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研究成果の概要（和文）：ナノ・マイクロ領域における応力分布診断、これらの領域にも持ちこ

めるユビキタス光源の観点から、１粒１粒の応力発光粒子に関する発光特性を知ることが必要

不可欠である。更に、結晶軸、サイズ、形等、応力発光粒子の個体差と発光特性をナノの視点

から評価することで、高効率応力発光体の研究を推進する強力な知見が期待できる。原子間力

顕微鏡（AFM）と光測定系から構成される装置を自作し、【単一応力発光ナノ粒子の応力発光特

性】を検討した。結果、応力発光体ナノ粒子からの発光検出、更には単一ナノ粒子であっても、

発光と印加応力に比例関係が成り立つことを世界で初めて明らかにした。 

 
研究成果の概要（英文）：We successfully measured mechanoluminescence from a single 
mechanoluminescent (ML) nanoparticle.  In order to measure the weak light emission from 
single ML nanoparticles induced by the application of a microforce, we developed an 
apparatus based on atomic force microscopy equipped with a photomultiplier.  
Interestingly, the emission intensity from the single ML nanoparticle was approximately 
proportional to the load applied by the atomic force microscope cantilever.  These 
results indicate that individual ML nanoparticles show promise for use as nanoscale stress 
sensors and ubiquitous light sources in nanoscopic dark-field such as bio-tissues. 
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１．研究開始当初の背景 
21 世紀のテクノロジーは、持続的に発展す
る社会を無視した形では存在し得ない。これ

を支え得る要素は高効率、省エネ、低環境負
荷な物質・産業であり、今後この様な分野へ
の産業の重心移動はより活発、かつ熾烈なも
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のになっていくであろう。その産業の重心移
動を突き動かす科学技術とは、①微視的（ナ
ノスコピック）な空間での出来事をナノスコ
ピックな視点から理解し得る革新的な計
測・診断技術、②これら結果を物質世界に還
元し、高機能化に適した物質の再構築を図る
技術であり、ナノテクノロジーの強力なアウ
トカムであることは万人の認める所である。
得られる要素技術は、化学、生物、物理など
分野横断的な新学術領域の創生を生み出し
うる他、サイズの観点から潜在的に生体への
導入と非破壊診断技術（健康の安全・安心）
といった人間の最大の関心事項を強く期待
させる。従って、産業的観点、学術的な観点、
安全・安心の観点等いずれの観点からも、こ
れまでにない【ナノの視点からモノを見る
目】を開発することは、極めて有意義と認識
されるようになっている。 
そのなかで、産業技術総合研究所九州セン
ターにある当研究室には、上記のナノスコピ
ック診断技術となり得るオンリーワンの光
機能性材料【応力発光体】がある。これは圧
縮、引っ張り、摩擦、破壊、振動などの力学
的エネルギーにより繰り返し発光する日本
発・世界初の新素材であり、これまでに以下
のことが明らかになっていた。 
(1)発光強度と、加えた力学的エネルギーに
は比例関係が成り立つ。 
(2)『力→光』変換に、別の補助的なエネル
ギーは必要ない。 
(3)変換効率を初期の数万倍に向上させ、弱
い力でも発光が見えるようになった（弾性発
光領域で実用化可能な程発光する世界最初
の材料）。 
(4)微粒子化（10nm～数十μm）、塗膜化に成
功した。 
従って、このナノサイズの応力発光体を、
ナノの視点を持ったプローブとして使用す
ることで、ナノ・マイクロ領域における動的
応力診断ツールが出来るはず、という期待が
当然の背景としてあった。 
 
２．研究の目的 
 マイクロ・ナノ領域におけるダイナミック
な応力分布を診断する分析システムの開発
を行うに当たって、更には、これらの領域に

対して持ちこめるユビキタス光源の観点か
らみても、ナノ領域でのプローブとして使用
する１粒１粒の応力発光粒子に関する発光
特性を知ることが必要不可欠である。これこ
そ本研究の最大の目的であった。 
そこで本研究では、我々の独創的シーズで
あるスマートマテリアル：応力発光体（マイ
クロ粒子、ナノ粒子）の１粒に着目し、その
発光特性を明らかにすることを、研究の目的
とした（図１）。 
 
３．研究の方法 
 (1)評価システムの確立 
上述の通り、応力発光体は当研究室独自の
材料である。新規物質の開発と、それを生か
す新規計測法の開発は、表裏一体である。今
回、単一粒子からの応力発光を検出する為に、
フォトンカウンティングユニットを取り付
けたＡＦＭシステムの自作を行った。ナノ粒
子の正確な位置に応力印加を行うカンチレ
バーについても、バネ定数や材質（Si、Si3N4、
ダイヤモンド、カーボンナノチューブなど）、
チップ形状（通常型、先端磨耗型等）につい
て検討を行い、Si3N4でつくられたバネ定数
42 N/m の探針を使用することにした。 
 
