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図 1 つくば中央 2-12 棟 2F に設置され

ている FIB 装置。TIA推進センタープラ

ットフォーム運営ユニット共用施設ス

テーションの飯竹昌則さんにインタビ

ューしました。 
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1. はじめに 

粟津：私の持つ問題意識として、現在、分析会社に依頼をすれば、簡単に透過型電子顕微鏡

(TEM)画像など、研究に必要なデーターを得ることができます。しかし、外注を行った場

合、その分析の間に何をやっているのかはブラックボックスとなっていることに怖さを感

じます。すなわち測定を行った方にとっては、常識であることが依頼者にとっては、想定も

していないことだった場合、データーの読み違えにつながります。また沢山の予算を使って

外注分析をすれば、研究は加速しますが、結局分析技術としては何も手元に残らないという

問題があると思っています。 

 NPF にある集束イオンビーム(Focused Ion Beam: FIB)装置のユーザーとして私が感じて

いるのは、ノウハウやレシピを飯竹さんに蓄積できていると思っています。これは産総研と

して大変な財産です。しかし、単なる依頼分析をNPFに対して行っているユーザーからす

ると、分析会社に委託しているのと何ら変わらなく見えるかもしれません。従って、その蓄

積されたノウハウやレシピが財産であることすら気付いてもらえていない可能性がありま

す。そこで、これまで産総研として蓄積してきた FIB に関する知見を可能な範囲で開示し

て、産総研NPFの FIB ってこんな特徴があるのだ、とか、逆にこういう場合には、FIB で

得られた画像には注意が必要だ、などの知見を共有していきたいと思い、本日のインタビュ

ーをさせていただきました。 
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2. 断面作製方法 

飯竹さん（以下敬称略）：わかりました。まず典型的な試料断面の形成方法を図 2 で説明し

ます。これは試料断面を表したポンチ絵です。FIB の照射方向を赤の矢印で示してあります。

まずは、①照射⾓度 0°(表面に対しては 90°)の Ga＋ビームで広く浅く掘り、段階的にス

キャンする面積を狭めていくことで、左図のようなステップを形成します（粗加工）。②次

に観察する断面の表面を平滑にするために粗化工よりも細い Ga＋ビームで表面を平滑化

させます（仕上げ加工）。こうしてできた構造体を右図③のとおり 45°方向から観察するこ

とができます。 

 

3. SIM(Scanning Ion Microscopy)とSEM(Scanning Electron Microscopy)を使い分けよう! 

飯竹：イオンビームを用いて観察を行う SIM が SEM とは異なった情報が得られると好評

をいただいているので紹介します。図 3(a)は、シリコン基板上の多層膜(400nm SiO2 / 

400nm Mo / 400nm Al / 600nm Cu / 600nm Au /600nm AuGe)をまず、FIB によって加工

を行い、45°方向から観察しているものです。図 2 のポンチ絵の③のとおりの観察方法で

す。ですから、スケールバーは横方向のものであって、縦方向に関しては補正する必要があ

ります。これを図 3(b)(c)がそれぞれ、SIM 像、SEM による二次電子像となっています。ま

ず、SIM 像、SEM 像で、Au の層を見てください。SIM 像では斑模様が見えますが、SEM

像ではあまり確認できません。SIM では観察に 40keV Ga+ ビームを用いていますので、Au

の結晶方位によるチャネリング(Channeling)効果によるものです。この画像により、結晶の

面方位や材料の粗密を判断することができます。粗であれば暗く、密であれば明るいイメー

ジ像となります。 

また、SiO2絶縁層でも違いが見えて、SIMでは黒く写っているのに対して、SEMでは白

く、かつぼんやりとした画像となっています。SEM で絶縁物を観察するとチャージアップ

図２ 薄膜積層断面の観察方法(横からのイメージ図)：断面を 45°方向から観察

できるよう Ga+ビームを用いて大面積で広く浅く掘り、徐々に加工面積を狭く

して深く掘り進んでいく(①)。②最後は断面を平滑にして、③のように 45°方

向から Ga+ビームを用いて観察する。 
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により、白く見えます。さらに時間が経つと画像は不鮮明になっていくのを皆さん経験され

