
ゼラチンを用いた目的視野二段レプリカ法

宮坂忠昭＊・森本彌三八＊＊

（昭和45年5月22a受理）

1．緒 言

　表画検査をする場会に，光学顕微鏡や触針法，光干渉法等が用いられているが，電子顕

微鏡を用いればさらに微細なかつ立休的な表面の観察が可能になる．そのためには表面の

目的視野を確実にしかもできるだけ簡単に電子顕微鏡の視野におく必要がある．しかしこ

れまでの方法にはいろいろな難点がある．例えば光学顕微鏡で観察した樹的視野の一段ま

たは二段レプリカを作成してメッシュに團定する：方法1）2）β）では，試料にあらかじめ刻印

引っかききずなどの押印をつけておかねばならず，さらにレプリカの屋1的心置をメッシュ』

に固定するにはなかなかの困難がともなう．ま副司的視野にメッシュを直接固定して，適

当なレプリカ剤によってメッシュと共にレプリカを採取する方法4）・5）・6）・7）ではレプリカ剤

の選択，および二段レプリカ作成過程において薄．膜が破損しやすいなどの困難がある．

　簗者らは後者の方式によるものではあるが，ゼラチンを用いることによってこれらの難

点をさけ目的視野二段レプリカを簡単に作成する方法を得たので，ここに報告する．

　なおこのゼラチンを用いた簡単な臼的視野二段レプリカ法の応用例として，触話法によ

る場合と光千渉法による場合との検査の結果の相違について電子顕微鏡で検討してみた．

その結銀についてもあわせて報告する．

2．方 法

　操作1．　自的視野一段レプりカをメッシュに固定する．

　100倍程慶の・光学顕微鏡で試料面を観察し，麟的視野を定め，試料が鏡筒に対して動か

ぬよう閲定する，（第！図（a）参照〉（測1艮実体顕微鏡を用いるのが以下の操作においていろ

いろ0）点で便利である．）

　鏡筒を上げて検査画をアセチルセルローズフィルムで2～3圓ブランクレプリカ8）をな

し，溝浄にする．顕微鏡で観察しながら漏約椀野がメッシュの中央孔に入るように検査面

上にメッシュを概く．使用したメッシ。。は銅製で，直径3mm原さ0．05mmのもので，

100メッシュ，150メッシュ，単孔0。3メッシュ，スクエアーセンターメッシュの4種類を

爵的視緊の形状によって使いわけた．これらの中でスクエアーセンターメッシュの場合に
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第1、図　ゼラチンを用いた二二視野二段レプリカ

