー内に入れる試料、

試料台、試料ホルダーを手の油脂で汚染しないように手袋を着用する。 

 手袋を着用せず試料台等が油脂で汚染されていることで観察者が受けるネガティブフィ

ードバックを下記の通り説明すると自分事として受け止めて納得度が上がっているように

見受けられる。 

 ・真空引きが出来ずに電子線が出せず、観察できない可能性。 

 ・揮発成分による汚染でフィラメントの断線が生じる可能性。 

 ・揮発成分が試料面に焼き付けられて視野が暗くなり観察が困難になる可能性。 

 手袋を着用したままキーボード操作を行う受講者が見受けられるので不要になったタイ

ミングで外すように声を掛ける。 

 

＜可視光情報と SEM で異なる視野＞ 

 基本操作の習得時はこちらで用意した試料を観察する。最初に体験する現実は目視で確

認した試料と SEM 像の視野の違いである（図４－２－１）。慣れるまでは試料台のどこを

見ているのかわからず、視野探しに時間がかかってしまう。そこで、スマホなどで試料台の

撮影をした後に低倍率の SEM 像と比較して位置情報を事前に確認する重要性を確認する。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図４－２－１ 目視で確認した試料（左）と SEM 最低倍率の視野（右） 

  

試料台 32 mmφ

光学情報 SEM最低倍率

1mm1mm
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＜フォーカス調整方法＞ 

 SEM のフォーカスは対物レンズから電子線が収束する距離を変化させる。試料位置との

相関関係でアンダーフォーカス、ジャストフォーカスとオーバーフォーカスと呼ばれる（図

４－２－２）。 

 観察試料表面に電子線を収束させるにはアンダーフォーカスとオーバーフォーカスを行

き来するようにフォーカスつまみを交互に回転させジャストフォーカスを決める（図４－

２－３）。回転スピードや二次電子像の収束・発散の様子を見せた後に受講生が操作する。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図４－２－２ 試料と対物レンズの相対位置およびフォーカス名称。 

①アンダーフォーカス ②ジャストフォーカス ③オーバーフォーカス 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図４－２－３ ジャストフォーカスフォーカスを決める際の操作手順 
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＜フォーカス調整のコツ＞ 

 一般的に、撮影倍率以上の倍率で電子線調整することでよりよい SEM 像が得やすい。そ

こで 1,000 倍と 5,000 倍でフォーカス調整した SEM 像の比較を行い、効果を確認している。 

 図４－２－４は受講生が撮影、確認した SEM 像である。ほとんどの場合、高い倍率でフ

ォーカスを調整する効果が確認できており、作業内容の意味するところに対する納得度は

高いものと考えられる。 

 

 
図４－２－４ 調整倍率で異なるフォーカス精度（受講生による撮影データより） 

  

フォーカス倍率 1,000倍 フォーカス倍率 5,000倍フォーカス倍率 1,000倍 フォーカス倍率 5,000倍
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＜コントラスト・明るさ調整方法＞ 

 検出される 2 次電子量はコントラストと明るさで２５６諧調に振り分ける。コントラス

トは割り振りの幅に大きく寄与し（図４－２－５）、明るさは全体のシフト調整をしている

（図４－２－６）が二次電子像の見た目だけでは判断が難しい。そこで信号波形と比較して

各機能の働きを確認して調整方法を身につける。ライブ像では判断に慣れるまで時間がか

かることがあるので異なる設定の像を取得して比較するように進めている。 

 

 
図４－２－５ 異なるコントラストでの二次電子像と信号波形 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図４－２－６ 異なる明るさでの二次電子像と信号波形 
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＜非点調整方法＞ 

 電子線はフォーカス以外に非点の調整がある。非点が調整されている場合は同心円状に

デフォーカスが生じる（図４－２－７）。 

 それに対して非点がずれているとジャストフォーカス位置での輪郭がぼやけ、アンダー

フォーカスとオーバーフォーカスで直行する方向へ異方的にデフォーカスが生じる（図４

－２－８）。この非点ずれの判定方法を確認して調整を習得する。 

 実試料ではなるべく等方的な組織で調整するように指示している。 

 慣れないうちは非点が収束する時点で声がけをして調整の感覚を共有するようにしてい

る。 

 

 

 

 

 

 

 

 

図４－２－７ 非点ずれが少ない時のジャストフォーカス像（左）、 

およびデフォーカス像（右） 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図４－２－８ 非点ずれが大きい時のジャストフォーカス像（左）、 

オーバーフォーカス像（中）およびアンダーフォーカス像（右） 

 

 

 

  

ジャストフォーカス デフォーカス

等方的なぼやけ方はっきりとした輪郭

ジャストフォーカス オーバーフォーカス アンダーフォーカス

異方的なぼやけ方ぼやけた輪郭 異方的なぼやけ方
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＜照射電流量の影響＞ 

