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研究成果の概要（和文）：オープンループ電位顕微鏡（OL-EPM）は、電極表面の構造と電位分布を液中かつナノ
スケールで同時に観察できる原子間力顕微鏡技術である。本研究では、OL-EPMによる電位の定量測定の精度向上
を目指して、探針先端部にはたらく静電的相互作用力のみを検出できる方法について検討した。まず、探針先端
部以外を絶縁膜で覆った導電性カンチレバーの作製方法を考案し、交流バイアス電圧の周波数特性や探針－試料
間距離依存性から、このカンチレバーの有効性を示せた。また、ヘテロダイン法による静電力検出についても検
討し、探針先端部の静電的相互作用力を支配的に検出できる可能性を示した。

研究成果の概要（英文）：Open-loop electric potential microscopy (OL-EPM) is a powerful atomic force 
microscope (AFM) technique that can measure surface structure and surface potential simultaneously 
in liquids. To improve its performance of quantitative potential measurement, we have examined 
methods to detect an electrostatic interaction force acting only on a tip apex. We established a 
procedure to make a conductive cantilever of which surface is coated with insulating except for tip 
apex and demonstrated its effectiveness from modulation frequency response and tip-sample distance 
dependences of electrostatic interaction force. We also investigated heterodyne method and 
demonstrated the possibility to detect an electrostatic force acting on the tip apex dominantly.

研究分野： 走査型プローブ顕微鏡
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研究成果の学術的意義や社会的意義
OL-EPMは表面の電位分布を液中で測定できる唯一の技術である。本研究の成果をもとに、OL-EPMがさらなる進化
を遂げることができれば、電気化学反応に関わる諸現象の理解は飛躍的に進むと期待される。さらに、OL-EPM
は、金属材料、電池、化粧品など、多岐にわたる分野において産業の発展に大きく貢献できる共通基盤技術にな
ると期待される。

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属されます。



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９（共通） 
１．研究開始当初の背景 

電極－電解液界面で起こる電気化学反応は、電池や触媒、金属腐食など、多くの産業分野で利

用されている重要な現象である。電気化学反応プロセスは、電極表面のマイクロ～原子スケール

の微細な凹凸や電位分布によって大きく左右されるだけでなく、反応の進行に応じて起こる表

面構造や電位分布の変化が電池の性能劣化や金属腐食の進行に大きく関与する。そのため、固液

界面における電極表面の構造と電位分布をその場で同時に観察することができれば、反応箇所

を特定し、そこでの反応メカニズムを理解することができる。ひいては、電気化学反応を利用し

た既存技術の性能改善、新規デバイスの開発に貢献できると期待される。 

大気中や真空中で表面構造と電位分布を同時観察するには、原子間力顕微鏡（AFM）の派生技

術であるケルビンプローブフォース顕微鏡（KFM）がよく用いられる。KFM 測定では、探針－

試料間に直流および交流バイアス電圧を印加するため、液中測定には適していない。そこで代表

者は、液中でも表面構造と電位分布をナノスケールで同時に観察ができる AFM 技術として、オ

ープンループ電位顕微鏡（OL-EPM）を開発した（Kobayashi et al., Rev. Sci. Instrum., 81 (2010) 

123705）。この手法では、高周波（fm）の交流バイアス電圧を探針－電極間に印加することで、探

針や電極で起こる不要な電気化学反応を抑制し、かつ、これによって誘起される静電的相互作用

力によって振動するカンチレバーの変位信号の fm成分と 2fm成分から表面電位（Vs）を算出する。

この OL-EPM の実現により、表面構造と電位分布から現象のメカニズムを定性的に説明するこ

とが可能となった。 

 

２．研究の目的 

OL-EPM の有効性が示されたその一方で、OL-EPM をよりよくするためには、表面電位の定量

測定についてさらに検討する必要がある。その理由として、交流バイアス電圧の印加で誘起され

る静電的相互作用力には、探針先端に作用する成分だけでなく、探針側面やカンチレバーに作用

する成分も存在している。これまでは、それら全てを含んだ状態で静電的相互作用力を検出して

いたため、本来の表面電位の値と乖離が生じると考えられる。そこで本研究では、OL-EPM によ

る液中表面電位の定量的測定に向けた要素技術を開発することを目的とした。 

 