　　の作成順序図．

特によい結果が得られた．

　次にメッシュ上に30。Cの15％良

質ゼラチン水溶液をL5mm～2mm
の厚さに塗布する．この際気泡が入

らぬように，またメッシュが動いて

目的視野が中央孔から外れないよう

に特に注意する。ゼラチンは透明に

近いから，顕微鏡の焦点を僅かに変

えるだけで目的視野を見ることがで

きる．ゼラチンは温度が200C以下

になると凝固するから試料，ケーブ

ルなどをつねに35。Cぐらいに保っ

ておく．次に40QC程度の空気浴で

20分闇ぐらい乾燥すると試料によっ

ては自然に剥離するが，しないもの

は周匪1をカミソリの刃で軽くめくる

と容易に剥離する．この場合乾燥し

すぎると剥離が困難になることがあ

る．

　以上の操作で厚さ0．15mm～0．2

mmのゼラチン層中にメッシュが包

埋され，目的視野の一段レプリカが

申乱曲に周定される．（第1図（b＞参

照）

操作2．　罠的視野二段レプリカを

　　メッシュに固定する．

　操作1で得られたレプリカ礁にCr－shadowingをなし，さらにC蒸着をなして薄膜の

補強を行う．（第1図（c）参照）

　次にガラス板上に融点45。Cのパラフィンをとかし，厚さ0，1mm～0．3mmの層をつく

る．上記の蒸着レプリカ面を下向きにしてこのパラフィン層上に置き，パラフィンを学食

させる．（第！図（d＞参照）

　これをそのまま蒸留水に浸漬して，水温を30分閤ぐらいかけて35。Cまで徐々にあげる

と目に見える部分のゼラチンは完全に溶解する．しかしメッシュと蒸着膜の聞にはさまれ

たゼラチンは溶けないため，蒸着薄膜はメッシュに固定されたまま残っている．これを別

の同じ温度の蒸留水申に移して，水中で上方からスポイトで水を吹きつけクリーニングす

る．（第1図（e）参照〉

　以上のように処理した試料をそのままで常温で乾燥させた後，底に濾紙をしいたシャー
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レ中にメノシュを㎜卜劉にして底の濾紙に触れないよ）にスタントてカラス依を支えて人れ

る．シv一レ中にヘンゼソ幅級）を雌かに注ぐとハラフfソは俗解しはじめ，メノン．は

濾紙上に自然落下する．このメノン。には旅着膜が伺鵡している　これが光学顕微観て観

察した目的視野の∴段レプリカである．（第1図（f＞（g）参照）

　ベンゼンをスポイトで新しく入れかえ，欣温を⑳QCまぐあけれはクリーニングは冗奈

となる．ベンゼノを除き自然乾議すると旧的視野二段レプリカがレし成する．

　”、ヒの操／4によ、て，従来の方法と比較してはるかに簡単に1｛約視野とヌ・1応ずるレプリ

カが／llられた．この方法は澱凌制御によるゼラチンの用いノノにその基木がある．セラチン

を溶解する際温度力㍉けきるとか，時開が長ずさるとメ・シーと蒸鵡膜の間のゼラチンも

俗けさ’）て接嘉の役割を栄さないが，前述したよっに通当な献度制li口をするとゼラチンは

一段レプリカ剤の役割と共に接差糠の役割をする．なおパラフfンの浴剤としてはアセト

（a、
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ン，エチルγルコール，メチルアルコール，ベンゼン等を試みたがベンゼンを用いた時が

最：もよく二二の蒸藩膜の運動が抑制され薄膜の破損が防がれた．

　第2図（a）（b）は真鍮のラップ焦ヒ面を数臼放置した後撮影した光学顕微鏡写真とその一

部に対応する箇所を上記の方法を用いてとった電子顕微鏡写真である．

3．応 用 例

　表面あらさが小さい場合には，瞬…画の岡一一場所を検査しても触針法と光干渉法とでそ

の測定結果に相違がある．例えば第1炎は三豊製理研火越谷表面あらさ標準片。．2－Sの

19本の溝（測定長1．Omm中の）について，上記のそれぞれの方法で測定した結果を示した

ものであるが，触針法による測定値：は光干渉法による測定値より小さい．

　第！表からわかるように触針法の測定／直は光干渉法のそれよりも平均値において0．029μ

小さい．これらの測定は触針法の場念は小坂製万能表面形状測定器を月劉・，渕定針速度

0，2mln／sec，記録紙速慶20　mm／sec，測定倍率10，000倍，醐定長1．　O　mmであった．ま

た光干渉法の場合はオリンパス製顕微干渉計を用い，光源にはナトリウムランプを使い，

　　　　　　　むその波長を5893Aとした．

第1表　測定法のちがいによる測定値の差．

匪遥耶雑醗㌔盤卜婆璽．差A－B・・
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　　光学顕微鏡て撮影した触劃のひっかききす．
（b），この｝i的視野二段レプリカ法を便って電子顕微鏡て撮影した
　　　（a）に射応ずる触錯のひっかききす．