(2)使用した応力発光体 

 
 実験に使用した応力発光体は、現時点で最
も発光効率の高い SAO:E（α-SrAl2O4:Eu

2+；
europium-doped strontium aluminate)を用
いた。SAO:E 粒子のうち、マイクロ粒子に関
しては固相合成法、ナノ粒子に関しては噴霧

 

 
図１ 本研究の目的 

 
図２ 使用した応力発光体 SAO:E の SEM
像。(a)マイクロ粒子（粒径：約 1－5μm）、
(b)ナノ粒子（粒径：30－40 nm）。 
 



 

 

熱分解法で作製したものを用いた（図２）。
SAO:E はナノ粒子、マイクロ粒子ともに、Eu2+

に由来するブロードな発光ピークを 520nm付
近に持ち、応力発光（ML）、PL 共に緑色の発
光を示すことを確認している。 
 更に、他の組成の粒子に関しても、同傾向
の応力発光が得られるか？検討した。 
 
(3)単一応力発光粒子の応力発光評価 
以下に、自作した評価装置の概要を記す
（図３）。 
 

 
試料の SAO:E 粒子は、スライドガラス基板
の上に塗布、固定化して測定に使用した。実
験の流れとしては、①タッピングモードによ
る AFM 像の観察、②得られた像をもとに、AFM
カンチレバーを SAO:E 粒子の上に移動、③フ
ォースカーブ測定を利用して SAO:E粒子に対
して応力（数μN～数十μN）を印加、④粒子
形状の変化について再度 AFM 像の観察、を各
粒子に対して行った。粒子から得られる発光
は、スライドガラスの真下に設置した光電子
増倍管を使って検出を行い、オシロスコープ、
並びにフォトカウンターを用いて記録した。 
 
４．研究成果 
(1)応力発光粒子 SAO:E の破壊特性評価 
実験を開始した当初は、応力発光体に対し
てどの程度の応力印加が可能か不明であっ
た。そこで最初に、ＡＦＭカンチレバーによ
る応力発光体の破壊特性評価を行った。 
カンチレバーで応力発光マイクロ粒子に
繰り返し荷重（数μ～数十μN）を印加する
と、マイクロ粒子の多くは破壊されることが
明らかになった（図４(a)、(b)）。粒子サイ

ズと破壊に必要な力の関係を評価したが、マ
イクロ粒子に関しては全く相関が無いこと
が明らかになった。 
一方で、カンチレバーによる破砕を繰り返
した後、粒子がある大きさ（約数十 nm）以下
になると、たとえ数十μN の力を印加しても
粒子の破壊は観測されなくなった。更に、応
力発光ナノ粒子に関しても同様の結果を得
た。これ以上に大きな外力に対する破壊特性
は、カンチレバー側の破壊により、計測出来
なかったが、少なくとも、ナノ・マイクロ領
域に潜む数十μN 程度の外力に関して、適応
可能であることが、初めて明らかになった。 
 
(2)応力発光マイクロ粒子 SAOEの破壊発光と
弾性変形発光の評価 
前項で、マイクロ粒子を破壊した際、同時
に光計測実験を行ったところ、単一粒子から
の発光が観測された（図５(a))。本発光信号
は弾性変形発光より発光強度が著しく高い
破壊発光を捕らえたものではあるが、今回開
発した単一粒子応力発光評価装置を用いて
計測した最初の例である。その後、SAO:E マ
イクロ粒子の弾性変形発光と破壊発光の強
度を比較すると、弾性変形発光は破壊発光の
1/10 倍程度に留まることが明らかになった
（図５(b))。このことは、弾性変形の歪みエ
ネルギーが、破壊のエネルギーよりも小さい
という一般的な知見と一致している。 

 
(3)応力発光ナノ粒子 SAOE の応力発光計測 
SAO:E ナノ粒子を塗布、固定化したスライ
ドグラスの AFM 像を図６(a)に示す。応力印
加目標の SAO:E ナノ粒子 Aに関する断面ライ
ンプロファイル（X－Y、図６(b)）を測定す
ると、AFM の Z 軸方向の情報から、約 40nm の
ナノ粒子であることが分かった。AFM 測定よ
り得られた SAO:E ナノ粒子の粒径は、電子顕
微鏡測定（SEM 像：図６(a)挿絵、TEM 測定）
から算出した粒径と一致している。 
 

図３ 本研究に使用した装置の概要 

図４ 応力発光マイクロ粒子の AFM 像。矢印
の位置に対する応力印加の前(a) と後(b)。 
 

図５ 応力発光マイクロ粒子SAO:Eの破壊発
光(a)と弾性変形発光(b)。 



 