ていると思います。これは、SEM は電子線が絶縁体に照射されるので、表面層に電子が蓄

積されてチャージアップすることによるものです。これに対して、SIM では正電荷である

ガリウムイオンを表面に照射して、放出される二次電子を観察しています。表面が正電荷と

なることで二次電子をトラップするので黒く見えるのです。従って、電導度の高いものは白

色に、絶縁物は黒色に見えてきます。 

 

4. TEM 観察用の試料作製 

粟津：次に TEM観察用の試料作製に関しても少し話を聞かせてください。 

飯竹：一般的に用いられている手法で行っていますが、図 4 の SIM 画像を使ってご説明し

ます。まず、(a)のとおり表面にタングステンを堆積させて保護膜とします。これは、チャ

ージアップの防止と構造体の力学的強度を上げるためです。(b)次にビームスポットのオー

バーラップにより走査の序列が進むにつれて深くなることを利用して 45°のスロープを、

今回は表裏の両側から形成します。(c)そして鋭⾓にチルトさせて、FIB によりスリットを

形成します。切り出したい部分を宙に浮かせるためです。横方向の黒い部分がスリットを開

けたところで貫通しています。(c)の観察方向を変えたものが(d)になります。カンチレバー

(cantilever)が形成され、測定試料が浮いていることがわかると思います。次に(e)はカンチ

レバーを上から観察したところですが、カンチレバー上部にプローブを接触させます。写真

上から延びている先細りの部分がプローブです。(f)プローブを FIB-CVD により接着しま

す。ここではカーボンを堆積させています。プローブとカンチレバーの間に正方形をした接

着部分が見られます。(g)カンチレバーの根本、写真の左側を切断することで測定試料片は、

プローブのみに支えられて宙に浮いています。 

次に試料を(h)TEM 用切欠きメッシュに載せ、(i)サンプルの右側を接着、(j)プローブを

切り離した後、(k)サンプルの左側を切欠きメッシュに接着します。 

図 3 図 2 の方法で積層試料を加工して 45°方向から SIM 観察した場合

と SEM 観察をした場合を比較した。(a) 45°方向からの SIM観察、スケ

ールバーは 2.5μm、(b)SIM 観察像、スケールバーは 1μm、(c) 45°方

向からの SEM観察、スケールバーは 1μm。 
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ここから TEM 用に薄片試料をさらに薄膜化していきます。図 5が加速電圧を変えて薄片

化したときの結果です。まず(a)は加速電圧 40kV、プローブ電流値 1.26～0.05nAのビーム

を段階的に用い、ビームと薄片の⾓度(tilt)0.5°で両面ともに加工したものの SIM 画像で

す。(b)は加速電圧 5kV、電流値 0.16nA、 tilt 3°(c)は加速電圧 2kV、電流値 0.10nA、 tilt 

5°で加工したものになります。⾓度を浅くした方が、Ga の注入が抑えられるというメリ

ットがありますが、薄片試料の変形や崩れが起こる場合があります。ビームが狙いどおりの

場所に当たっているかどうかは、加工しているところのコントラストで判断できます。最終

的にはガリウム注入層はミリングで、試料本来のコントラストが現れるまで取り除きます。 

図 4 TEM観察用薄片試料作製手順。 (a)表面へタングステンを堆積、(b)ビームスポッ

トのオーバーラップにより走査の序列が進むにつれて深くなることを利用して両面から

45°のスロープを形成する、(c)薄片取り出しのためにスリットを入れて、カンチレバー

のようにする、(d)別の⾓度から観察したところ、(e)プローブをカンチレバー上部に接触

させ、(f) FIB-CVDによるタングステンをコーティングすることで、カンチレバーとプロ

ーブを接着させる、(g)カンチレバー左部分を FIB で切断し、(h)薄片はプローブのみで支

えられて宙に浮いているところ、(i)宙に浮いていた薄片の右下を CVD によるタングステ

ンで TEM 観察用切欠きメッシュ上に固定化、(j)プローブを切り離し、(k)薄片の左側も

切欠きメッシュ上に固定する。スケールバーは(a)(b)が 20m、(c)5m、(d)15 m、(e)

