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研究成果の概要（和文）：近年，半導体基板を有する数nmの薄膜試料のSEM二次電子像は，薄膜の形状ではなく，表面
ポテンシャルを反映したコントラストを示し，また，二次電子の中でも特に低エネルギー成分が像形成に寄与している
との報告がなされている．これに関して，半導体-薄膜接合を考慮したモデルが提唱されているが，充分な検証はなさ
れていない．そこで本課題では，(1)SEM装置における二次電子検出特性測定の高度化，(2)組成傾斜をもったモデル薄
膜試料を用いたコントラスト原理の検証を行った．モデル薄膜試料では，表面ポテンシャルよりもバルクとしての性質
が強調された二次電子像が得られ，像形成モデルの妥当性について疑問が示された．

研究成果の概要（英文）：Recent studies on scanning electron microscopy report that secondary electron imag
ing of nano films on a substrate shows the contrast originated in surface potential, especially in images 
given by low energy secondary electrons.  Although, for this contrast, a model considering semiconductor-m
etal junction is proposed, there is not sufficient discussions for the details yet.  In this study, we hav
e (1) propose an improved evaluation method on the secondary electron detectors, and (2) studied of surfac
e potential contrast by using nanofilms, which have compositional gradient, deposited on Si substrate.
The secondary electron images of this specimen show the contrast,which reflects bulk property of the film 
rather than surface potential. This result suggests us to carefully elucidate this contrast model as furth
er study.
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１．研究開始当初の背景 
(1) LV-SEMによる薄膜観察 
ナノシートやグラフェンシートなどのナノ薄
膜は表面修飾材料やナノ構造構築への応用が
始まっており，その評価には，表面敏感な二
次電子(SE)像を得られる低加速電圧走査型電
子顕微鏡法(LV-SEM)が有効である．LV-SEM
では従来の SEM では観察されなかったよう
な，試料の表面状態に敏感なコントラストが
容易に観察されることから，その像解釈やコ
ントラスト原理についての議論が盛んに行わ
れるようになってきた．我々は薄膜の SE 像
形成原理の研究を進めており，ナノ薄膜観察
のように試料が侵入長に対して十分薄い場合
には，入射電子線エネルギーではなく，
LV-SEM に特有のエネルギー選択的な SE 検
出が薄膜の像形成に影響を及ぼすことを見い
だした． 
 
(2)表面ポテンシャルコントラスト 
半導体基板上の薄膜観察試料を観察する場合
では，このナノ薄膜の低エネルギーSE 像コン
トラストは試料形状・組成ではなく，表面状
態に大きく影響を受けることを示した．この
コントラスト原理は以下のモデルが提案され
ている．ナノ薄膜は一次電子(PE)進入深さに
比べ非常に薄い為，PE は主に基板内部で散乱
されが，SE が励起される．励起された SE が
真空中に放出される際，薄膜による，表面ポ
テンシャル変調に影響され，膜部と基板部で
コントラストが生じる．コントラストの変化
は SE が試料を脱出するために越えるべきエ
ネルギー障壁（=仕事関数+バンドギャップ）
の変化を考えることで説明される．しかし，
このコントラスト原理については，未だモデ
ルが提案された段階であり，SE 像形成の理解
を深めるため，より詳細な研究が必要とされ
ていた． 
 
 
２．研究の目的 
(1)SEM 二次電子検出器の検出特性評価の高
度化 
ナノ薄膜の観察さらに像形成の議論を行うう
えで，SEM装置の検出器がどのようなエネル
ギーの SE を捕集しているかが重要な情報と
なる．その為，SE 検出器の特性を実験的に評
価する手法の開発おこなう． 
(2)ポテンシャルコントラストの解明 
基板を有する薄膜のように金属半導体接合を
もつ試料における SE 像コントラスト形成原
理を明らかにすることを目的とした．すなわ
ち，試料のバンド構造が SE 放出に与える影
響及び，入射電子による SE 励起について明
らかにすることを目的とした． 
 
３．研究の方法 
(1) SE 検出器特性の評価用試料の作成 
各SEM装置におけるSE検出器の検出エネル
ギー特性を実験的に調べる為の，試験試料を

作成した．Si 基板上に 6種類の金属膜を電子
線蒸着装置をもちいて積層した．金属種は Cr, 
Fe, Cu, Ag, Au (各 200 nm 厚)，および Pt 
(300 nm 厚)である．試料を劈開後，断面を予
備研磨し，Ar イオンにより仕上げ研磨を行い
平滑断面を得た．この断面の SE 像を加速電
圧を変化させながら観察し，SE 検出器によっ
て検出される SE 信号強度の変化を調べた． 
  