　　この両者の測定懸果の総懸の欝欝を調べる口的て，⊥記劇定部分のうら顕著な部分につ

いて荊述のゼラチン目約視野二段レプリカ法を繕い電子顕微鏡で追跡観測してみた．この

部分の光学顕微鏡写頁を第3図（a）に，電子顕微鏡写良を㌶｝3図（b＞に示す．写頁中にラトし

た二〇臼葺ま1済」一・の1晶を！」㌃3魑．

　　この電子顕微鏡による検査によって次のような纏縫がイ！lられた．

　　（1）触釦ま進行するにつれてひ・）かききずをつくる．このひっかききずは縫子顕微鏡写

典により計算すると平均1．0μの巾をもつ，よって欝欝が金属甑にめり込む進行方向に垂

直な断面を円孤と仮定して，触釧の先端曲率’奈径を公称の5μととると，このひっかきき

ずの深さは約0．03μとなる．この鮎果は前述の触釧法による測定値と光干渉法による測定

値との差0．029μとよく一致する．

　　（2＞人面あらさ0）小さい場合には．1一記の如く触fi法によるあらさ測定において0．03μ｛∵
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度の深さのひっかききずがっくられるとするとこれから生ずる誤差は無視することができ

ない．

　（3）電子顕微鏡写真（第3図（b））で調べてみると微少ないくつかの溝は，触針によって

塑性変形してしまい，触針法では測定できなくなることがわかる．

　（4）簡単に触針の蒋重W＝0．4g（公称値〉，明石製ミクロビッカース硬度計による測定

値Pπ、＝355kg／mm2を用い，次の式10）

．4篇一
　　P。雀

を適用すると，触針が金属表面に接触した断面積・4として1．13×10皿6mm2が得られる．

（1＞における仮定の如く触鎌が金属表面に球形でくい込むとし，・4をその球の金属表面に

よる切口の円の面積とすれば，その円の直径（ひっかききずの巾〉は1．2μとなる．これは

電子顕微鏡による測定値1．0μとだいたい一致する．

　（5）第3図（b）に示す電子顕微鏡写真より見られるように大きい溝（小矢61】で示す3本）

においては触針は底まで届いていない．この点についても触三法による測定の場合には考

慮を要する．　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　“

　なおこの触針畠法を用いる場舎のひりかききずの影響についでは現在詳細に検討中である．
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                               Summary

          Simplified Two--stage Replica Technique of Objective Field

               for Electron Microscope by Means of Gelatin

               Tadaaki MIyAsAKA and Yasohachi MoRiMo'vo

           (Department of Precision Engineering, Faculty of Engineering)

   The report describes the simple metkod of locating the same field in both

the light microscope and the electron microscope.

   The new method is as follow.s.

   By means of an optica! microscope, the mesh is mounted on the metal

specimen to be examined, so that the objective field may be fitted in the centpr

hole of the mesh. 15 % solution of pure gelatin is warmed to about 3()OC,

and js coated on the mesh to form 1. 5-2 mm layer.

   When the gelatin layer is dried for about 20 minutes in about 400C air,

the gelatin replica containing the mesh is stripped of itself from the metal

specimen. Thus the mesh is fixed in the dried gelatin Iayer, aRd one-stage

replica of the objective field is finished in the center hole of the mesk.

   Next. the replica surface is shadowed with Cr, and is coated with C. The

replica surface is placed on the melted thin parathn layer (O.1-O.3mm) on a

glass plate.

   The replica on the glass plate is steeped iRto the distilled water and is

warmed up gradually to about 350C for about 30 minutes. Then the gelatin

layer in sight is dissolved completely in the water, but a portion of the gelatin

between the mesh metal and the thin Cr-C layer is not dissolved yet.

   The replica on the glass plate is cleaned by distilled water, dried at the

room temperature, then the glass plate is conversely supported by stands made

of paper or something in a cultare dish with filter paper on its bottom. When

benzene is poured into the eulture dish in order to take off the parathn, the

mesh is freed from the glass plate, and settled dowR of itself.

   The thin Cr-C layer fixed on the mesh is the two-stage replica for the

objective field located by the optical microscope.

   In the examination of the surface roughness by the technique described

above, the cause of the difference in the measured values that are obtained from

the two methods, the optical interference and the stylus, has been studied,

and found to be mainly in the scratch of the stylus.


