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TIA の共用設備の紹介 

産業技術総合研究所 

先端ナノ計測施設（ANCF） 

 第 2 回 超伝導蛍光 X 線検出器付走査型電子顕微鏡（SC-SEM） 

世界で唯一の装置がつくばにある！ 

2021/12/21 

産業技術総合研究所 TIA 推進センター 粟津浩一 

 

第 2 回は超伝導蛍光 X 線検出器付走査型電子顕微鏡（Scanning Electron Microscope with 

a SuperConducting tunnel junction x-ray detector (SC-SEM)）を紹介したいと思います。対

応いただけたのは、産総研デバイス技術研究部門超伝導デバイス研究グループ藤井剛主任

研究員です。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

粟津：この装置(図 1)は、唯一無二の装置とお聞きしました。どのような特徴があるのでし

ょうか。 

藤井さん（以下敬称略）：この装置では、X 線検出器として、超伝導トンネル接合

（Superconducting Tunnel Junction (STJ）)X 線検出器を用いています。STJ X 線検出器

は、半導体 X 線検出器の高効率と結晶分光器の高エネルギー分解能を両立できる検出器で

す。ここで用いている STJ X 線検出器は、つくば中央 2-12 棟にある共用施設 CRAVITY 

(Clean Room for Analog & digital superconductivity) 1)において、自分たちで作製していま

す。我々が開発している STJ では、超伝導層としてアルミニウム・ニオブ（Al/Nb）の多層

膜、トンネル層として酸化アルミニウム膜（AlOx）を用いています 2)。超伝導体のバンドギ

ャップはミリ eV オーダーです。したがって通常のエネルギー分散型 X 線検出器 (Energy 

Dispersion X-ray Detector (EDX))に用いられているシリコンドリフト検出器(Silicon Drift 

図 1 左：つくば中央 2-10 棟地下にある SC-SEM と藤井さん。 

右：SEM 本体と SC 検出器をつなぐ真空配管。内部にポリキャピラリー型の X 線レ

ンズがある。 
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Detector(SSD))のバンドギャップは eV オーダーであるため、例えば 1keV のＸ線を検出し

た場合、1000 個程度の電子が発生するのに対して、STJ X 線検出器ではシリコンに比べて

超伝導ギャップ（バンドギャップに相当するもの）が 1000 分の 1 となっているので、106

個程度の電子が発生します。STJ や SDD などの発生した電子の数を計測してエネルギーを

同定する検出器の場合、測定された電子の数の揺らぎでエネルギー分解能が決まるため、

STJ のエネルギー分解能は SDD のエネルギー分解能より原理上 30 倍（ポアソン分布で決

まってしまうため、1000 の平方根）程度高いです。実際に、我々が開発した STJ X 線検出

器は、400eV のＸ線に対して 4eV 程度のエネルギー分解能を実現しています。これは、SDD

の 10 倍以上高いエネルギー分解能です。 

また、超伝導ギャップが小さいので、100eV を切るような低エネルギー領域で高い検出

感度を発揮します。実際に非常にエネルギーの低い Li の K 線(54 eV)の測定にも成功して

います。 

現在この SEM に搭載している STJ  X 線検出器は、CRAVITY で作製された 100 ピクセ

ルのもので、比較的低コストで作製できます。これをまず実用化させていきたいと思ってい

ます。 

一方、コストは高くなりますが、実験的には図 2 のとおり 4000 ピクセルの検出器も作製

できています。多層配線は CRAVITY の得意とする技術であり、検出面となるジョセフソ

ン接合の下部に配線を設置してあるので、4000 ピクセルでも高いフィリングファクター

(~70%)を実現しています。4000 ピクセルの場合、図 3 のような信号の読み出しに関するエ

レクトロニクス系がピクセル数の増大に伴って大型化するという問題点もありますが、信

号を時間や周波数分割による多重化によって、小型化は可能です。今後はさまざまな方と連

携することによって、小型化を達成し、大規模アレイ素子の低コスト化を実現させたいと思

っています。 

 

粟津：他の競合技術の現状はどのようになっていますか？ 

藤井：EDX として SEM に搭載されている検出器は SDD ですが、エネルギー分解能は理論

図 2 STJ X 線検出器：左は 100 ピクセル、右は 4000 ピクセル、チップサイ

ズは同じ、検出面積（感度）は 40 倍 
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限界に到達しており、軟 X 線に対して 50 eV 程度です。したがって、現在は、面積拡大に

伴う高スループット化が主に行われております。これにより、分析時間の短縮やより低濃度

な元素の分析が可能になっています。 

EPMA などで用いられている波長分散分光器（wavelength-dispersive X-ray spectrometer 

(WDS)）は特性 X 線を波長で分けて計測しています。エネルギー分解能は分光器に依存し

ますので、長焦点の分光器であれば、エネルギー分解能が向上しますが、効率が下がるので、

測定時間が長くなります。エネルギー分解能と測定時間は完全にトレードオフの関係にあ

りますので、やはり今以上の進化は難しいと思います(図 4)。我々の STJ X 線検出器は、市

販の EPMA に搭載されている WDS と、ほぼ同等のエネルギー分解能を達成できています

(表)。 

 

粟津：EPMA は、測定時間が長くなる分、電子線照射を受けている時間も長くなってしま

 STJ X 線検出器 3) EDX3) EPMA 4, 5) XPS6) 

