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研究成果の概要（和文）：本研究では、固体表面に発現するマクロな応力場が原子構造やその結合状態、電荷秩序にど
のような影響を与えるのかを解明するために、超高真空電子顕微鏡内で駆動し、試料に応力場を加えることができる原
子間力顕微鏡特殊ホルダーを開発した。その結果、AFM探針が試料表面に近づいた時の反射電子顕微鏡像の取得に成功
した。また、表面の結合状態（弾性状態）を原子スケールで空間的に取得する技術（多周波数モード原子間力顕微鏡法
）や表面電荷状態を高感度に取得する技術（新しいケルビンプローブ力顕微鏡法）の開発に成功した。これらの技術を
駆使して、表面のマクロな応力場が原子構造や表面物性にどのような影響を与えるのかを解明する。

研究成果の概要（英文）：In order to investigate the correlated changes of the atomic bonding state and 
electronic state of a surface when applying the macroscopic strain field on it, I specially designed and 
produced the atomic force microscopy holder working in an electron microscope, which equipped with the 
strain force applying system. I successfully imaged the gap between an AFM tip and a Si(111) surface by 
reflection electron microscopy. In addition, I developed useful techniques for probing the individual 
atomic bonding state of the surface spatially and acquiring surface electron charge state with high 
sensitivity.

研究分野：表面界面

キーワード： 表面界面物性　走査プローブ顕微鏡　電子顕微鏡

  １版



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９、Ｚ－１９（共通） 

１． 研究開始当初の背景 
固体表面はバルクとは異なり本質的に応
力場が存在し、原子の結合状態や表面物性に
影響を与えている。殊に、表面に存在する結
晶欠陥、不純物やステップの近傍では局所的
な構造変化があるため歪場が集中しており、
原子結合状態や電子の軌道状態が変化し、そ
こに発現する磁性や電気伝導特性（マルチフ
ェロイック物性）は劇的な変化を受けるとさ
れている。したがって固体表面の応力場を原
子スケールで観測し、制御することは固体表
面に発現する新奇な物性を理解するために
重要である。 
しかし、応力場と表面物性変化との関係を
原子スケールで捕らえる研究は実験的には
平均化されたサブマイクロスケールの長距
離秩序を捕らえる手法（例えば X線、中性子、
電子線散乱による解析）でしかなされていな
い。こういった興味深い短距離物性秩序を明
らかにするための有力な研究手段、つまり、
原子スケールで応力場と原子の結合状態や
電子状態を計測する技術は未開拓であった。 
 
２．研究の目的 
固体表面に生じている応力や歪場を観測
し、さらに表面の原子構造や原子の結合状態
や電荷分布にどのように影響を与えている
のかを観測することは、固体表面の原子スケ
ールの新規な物性発現の機能解明において
重要である。 
本研究では、超高真空電子顕微鏡内で駆動
する原子間力顕微鏡特殊ホルダーを開発し、
試料表面に発現する応力歪場を反射電子顕
微鏡法と原子間力顕微鏡法（AFM）により同
時観察し、マクロな応力場が原子構造やその
結合状態、電荷秩序にどのような影響を与え
るのかを解明することを目的とした。また、
試料表面に引張応力印加機構を導入し、試料
表面に引張応力場を発生させたときの応力
歪場の変化に対して、原子構造とそのそれら
表面物性状態がどのように変化するのかを
明らかにすることを目的とした。 
 
３．研究の方法 
(1)電子顕微鏡用 AFMホルダーの作製 
本研究では、原子間力顕微鏡を組み込んだ
電子顕微鏡ホルダーを作製する。扱う試料は
電子顕微鏡の狭いポールピースギャップ(約
3mm)内に組み込まなくてはならず、AFM ユ
ニットの小型・軽量化、高剛性化を追求し、
さらに超高真空電子顕微鏡チャンバー内で
通電加熱清浄化できる機構を装備させたホ
ルダーの作製を行った。 
また、AFMの力センサーには自己検出型の
ピエゾ抵抗カンチレバーを用いた。一般に広
く用いられている光てこ方式 AFM とは異な
り、レーザーやフォトディテクターなどの光
学機器を導入したり、光学系の位置合わせが
不要であり、電子顕微鏡内の限られた空間で
の使用に優れている。 

 
また、反射電子顕微鏡により試料を観察す
るためには試料からの反射電子線が電子顕
微鏡の光軸合うように試料を傾けなければ
ならない。そのための試料を傾斜可能なホル
ダーを設計・製作した。 
短冊形の試料をホルダー内に保持して、一
軸引張応力発生機構を導入した。具体的には
楔型の冶具（石英製）を試料背面から押し当
てる機構を装備する。これによって 5%程度
までの引張応力を試料表面に発生させるこ
とができる。 
 
(2)電子顕微鏡用ホルダーの特性評価 
ホルダー製作後は、まずホルダーの機械的
な性能を標準試料の原子分解能観察により
評価する。また、電子線は AFM 観察におい
て、付加的な相互作用力を与えると考えられ
る。そこで電子線による影響を低減するため
の条件やバイアス電圧の印加などにより
REMとの同時観測においてAFM原子分解能
が得られる条件を探る。なお、標準試料とし
てはシリコン(Si(111))の清浄表面を使用する。 
 