(2) 組成傾斜をもつモデル試料の作成 
コンビナトリアル Ar ビームスパッタ製膜法
(図 1a)により，Pt から Cr へと組成傾斜をも
つ薄膜を Si 基板上に製膜した．薄膜のデザイ
ンを図 2b に示す．Si 基板は n 型，p 型の二
種類を使用し，フッ酸処理により自然酸化膜
除去後，速やかに真空チャンバーに導入し製
膜を行った． 
 
(3) モデル試料の評価および SE 像観察 
上で作成した薄膜モデル資料の評価をX線光
電子分光(XPS)にておこなった．また，同試
料を SEMにて観察し，SE 像コントラストの
加速電圧依存性，基板依存性を調べた． 
 
４．研究成果 
(1) SE 検出器特性の推定 
検出器評価用試料の SE 像の加速電圧依存性
を図 2に示す．さらに図 2を画像処理するこ
とにより，検出された SE 強度を加速電圧に
対してプロットした(図 3a)．これらの図から
加速電圧に対して元素ごとに異なった SE 強
度変化を示していることがわかる．これらの
元素間の強度関係は図 3b に示すように
Cu/Cr 間，Cu/Fe 間の 2 つの組み合わせで入
れ替わることがわかった． 

 
図 1 コンビナトリアル Arビームスパッタ製
膜法(a) 組成傾斜膜デザイン(b)． 
 

 
図 2 二次電子検出器特性評価用試料の SE像
における加速電圧依存性． 



一方，試料から放出される SE は元素ごとに
異なるエネルギー分布をもっており，加速電
圧 600 V の PE に対する，放出 SE スペクト
ルは図 4a の様になる．SEM の SE 検出器で
はこのエネルギー分布の一部が検出され，SE
像が形成される．したがって，図 3a の強度
関係を再現するような，検出エネルギー下限
EL，上限 EUを探索することで，SE 検出器の
検出器エネルギーが推定できる．本研究で用
いた SEMについては，EL=14 eV，上限 EU=30  
eV を選ぶことで，図２の強度関係および，強
度関係が入れ替わる加速電圧を再現した．以
上から，このエネルギー範囲の SE を主信号
として検出していることが推定された． 
 
(2) 組成傾斜をもつモデル試料の評価・観察 
調製した組成傾斜膜の傾斜方向の 11 地点に
おける XPS スペクトルを図 5 に示す．Pt 4f
および Cr 2p ピークの強度変化から，この薄
膜はデザイン通りに組成傾斜を持っているこ
とが確認された． 
このモデル SE 像における加速電圧依存性を
図 6にしめす．0.5 kV から 10 kV の範囲に
おいて，傾斜膜 Cr 側が暗コントラスト，Pt
側が明コントラストを示した．このコントラ
スト傾向は基板の種類(p,n)によらないこと
がわかった． 
図 7に傾斜膜の組成傾斜方向7地点における
基板の Si の XPS スペクトルを示す．Si 2p ピ
ークのピーク位置は薄膜の組成によらず，一
定であった．このことから，Si 基板方向に向

かっての明確なバンドの曲がりは形成されて
いないことが示された． 
今回作成したモデル試料では，ポテンシャル
コントラスト原理から予想されるコントラス
トは観察されず，そのコントラストは組成コ
ントラストと解釈することが出来るものであ
った．ポテンシャルコントラストモデルに於
いてコントラストを決定する要因である金属
薄膜半導体基板間でのバンドの曲がりが生じ

 
図 3. 評価試料 SE像から求めた検出電子強度
の加速電圧に対する変化(a)と大小関係(b)． 

 
図 4. 参照二次電子スペクトル(a)を用いて計
算した検出二次電子強度(b)． 

 
図 5 組成傾斜膜傾斜方向の XPSスペクトル． 

 
図 6 組成傾斜膜における二次電子像コント
ラストの加速電圧依存性．組成傾斜は左:Cr
右:Pt. 

 

図 7 組成傾斜膜の Si 2pスペクトル． 



ていないことが，ポテンシャルコントラスト
が観察されない理由の一つであると考えられ
る．また，半導体分野の研究者との議論から，
数 nmの金属薄膜により，十分なバンドの曲
がりが形成可能であるか詳細に検討する必要
があるとの課題が示された． 
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