
















新シリーズ
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（8） 18eV 〜 40eV の狭いエネルギー幅のスペクトル。
（9） 積算回数を　回とすると　  に比例して S/N 比が大きくなり、シグナルが際立ってくる。

ハイブリッドの設定にすると、静電レンズと同時にマグネッ
トレンズが作動する。マグネットレンズを使用すると、静電
レンズへ導かれる電子の数が多くなり感度が上がるという利
点がある。さらにハイブリッドの設定では分析面積が700
×300ミクロンに設定される。分析面積の設定はX線のフ
ラックス径を制御するのではなく静電レンズ部分に内蔵され
ているスリットを調整して行われる。また、高分解能なスペ
クトルを得たいので使用するX線源はモノクロX線銃を用
いる。X線銃の電圧とエミッション電流は表1中の設定値で
十分良好なスペクトルが取得できる。中和銃は熱電子を試料
に供給する仕掛けで、絶縁物やそれに近い物質で問題になる
チャージアップを軽減する効果がある。中和銃の設定には
フィラメント電流、フィラメント電圧、チャージバランス電
圧の3つのパラメータがあり、試料に応じて調節するが、大
体はデフォルト値で良好なスペクトルが得られる。パスエ
ネルギーは分光器を通過する際の光電子のエネルギーであ
る。試料からは様々な運動エネルギーの光電子が放出される
が、静電レンズ内で減速あるいは加速してどの光電子のエネ
ルギーも設定したパスエネルギー値にしてから分光器を通す
仕組みになっている。そうすることで、スペクトルのどのエ
ネルギー領域でもエネルギー分解能が同じになる。パスエネ
ルギーが高いと分解能は悪いが感度は良くなり、低いと分解
能は良いが感度は下がる。スペクトルのエネルギー範囲は
Al Kα線のX線のエネルギーが1486.6 eVであることを
考慮して、それより100eV程度小さい1386 eVに設定
する。ステップを1 eVとしているのでスペクトルデータの
全データ点は1386点となる。このデータ点の1点1点を検
出する時間（デュエル時間）を300msに設定し、スペク
トルの積算を1回とする。

これでようやく測定を開始することが出来る。開始後、約
7分後にはワイドスペクトルの取得が完了する。

次に、ワイドスペクトルのシグナルの帰属を行い、その
中から注目したい元素の電子軌道を複数選んで（例えば、 炭
素の1s軌道（C1s）、銅の2p軌道（Cu2p）、金の4f軌道

（Au4f）など）、ナロースペクトル（8）の測定を高分解能で行
う。実験条件を表1のスペクトルの欄に示すような高分解の
スペクトルが得られる設定に変更する。積算回数はシグナル
対ノイズ比（S/N）の向上ために複数回行う（9）。ナロースペ
クトルではXPSならではの知見、化学結合状態や酸化数の
情報、が得られることがあり、さらに、複数の元素のシグナ
ルの積分強度を比較することによって相対濃度の知見を得る
こともできる。C1sシグナルはエネルギー補正に使うので必
ず測定することにしている。ナロースペクトルの測定時間は
着目する元素の数と積算回数に依存するため、分析目的によ
り変わってくる。

ナロースペクトルを収集した後、X線銃の電源をOFFに
し、試料を装置内部から取り出したところで測定終了となる。
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表１．ワイドスペクトルとナロースペクトル取得のための設定すべき実験パラメータ。
パラメータ 設定
レンズモード ハイブリッド（静電レンズとマグネットレンズを同時使用）
Ｘ線源 Al の K α線（モノクロメーターを使用）
X 線源の電圧電流 電圧：12 ｋ V、エミッション電流：5 ｍ A
中和銃 スペクトル収集時に作動
パスエネルギー 160 eV（ワイド ( ＊ )）/ 40 eV または 20 eV（ナロー ( ＊ )）
スペクトル エネルギー幅：1386 eV（ワイド）/ 18~40 eV（ナロー）

ステップ：1 eV（ワイド）/ 0.1 eV（ナロー）
デュエル時間：300 ms（ワイド）/ 200 ms（ナロー）
積算回数：1（ワイド）/ 複数（ナロー）

( ＊ ) ワイドはワイドスペクトル、ナローはナロースペクトルの取得における設定。


