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研究成果の概要（和文）：原子間力顕微鏡（AFM）のカンチレバー探針を試料に接触させ、カンチレバーの熱振
動ノイズスペクトルを各点において測定する走査型熱雑音顕微鏡（Scanning Thermal Noise Microscopy: 
STNM）を開発し、ポリイミド基板やシリコン基板上に金ナノ粒子、シリカ粒子、ポリスチレンナノ粒子、金ナノ
ロッド、金電極等を散布または作製し、フォトポリマーをスピンコートしたサンドイッチ構造試料を作製し、表
面下構造可視化に関する研究を行った。

研究成果の概要（英文）：We demonstrated visualization of Au and polystyrene (PS) nanoparticles 
buried in polymer matrices using a newly developed technique, scanning thermal noise microscopy 
(STNM), in which the thermal noise spectra of a cantilever is recorded at each pixel while the tip 
is scanned over the surface. The contact resonance calculated from the thermal noise spectrum 
clearly showed the features of the Au and PS nanoparticles.

研究分野： 工学
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１．研究開始当初の背景 
2005 年に Northwestern 大学の Dravid らによ
り、原子間力顕微鏡（AFM）を用いた走査型
近接場超音波ホログラフィ（SNFUH）法が開
発され、表面下の構造物をナノスケール分解
能で可視化できることが報告された（Science 
310, 89, 2005）。申請者らも、ポリイミド基板
上に散布した金ナノ粒子（粒径 40 nm）にフ
ォトポリマーをスピンコートしたサンドイ
ッチ構造試料を作製し、SNFUH 法を用いて
実験を行い、金ナノ粒子上のフォトポリマー
膜（ヤング率: 約 8 GPa）の厚さが 900 nm 程
度となっても金ナノ粒子の存在を確認する
ことができた。また、SNFUH 法に限らず、
カンチレバーの接触共振周波数付近でカン
チレバーだけを励振する超音波原子間力顕
微鏡（UAFM）法や試料だけを励振する原子
間力音響顕微鏡（AFAM）法を用いても、同
様 の 結果が 得 られる こ とを報 告 し た
（Ultramicroscopy 133, 41, 2013）。 
 この研究により、申請者らはカンチレバー
の接触共振特性の変調が主な可視化メカニ
ズムと考え、最近、カンチレバーの熱振動ノ
イズスペクトルを各点において測定する走
査型熱雑音顕微鏡（Scanning Thermal Noise 
Microscopy: STNM）を開発し、同試料の表面
下構造の可視化を試みた（図 1）。 

 

図 1: STNM 法のセットアップ図（左）および
熱振動スペクトル例（右） 

 

図 2: STNM 法によるフォトポリマー膜（膜厚
300 nm）に埋もれた Au ナノ粒子の可視化例
（左: 接触共振周波数像, 右: Q 値像, 700 nm 
× 700 nm） 

 
STNM 法は従来の SNFUH 法、UAFM 法、

AFAM 法と異なり、励振メカニズムを必要と
せず、物理現象を飛躍的に単純化し、よりダ
イレクトに可視化メカニズムに迫ることが
できる手法と言える。STNM 像（図 2）の取
得には約 6 時間を要したが、300 nm のフォト
ポリマー膜下の金ナノ粒子を可視化するこ
とに成功した。この結果から、表面下の物質
が探針接触部の接触粘弾性を変調している

ことが明らかとなった。 
 
２．研究の目的 
AFAM 法や STNM 法を用いて、ナノ構造物の
組成やサイズ、高分子材料（マトリクス）の
厚み、さらには基板の組成を変えて、どのよ
うな組み合わせであればナノ構造物が可視
かできるかを検証し、表面下構造可視化メカ
ニズムに迫る、またどのくらい応用可能性が
あるかを検討することを目的とした。 
 
３．研究の方法 
ポリイミド基板やシリコン基板上に金ナノ
粒子、シリカ粒子、ポリスチレンナノ粒子、
金ナノロッド、金電極等を散布または作製し、
フォトポリマーをスピンコートしたサンド
イッチ構造試料を作製した。これらの試料を
対象に、AFAM 法ならびに STNM 法により表
面下構造可視化実験を行なった。また、STNM
において各点で得られた熱振動スペクトル
を理論式にフィッティングすることで探針
直下の領域の接触粘弾性を算出し、表面下構
造可視化メカニズムを考察した。 
 