(3)表面歪場の REM-AFM同時観測。 
試料表面には結晶欠陥や転位から生じる
応力歪場が存在する。REMはサブマイクロス
ケールで広がる 10-4程度の歪場を検出可能で
あるため、応力歪場の位置を同定できる。歪
場付近での原子スケールの弾性特性（結合状
態）は多周波数モード AFM 法を用いて観測
する。これら応力歪場に対する原子結合状態
との関係を解明する。 
 
(4) 応力歪場印加による表面歪場変化の
REM-AFM観察。 
応力印加機構を使用して、アルミナ薄膜
（Al2O3/NiAl(110)）試料表面に引張応力を発
生させる。この引張応力が試料表面でどのよ
うに緩和されるか、また結晶欠陥や転位から
生じる歪がどのように変化するか REM 観察
する。それと同時に AFM 観察を行い、原子
構造の変化や弾性状態の変化をあわせて観
測し、応力歪場印加に対する表面歪場の変化
をサブマイクロスケールと原子スケールで
解明する。 
 
(5) 応力歪場印加による表面物性変化の
AFM観察 

AFM を応用した表面電位を測定する
KPFMを改良し、表面の局所電位や電荷分布
を高感度（エネルギー分解能が数 meV）に捕
らえることの出来る新しいケルビンプロー
ブ力顕微鏡法を開発する。この技術を装備し、
試料表面の電荷分布状態、電荷移動に伴うポ
テンシャルの変化や電子状態を高感度に観
測する。そこで応力歪場の変化がどのように
表面原子配列や弾性状態に影響を与え、電荷
秩序に変化をもたらすのか観測する。 
 



４．研究成果 
(1) 電子顕微鏡用 AFMホルダーの特性評価 
まず、図に本研究で作製した応力印加型電
子顕微鏡用 AFM ホルダーを用いてシリコン
（Si(111)7x7）表面とシリコンカンチレバー探
針との間隙を反射電子顕微鏡法で観測した
電子顕微鏡写真を示す。Si(111)7x7 表面の反
射電子顕微鏡像上にカンチレバー探針の実
像(true)と鏡像(mirror)が対向して撮像されて
いる。 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図：AFM 探針を Si(111)表面に近づけたとき
の反射電子顕微鏡像 

 
作製した電子顕微鏡用 AFM ホルダーはい
くつかの問題点が生じており、電子顕微鏡内
での AFM 観察は困難な状況で現在解決策を
検討中である。まず、力センサーに使用する
ピエゾ抵抗カンチレバーは励振信号のノイ
ズレベルが高く、信号の検出感度を上げなく
てはならない。そのため、現在信号増幅器の
改良を行っている。また、作製した応力印加
機構では表面の物性状態を変化させるに十
分な歪場を与え続けることが難しく、時間と
共に歪の緩和が観測された。ピエゾ駆動を使
うなどした応力印加機構の改良が必要であ
り、現在検討中である。 
 
(2) 多周波数モード原子間力顕微鏡法の開発 
固体表面の応力場を原子スケールで観測
するためには個々の表面原子の結合状態（弾
性状態）を知る必要がある。しかし、従来の
AFM では表面垂直方向の弾性状態しか知見
が得られず、表面水平方向に個々の原子が表
面とどのように結合しているのかわからな
い。そこで、表面の弾性状態を原子スケール
で空間的に取得するために多周波数モード
原子間力顕微鏡法（MF-AFM）の開発を行っ
た。MF-AFMではカンチレバーをその共振振
動の２次のたわみモードとねじれモードの
両モードで同時に励振する。このとき、探針
－試料間に働く近距離相互作用力の表面垂
直成分：Fz（２次たわみモードから取得）と
水平成分：Fx（ねじれモードから取得）の同
時取得できるようになった。また、それぞれ
の励振モードの振動振幅を最適化（それぞれ
200～300pm、40pm）することで、表面原子

と探針試料間に働く相互作用力（弾性状態）
を原子スケールでベクトル場表示できるよ
うになった。現在この結果をもとに論文を執
筆中である。 

 
(3) 新しいケルビンプローブ力顕微鏡法の開
発 

KPFMは探針と試料表面間に働く相互作用
力を検出する。しかし、この相互作用力の中
には探針試料間に微小電流（トンネル電流）
が流れることによって生じる相互作用力も
含まれており、純粋な表面の局所電位や電荷
分布を計測できているのか問題であった。そ
こで、新しい手法（ロックイン検出で 2つの
変調周波数を利用）を考案し、それに基づく
KPFM法の開発に取り組んだ。この手法は従
来のケルビンプローブ顕微鏡法（KPFM）の
信号取得法を改良し、信号フィードバックを
使用しない新しい KPFM法を開発した。これ
により、さらなる高感度な表面電荷状態分布
の取得が期待できる。 

 
(4) 以上まとめると、本研究により、カンチ
レバー探針を試料表面上に近づけた状態を
反射電子顕微鏡観察できることに成功した。
しかし、いくつか問題点が生じているためこ
れらを解決し、AFMと反射電子顕微鏡同時観
察を行っていく予定である。一方、表面の弾
性状態を原子スケールで空間的に取得する
技術や表面電荷状態を高感度に取得する技
術の開発に成功した。今後はこれらの技術を
駆使して、表面のマクロな応力場が原子構造
や表面物性にどのような影響を与えるのか
を解明する予定である。 
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