３．研究の方法 

①探針先端のみ導電性をもつ絶縁コートカンチレバーの作製 

②ヘテロダイン検出法による探針先端－試料間静電気力の支配的検出 

 

４．研究成果 

①探針先端のみ導電性をもつ絶縁コートカンチレバーの作製 

探針側面およびカンチレバーに絶縁コーティングを施し、探針先端部だけ導電部を露出させ

たカンチレバーを用いることで、探針側面やカンチレバーに働く静電的相互作用力を抑え、探針

先端部に働く静電的相互作用力を支配的に検出できると期待される。 

本研究では、高周波（RF）スパッタリン

グ装置で、市販の両面 Au コートカンチレ

バーに、絶縁膜として SiO2をさらにコート

した（膜厚 ~ 100 nm）。次に、コンタクト

モード AFM で探針先端を金属表面にこす

りつけることで探針先端の絶縁膜を除去

した。探針－金属間には直流バイアス電圧

を印加しておき、流れる電流から絶縁膜の

除去を判断した。 

その後、(1) Au コート探針、(2) SiO2膜付

き Au コート探針、(3)先端の SiO2膜を除去

 
図 1 各種カンチレバーに働く静電的相互作用
力の fm依存性 



した SiO2膜付き Au コート探針を用いて、静電的

相互作用力の大きさ（A1）の fm依存性を測定した

（図 1）。その結果、OL-EPM 測定で使用する周波

数帯（10 kHz < fm <共振周波数）において、探針

(1)に比べて、探針(2)、(3)の A1が小さくなること

が分かった。このことは、残存するカンチレバー

の不要な振動が絶縁膜によって抑制されている

こと示している。さらに、探針(1)～(3)の距離依存

性を測定したところ（図 2）、絶縁膜で覆われた探

針(2)では距離依存性がみられなかったが、導電

性を有する探針(1)、(3)では距離依存性がみられ

た。以上のことから、探針先端部以外を絶縁膜で

覆うことによって、探針先端にのみ静電的相互作

用力が誘起されることを明らかにした。 
 
 
 
②ヘテロダイン検出法による探針先端－試料間静電気力の支配的検出 

Sugawara らは、真空中 KFM 測定において、ヘテロダイン検出法を用いることで、探針先端部

に働く静電的相互作用力を支配的に検出できることを示している（Sugawara et al., Appl. Phys. Lett., 

100 (2012) 223104）。この方法では、周波数 fmの交流電圧とカンチレバーの共振周波数（f0）をも

つ（同期）信号を掛け合わせることで生じる周波数（fm-f0）の交流電圧を探針－試料間に印加す

る。このとき生じる静電気力（Fes）は周波数（fm-f0）の成分を有する。一方、静電気力には距離

依存性があり、探針の位置はカンチレバーの共振周波数での振動によって周波数（f0）で振動し

ているため、Fesは f0で変調される。その結果、fm-f0と f0の周波数成分が掛け合わさって、Fesに

fm 成分が生じる。この fm 成分に含まれる探針先端成分（Fapex）と探針側面成分（Fcone）、カンチ

レバー成分（Fcantilever）は、理論上、試料表面からの距離（z）に対してそれぞれ 1/z2および 1/z3に

比例するため、試料表面に近い Fapex 成分が支配的となる。そのため、ロックインアンプで fm成

分を検出することで Fapexを支配的に検出可能となる。この手法は、KFM と同じバイアス変調法

を用いる OL-EPM に応用したところ、計算上では KFM と同様、Fapex : Fcone + Fcantilever = 99 : 1 と

なるためことがわかった。このことから、ヘテロダイン法を用いることで、OL-EPM でも Fapex成

分を支配的に検出できると考えられる。そこで、ヘテロダイン回路を作製し、実際に実験してみ

たところ、探針先端成分を検出できているのではないかと思われる結果が得られた。 

 
図 2 各種カンチレバーに働く静電的相互
作用力の探針－試料間依存性 
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