４．研究成果 
図 3 は STNM 法によるフォトポリマー膜（膜
厚 300 nm）に埋もれた粒径 100 nm のポリス
チレン（PS）ナノ粒子の可視化例であり、フ
ォトポリマーより PSのヤング率が低いため、
接触共振周波数（fc）が低くなっていること
が分かる。一方、図 4は STNM 法によるフォ
トポリマー膜（膜厚 300 nm）に埋もれた粒径
100 nmのPSナノ粒子と粒径150 nmの金ナノ
粒子の同時可視化例であり、それぞれの粒子
のヤング率がフォトポリマー膜のそれに対
して小さい（低 fc）か大きいか（高 fc）で識
別できていることが分かる。 
 PS ナノ粒子は金ナノ粒子と比べて圧倒的
に低いヤング率を有しており、ポリイミド基
板やフォトポリマーのヤング率と比べても
低い。金ナノ粒子／ポリイミド基板の系では
金ナノ粒子直上で fcが低下することが分かっ
ていたが、PS ナノ粒子／ポリイミド基板の系
では逆に fcが低下することが明らかとなった。
一方、金ナノ粒子／シリコン基板の系では表
面下の金ナノ粒子の可視化は困難であった
が、PS ナノ粒子／シリコン基板の系では可視
化が可能なことが分かった。 
 

 
図 3: STNM 法によるフォトポリマー膜（膜厚
300 nm）に埋もれた PS ナノ粒子の可視化例
（左: 表面形状像, 右: fc像, 1 µm × 1 µm） 
 



 
図 4: STNM 法によるフォトポリマー膜（膜厚
300 nm）に埋もれた PS ナノ粒子および金ナ
ノ粒子の可視化例（1 µm × 1 µm） 
 

 次に、ポリイミド基板上にリソグラフィに
より金電極を作製し、金ナノ粒子を散布する
ことで、表面下構造として金電極と金ナノ粒
子の両方の同時可視化を試みた。金ナノ粒子
は可視化できたが、金電極上ではほとんど fc

が変化せず、可視化できなかった。 
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図 5: STNM 法によるフォトポリマー膜（膜厚
160 nm）に埋もれた金電極および金ナノ粒子
の可視化実験結果（1 µm × 1 µm） 
 
 その他、様々な実験結果から、次のような
モデルを考案した。図 6 は一連の実験で用い
た試料系であり、ポリイミド基板およびシリ
コン基板上の金ナノ粒子および PS ナノ粒子
を表している。これらの粒子に対して、マト
リクスおよび基板の相対的硬さを白黒で表
したモデル図を併せて示している。探針から
の応力が及ぶ有効ボリューム（図 1）内の硬
さが大きく変調される場合にのみ、表面下
構造が可視化できることを示唆している。
たとえば、このモデルでは、硬い基板上に硬
い材料がある場合、可視化が困難となる。 
 

 

 
図 6: 実験で用いた試料系の模式図（上）と
相対的な硬さで単純化したモデル図（下） 
 

 また、このモデルから、AFAM や STNM に
よる表面下構造の可視化には、粒子の直上の
マトリクス材料（今回はフォトポリマー）の
ヤング率だけでなく、粒子の下の基板のヤン
グ率も影響することが見出された。また、シ
リコン基板は電子デバイスの基板としても
広く用いられることから、シリコン基板を用
いた表面下構造可視化実験は応用上非常に
興味深く、今後は応用を念頭にした実験を行
っていくことが望ましい。そのため、シリコ
ン基板を用い、ナノ粒子直上における fcとフ
ォトポリマー膜厚との相関を調べる予備実
験として、ドライエッチングにより凹凸を形
成した基板を作製し、STNM による PS ナノ
粒子の可視化実験を試みた（図 7）。表面形状
像において、マトリクス表面の形状にシリコ
ンの凹凸がやや反映されており、凹部上の PS
ナノ粒子と凸部上の PS ナノ粒子では STNM
像におけるコントラスト（fc）が異なってい
ることが分かる。 

 

 
図 7: STNM 法による凹凸のあるシリコン基
板上の PS ナノ粒子の可視化例（1 µm × 1 µm） 
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