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顕微鏡観察用にナノ粒子1やナノ結晶2をシリコン基板に展開する方法として、我々はこれまで

「サンドイッチ凍結乾燥法」3 (図 1)を開発してきた。懸濁液や水溶液をシリコン基板で挟んで薄膜

にして上下から低熱源に接触させると、熱交換や熱伝導の時間が劇的に減少し、凝集する間もな

く凍結する。真空中で水分を昇華させれば、基板上にバラバラのナノ粒子が残る。今回は、こう

して得られた展開基板から AFM観察位置を選定したり、展開手法の改善を行ったりするための、

展開品質評価法について報告する。AFM計測には膨大な時間を要するので、AFM自体より速い

測定法を用いることが実用的な評価のためには必須である。本研究では、光学顕微鏡を援用した。

ナノ粒子展開基板の斜め上から白色光を入射し、真上から散乱光を観察する。粒子が載ってい

ない部分は入射光を全反射して暗く見える。粒径数 100nmまでの粒子 (ナノ粒子や少数凝集体)に

は、散乱角によらず短波長ほど強く散乱する性質が残り、ランダムに孤立展開された基板をこの

白色光斜上照射暗視野顕微法で観察すると、領域全体が青く面発光しているように見える。

この中から 100nm径程度未満のナノ粒子が孤立分散する領域を選別するため、真上から光を当

てる通常の反射像も観察する。凝集体では無視できる側方散乱が孤立粒子では無視できないため、

ナノ粒子がバラバラに展開されている領域では、みかけ上の吸収が観察される。ただし、分散媒

残渣等による本当の吸収も多く、白色光斜上照射暗視野顕微法と組み合わせた判定が必要となる。

以上より「白色光斜上照射暗視野顕微法で青く均一に面発光し、反射像では均一な吸収が見える

領域でナノ粒子が高密度に孤立分散している」ことが分かる。シリカ 2峰試料 (50nm径と 100nm

径)をサンドイッチ法で展開した基板の白色光斜上照射暗視野顕微像 (強調目的で画像処理済み)を

図 2に、暗い青に均一に光る部分の AFM形状像を図 3に示す。

以上のプロセスにさらにSEMを組み合わせることで、基板展開状態の迅速な評価が可能になった。

図 1. サンドイッチ凍結乾燥法 図 2. 白色光斜上照射暗視野顕微像 図 3. 4µm角 AFM形状像
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