から(k)までが 5m。 
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薄片試料完成後の注意点として、まず完成した薄片試料を加速電圧 40kV などの高加速

で SIM 観察すると薄片試料にダメージを与えてしまいます。また、周辺をスパッタリング

してしまい、その成分が付着してしまう可能性もあります。一方 SEM 観察の場合には、薄

片試料に真空中の不純物であるカーボンを電子線によって付着させてしまう可能性もあり

ますので注意が必要です。また完成した TEM 観察用の薄片試料は真空デシケーターで保管

し、なるべく早く TEM観察をすることをお勧めします。 

 

5. Ga の基板への注入量 

粟津：FIB ではGa の汚染がいつも気になりますね。 

飯竹：モンテカルロシミュレーションを行って、Gaの材料への注入度合いを調べています。

1)  Tilt 0°というのは再現できないので、図 6はアルミナに対して Gaイオン 1万粒子を(a)

は加速電圧 2keV、tilt 5°で、(b)は加速電圧 5keV、tilt 3°で照射した結果です。図 5(b)(c)

にそれぞれ対応しています。(a) 加速電圧 2keV、tilt 5°の場合、Ga イオンが 1.29%程アル

ミナに注入されています。一方(b) 加速電圧 5keV、tilt 3°の場合には 0.16%程 Ga イオン

がされていることがわかります。 

粟津：確かに tilt をなるべく小さく、そして加速電圧を下げればよいことがわかりますが、

加工速度は大幅に低下するのでしょうね。 

飯竹：材料への影響を抑えたい加工の場合は加工速度よりも、汚染の注入量や注入深さを考

慮しています。加速電圧をより低く、⾓度は浅くして注入量や注入深さを抑えたいのですが、

それでは低加速電圧による加工分解能の低下による薄片試料の変形や崩れが起こりやすく

図 5 図 4で作製した薄片試料を TEM観察のためにさらに薄膜化していくプロセスを

SIM観察したもの。(a)加速電圧 40kV、プローブ電流値 1.26～0.05nA のビームを段階

的に用い、ビームと薄片の⾓度(tilt)0.5°で両面ともに加工したものの画像。(b)は加

速電圧 5kV、電流値 0.16nA、 tilt 3°、(c)は加速電圧 2kV、電流値 0.10nA、 tilt 5°。

スケールバーは(a)2.5m、(b)(c)オレンジ色の枠線部分の横幅が 2.5 m 
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なってしまいます。そこでシミュレーションにより加速電圧・注入量・注入深さを予測する

ことで最適条件を検討しています。 

 

6. ビーム照射下での温度 

粟津：あと、温度の影響はどうでしょう？  

飯竹：温度のシミュレーションに関しては、文献 2 に従って、計算してみました。 

図 7は照射中の断面モデルを表しています。集束イオンビームの半径を r、計算したい場所

の位置を中心から、基板に注入されるエネルギーは以下の式で表されます。 

E = VJr2     (1) 

一方、基板の熱伝導率を K として半径の半球面を通過する熱量は、 

Q = -22K
𝑑𝑇

𝑑
      (2) 

で表されます。(1)(2)が平衡状態になると同じ値になるので、 

図 7 平均的な温度上昇を見積もるため

のモデル。半径 r に集束させたイオンビ

ームを基板に照射したときに半径地点

での温度を計算する。 

図 6 モンテカルロシミュレーションにより見積もった Ga イオンのサファイア基板へ

の注入度合い。(a) 2keV Ga+、入射⾓ 5°、(b)5keV Ga+、入射⾓ 3°での結果。 
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𝑉𝐽𝑟2

2𝐾2
 d = -dT    (3) 

となります。これを[ ∞]で積分すると 

T()-T(∞) = 
𝑉𝐽𝑟2

2𝐾
     (4) 

となります。T(∞)は基板の温度であるので、左辺は温度上昇(T)となる。ビーム半径であ

る=rの位置の温度上昇は 

𝛥𝑇 =
𝑉𝐽𝑟

2𝐾
      (5) 