 

 
SAO:E ナノ粒子 A に対する加重印加信号と
得られた発光信号を図７に示す。この加重印
加信号は、制御系の命令信号でなく、荷重印
加に伴う AFMカンチレバーの反り返りを実測
したものである。従って、カンチレバーが荷
重を印加する様子をダイレクトに捕らえて
いる。発光信号は、カンチレバーを用いて荷
重を印加する間、スライドグラス直下の光電
増倍管（PM）で常に光検出を行い、オシロス
コープで印加信号と同期させたものである。
この図より、全ての荷重印加（５μN）に対
応して、明確な発光信号を得ることに成功し
た。本結果は、単一ナノ粒子からの応力発光
を捉えた世界で初めての例である。 
 
(4)応力発光ナノ粒子 SAOE の発光特性評価 
応力発光ナノ粒子 SAOE の発光特性評価と

して、荷重印加の周波数依存性、並びに印加
荷重依存性について検討を行った。 
 周波数依存性に関しては、カンチレバーに
よる荷重印加の周波数を 0.03－0.59Hzと変化
せても、印加信号に対応した発光信号が得ら
れることを見出した（図は論文投稿中の為、
非表記）。更に高い周波数に関しては、AFM の
カンチレバーで直接押すという関係上、SN 比
が著しく低下した為、これ以上は確認してい
ないが、高分子中にブレンドした膜での実験
では、更に高周波の荷重印加にも、応力発光
が追随することは確かめている。 
 応力発光の印加荷重依存性の評価に関し
ては、一定時間（20 秒）外力（0-10μN）を
印加（0.59Hz）し、その間のフォトンカウン
ティングを行なうこと、更に複数回の平均値
を取ることで、発光強度の定量化を行った。
先ず、同一粒子、もしくは同じサイズのナノ
粒子に、同条件で応力印加を行なうと、同程
度の発光が得られることを確認し、評価プロ
トコルの妥当性、信頼性を確認した。本評価
プロトコルに従って、印加応力を 0-10μN ま
で変化させて発光を定量評価することで、例
え１粒からの応力発光であっても、発光強度
が荷重に比例して増大することを、世界で初
めて明らかにした（図は論文投稿中の為、非
表記）。更に、図６の様に集合化された場合
の発光強度は、１粒が単独で存在する分散系
の場合と同程度の発光であることを確認し
た。このことは、二次元的にナノ粒子を組織
化することで、ナノ・マイクロ領域の応力分
布の計測が可能になることを意味している。 
 
(5)緑色応力発光マイクロ粒子 Ca2MgSi2O7:Eu, 
Dy（CMSED）からの発光 
 SAOE とは化学組成が異なる緑色応力発光
マイクロ粒子を用いて、単一粒子の発光特性
評価を行った。高発光輝度の SAOE 程鮮明で
はないものの、印加信号に対応した発光信号
を得ること、更にその応力発光は荷重に依存
するという同様の傾向を得ることに成功し
た。このことは、SAOE に限らず、本開発の評
価システムが、単一粒子の応力発光特性評価
と DB作製に有用であることを示唆している。 
 
(6)まとめ・今後の展望 
本研究では、①原子間力顕微鏡（AFM）と
光測定系から構成される評価装置を自作し、
【単一応力発光ナノ粒子の応力発光特性】を
検討した。結果、②応力発光体ナノ粒子から
の発光検出に成功し、更には③単一ナノ粒子
であっても、発光と印加応力に比例関係が成
り立つことを世界で初めて明らかにした。 
以上より、一粒の応力発光ナノ粒子が、
各々の周辺環境の応力を検知し発光するこ
と、すなわちナノ・マイクロ領域における応
力分布センサーになる可能性を、世界で初め

 
図６ (a)SAO:E 応力発光ナノ粒子を固定化
したガラス基板の AFM 像、(b)X (▲)から
Y(■)点までの断面ラインプロファイル。 
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図７ 単一応力発光ナノ粒子に対する荷重
信号（a）と対応する発光信号（a）。 



 

 

て見出すことに成功しており、本研究の目的
を達成した。また、本結果のインパクトの大
きさは、2007 年、ナノ学会「若手講演優秀賞」
の受賞や複数の招待講演依頼からも伺える。 
今後の展開を考える上でも、本研究におい
て明らかになった【１粒の応力発光体が独立
的に光る】、と言うのは極めて大きな意味を
持つ。更に高輝度な応力発光ナノ粒子を作製
することで、応力診断用のプローブというだ
けでなく、光の導入が困難な生体内などナ
ノ・マイクロ領域に対して、光を届けること
ができる【ユビキタスナノ光源】への展開が
可能になると考えており、このような方向へ
の展開中である。 
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