検出深さ 数 nm から数m 数 nm から数m 数m 2～10nm 

分解能 数 eV 以上 数十 eV 以上 数 eV 以上 1eV 以下 

検出限界 数 100ppm 1%以上 数 1000ppm 1%程度 

空間分解能 数十 nm 数十 nm 500nm 20μm 

図 3 電気系統：100 ピクセルシステムで

は、市販のエレクトロニクスを使用。所内

連携で小型化を目指す。 

表 各種表面分析の比較 3-6) EDX(Energy Dispersive X -ray Spectroscopy)に

は検出器として通常 SSD が搭載されている。EPMA(Electron Probe Micro 

Analysis)には通常 WDS が搭載されている。 
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うので、測定試料のダメージが心配ですね。その点、STJ の X 線検出器は短時間測定が可能

なので、ダメージの問題は軽減しそうです。優れたエネルギー分解能を生かした分析ついて、

これまでの事例をいくつか紹介お願いします。 

藤井：ＳＣ－ＳＥＭでは、鉄（Fe）などの遷移金属の酸化状態分析が可能です。通常の EDX

だと Fe の L 線や K 線を検出して、Fe の定量が出来ますが、STJ では、高エネルギー分解

能なため、さらに Fe の L（705eV）と L（719eV）を分離して測定が可能です。遷移金

属の Lと Lの強度比は酸化状態により変わることが知られており、STJ で Fe の Lと L

の強度比を測定することで、Fe なのか Fe2O3 なのかを判別することができます 7)。 

この他、高エネルギー分解能なため、測定したい特性 X 線と制動放射によるバックグラ

ウンドの PB 比が高くなり、SiC や GaN 中のドーパント（1019cm-3）など数 100ppm 程度

の低濃度成分の検出も可能です。 

粟津：EDX というと%オーダーの濃度の元素分析手法でしたが、STJ X 線検出器搭載のこ

の装置を使えば、元素の価数の同定や数 100ppm オーダーの成分の検出ができるのですね。

定量性についてはどうでしょう？ 

藤井：基本的にエネルギー分解能が上がれば、定量性も上がります。ただし現状、定量分析

を行う場合は、標準試料を用意して、検量線を作っていただく必要があります。将来は定量

のためのソフトを整備したいと思っています。 

粟津：空間分解能はどうでしょう？ 

藤井：空間分解能は、検出器の性能よりも試料に照射される電子の散乱によって決まります

ので、通常の SEM-EDX と同じで、1kV 程度の低加速電圧で分析することで、nm スケール

の空間分解能が実現出来ます。しかし、1kV の低加速電圧の場合、1keV 以下の軟 X 線しか

発生しないので、軽元素は、K 線が利用できるものの、金属などの元素では、エネルギーの

高い K 線が励起されず、L 線や M 線などを利用することになります。これら軟 X 線は、エ

ネルギーが近接することが多いため、エネルギー分解能が低いとそれぞれの X 線を弁別す

ることができず、元素の同定が出来ません。そのため、低加速電圧での分析においても、STJ

の特性（高エネルギー分解能）を生かすことが出来ます。 

粟津：試料サイズの制約はありますか？ 

藤井：基本は通常の SEM と同じですので、通常の SEM で測れるものは何でも測れます。

図 4 分解能と測定時間の関係 

SDD：シリコンドリフト検出器 

STJ：超伝導トンネル接合Ｘ線検出器 

WDS：波長分散分光器（wavelength-dispersive X-

ray spectrometer） 

※WDS の場合、分解能と測定時間はトレードオ

フの関係になる。 
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電子線の方向と検出器の位置が直交しており、また、効率を上げる（立体角を大きくする）

ためサンプル近くまで検出器を近づけているため、サンプルは直径 1 インチ程度で厚さ 1cm

くらいまでになっております。また、試料は傾けて設置することになることを留意ください。 

粟津：最後に開発にあたり、苦労された点についてお聞かせください。 

藤井：現在公開している装置は、2 号機のプロトタイプであり、使用している FE-SEM は

20 年前くらいの装置であるため、電気系統がアナログで、メーカーから回路図などを入手

できませんでした。そこで SEM から出ているアナログ信号をオシロで確認しながら、同期

システムなどを考えなければならず、SEM の基本的なところを理解するところから始めま

した。一見遠回りのように見えますが、SEM の構造を理解するという意味では大変勉強に

なりました。 

最近開発した 3 号機は、最新鋭の SEM を使用しており、メーカーと NDA を結んで回路

図などを開示していただいた上に、SEM の電気系統が理解できていること、デジタル化し

ていることなどから、比較的容易に STJ X 線検出器を搭載でき、システム化も出来ました。 

粟津：ありがとうございました。 

 

参考文献： 

1. https://unit.aist.go.jp/neri/cravity/ja/index.html 

2. M. Ukibe, G. Fujii, S. Shiki Y. Kitajima and M. Ohkubo, “Modification of Layer 

Structures of Superconducting Tunnel Junctions to Improve X-ray Energy Resolution”, 

J. Low Temp., 184, 200-205 (2016). 

3. G. Fujii, M. Ukibe, S. Shiki and M. Ohkubo, “Development of an energy-dispersive X-

ray spectroscopy analyzer employing superconducting tunnel junction array detectors 

toward nanometer-scale elemental mapping”, X-Ray Spectrometry 2017, 46, 325–329. 

4. 久保優吾、浜田耕太郎、“試料の薄片化技術を適応した微細な元素分布の可視化、SEI

テクニカルレビュー、185, 121-126 (2014). 

5. https://jtla.co.jp/service/analysis_product/fe-epma/ 

6. https://www.mst.or.jp/method/tabid/137/Default.aspx 

7. 藤井剛、志岐成友、浮辺雅宏、大久保雅隆、“超電導 X 線検出器を搭載した走査電子顕

微鏡の開発と構造材料分析への応用、精密工学会誌, 86, 197-200 （2020）. 

8. https://unit.aist.go.jp/rima/nanotech/ancf03-skjpublication.html 

9. https://www.gel.usherbrooke.ca/casino/ 

10. http://www.cxro.lbl.gov/optical_constants/ 

 