となります。この近似式を用いて、各加速電圧、電流密度、温度上昇を、基板として SiO2、

シリコン、ポリカーボネートに関して算出したのが表です。 

ポリカーボネートのような低融点材料に対してはビーム電流を抑えないと熔融してしまう

ことがわかりますし、実際例えば、レジスト剤などは、FIB で観察をしているだけで表面が

変形してしまいますので注意が必要です。 

粟津：イオンビーム工学では熱スパイク(thermal spike)モデル 3)やクーロン爆発(ion-

explosion spike)モデル 4)を使った計算が、よく使われています。この場合、固体に入射した

イオンが電子阻止能や核阻止能すなわちイオンが固体中を進むにあたりどれだけのエネル

ギーを固体に与えるかを計算しますので、1 発のイオンが照射された場合、イオンの通り道

（飛程）から数 nm の領域ではフェムト秒オーダーで 1000℃以上の高温に達し、ピコ秒オ

表 上の段から順に基板が SiO2, シリコン、ポリカーボネート。 
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ーダーで元の温度に戻るような結果が出てきます。FIB で知りたいのはそのようなイオン 1

発による瞬間的かつ nm オーダーの局所的な温度変化ではなく、秒単位の平均的な温度で

すから、このような平均的な温度上昇を粗く見積もるにはこの計算式は簡単でいいですね。 

 

7. タングステンワイヤの先端加工の事例 

飯竹：次にご紹介したいのは、シリコンばね上の探針部をタングステンの探針に変えた例で

す。図 8 は市販の AFM 用のシリコンばねです。まずこの Si 探針を FIB により完全に除去

します。 

次に図 9 のとおり、直径 10μm のタングステンワイヤを切断し、プローブに固定化させま

す。右側の写真はプローブでタングステンワイヤ片を持ち上げたところです。画像の焦点が

合っていないことから、切り出したタングステンワイヤをピックアップできていることが

確認できました。この切り出したタングステンワイヤを先ほどのシリコンばねの上、元 Si

探針があった場所に載せます（図 10）。タングステンワイヤをシリコンばね上で接着させた

のち、プローブを切り離しました。シリコンばね上にタングステンワイヤ片が垂直に固定で

きました。そしてタングステンワイヤ片を FIB で加工し、先鋭化させたのが図 11 です。先

端部の曲率半径は約 18nm と見積もれました。この場合でも、真空環境である FIB 装置か

ら取り出すと帯電によりカーボンが付着することがあるので、注意が必要です。 

 

図 8 シリコンばね上の Si探針の FIB による除去、スケールバーは 10μm。 

図 9 図 8 のシリコンばね上に載せるタングステンワイヤの FIB による切り

出し。スケールバーは 20μm。 
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まとめ 

1. SIMによる断面加工観察や表面観察：SIM 像では、チャネリング効果により結晶の粗

密がわかる。また、絶縁膜が黒色の映像となる。SEM 像を比較することにより、新た

な知見が得られる。 

2. TEM 用試料作製の際に重要なポイント：FIB では Ga イオンの注入により表面が変

質する。照射⾓度を鋭⾓にすることで注入されるGa の量を大幅に軽減することがで

きる。 

3. 低融点・軟化点材料の加工、観察：温度の上昇に関しても注意が必要である。簡単な

モデル式により FIB 加工中や SIM 観察中のおおよその温度を計算することは可能で

ある。実験をする前に自分の試料が観察や加工に適切かどうかを見積もっておくこと

が重要。 

4. 完成した TEM 用試料の注意点：加工後の試料を観察する際に、SIM 観察をすると構

造体にダメージを与えてしまうことがあるので注意を要する。一方、SEM 観察の場

合でも観察中にカーボンを付着さえてしまうので注意が必要。 

5. カンチレバーの探針作製や電子銃の先端加工：真空中から取り出した際に帯電により

カーボンが付着することもある。作製後、なるべく早く使うのが望ましい。保管する

場合は真空デシケーターで保管する。 

図 10図 9 で作製したタングステンワイヤ片をマニュピュレーターでシリ

コンばね上に運び、W ワイヤを接着させる。スケールバーは 20μm。 

 

図 11 シリコンばね上に接着させた直径 10μm のタ

ングステンワイヤ片を FIB で加工を行った。先端の

曲率半径は約 18nm。 
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