 照射する電子線の電流量は二次電子発生量と空間分解能に大きく影響する（図４－２－

９） 

 照射電流量を少なくすることで高分解能観察が可能になる反面、二次電子放出量が少な

くなるので電子線調整が困難になる。また、高分解能を要しない低倍率観察では S/N の良

い像を得るために電子線照射量を増やすことも伝えている。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図４－２－９ 電子線量と像出の関係 
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＜加速電圧の影響＞ 

 照射する電子が入射された位置から固体内で散乱される飛程は加速電圧で変化する。一

般的に加速電圧が低いと最表面の構造に敏感で、高加速電圧では見えない構造が捉えられ

る（図４－２－１０）。 

 
図４－２－１０ 加速電圧と像出の関係 

 

  

加速電圧 5 kV5 μm

加速電圧 5 kV500 μm

加速電圧 20 kV5 μm

加速電圧 20 kV500 μm
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第５章．まとめと展望 

ここでは第２章、第３章、第４章を総括し、今後の研究支援の展望について述べる。 

 

５－１．第 2 章まとめ 

 試料作製技術と微小領域分析技術の組み合わせで研究を支援する中、支援先が求める内

容を理解して分析結果を出すことで測定データが論文誌に掲載され、謝辞記載されること

が示された。 

 また、研究者とのディスカッションを通じて論文内容に大きく寄与することで共著論文

発表に至ることを示した。共著に至った大きな理由の 1 つとしてセラミックス分野の専門

知識を有していたことが考えられる。 

 技術の専門性の研鑽のみならず、分析部門を利用する研究室の修士論文発表会、博士論文

公聴会などの聴講や発表論文の調査などで効率的な支援業務の質の向上が見込まれる。 

 

５－２．第 3 章まとめ 

 年間 500 件近く申し込まれる分析依頼および分析相談の 2 割近くに対して面談同席を行

うことで内在するニーズの開拓に成功した。新規利用が含まれるセルフユーザー講習受講

希望者も依頼分析や相談と同様に面談を行うことで部門の更なる効率的な利用促進につな

がると考えられる。 

 

 部門職員からは他装置の分析内容や自身の分析結果との関係性が見えてきた等の声があ

り、装置担当者間のコミュニケーションや情報共有が進んだことで部門全体として材料評

価の基礎力向上に繋がったと考えられる。 

 

 その一方で面談や分析結果について PI と直接的にコミュニケーション出来ていない状況

は未だ課題として残っている。 

  

５－３．第４章まとめ 

 空いた時間を授業に活用することで教育支援はもとより装置利用率、部門認知度の向上

および受講生の SEM 操作技術向上に伴う間接的な研究支援につながっていると期待してい

る。 

 同じ技術内容を伝える中で行き当たった受講生の様々な「できない」や「わからない」に

対応することで学んだ技術伝達のノウハウは部門業務にも活かせると考えられる。 

 

 合計 7 回の授業を通じてほぼすべての受講者が SEM 操作を習得した。その中でも多くは

3 回目の授業時点で問題なく SEM 像を取得できている。 
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 他方で、部門のセルフ利用希望者を対象として実施している 2 時間程度の講習では十分

な技能習得に至っていない。 

 授業の利点は間隔をあけた反復学習にあると考えられるので、短い講習時間内に同様の

効果を盛り込む工夫で技能習得率向上を試みたい。 

 

 実践 SEM 観察技術概論は徐々に履修希望者が増加して２０２２年度３Q では１０名を

超えており、半分以上の希望者が授業に参加できずにいる。この課題に対して来年度以降は

TA の活用、指導方法の改善、１Q 複数授業等で受け入れ人数増加を進めていきたい。 

  

 

５－４．研究支援の展望 

 走査電子顕微鏡（SEM）をはじめとして電子プローブマイクロアナライザー（EPMA）、

オージェ分光分析装置（AES）などでの微小領域評価技術が学術論文に分析結果を利用して

いただく形で研究支援に結びつけられた。 

 研究者とのコミュニケーションが支援内容を高度化させる重要な要素であることが認識

できたが利用者との面談方法の改善や効果の検証方法についてはこれからの課題である。 

 また、すずかけ台キャンパスの分析部門とも連携が十分とは言えず、材料評価におけるサ

ービス向上の伸びしろは大きいといえる。 

 今後は学内外の技術者とのコミュニケーション、利用者とのコミュニケーションの質を

向上させ、よりよい材料評価サービスを提供する改善を常に心がけていきたい。 
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 同じく物質理工学院の村石信二准教授と磯部敏宏准教授にはお忙しい中、TC 論文の副査

の申し出をご快諾いただきました。誠にありがとうございます。 

 

 OFC 分析部門のみなさまには多忙を極める繁忙期においても時間を割いて面談に同席す

る時間を工面していただきましたことにお礼を申し上げます。 

 

 

 


