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NIMS 先端計測シンポジウム 2023

物質・材料研究を加速させる先端計測研究

2023 年2月24 日（金）

主催

国立研究開発法人　物質・材料研究機構

先端材料解析研究拠点

先進材料イノベーションを加速する最先端計測基盤技術の開発
プロジェクト

Advanced measurement and characterization to accelerate materials innovation
February 24th(Fri)2023

【会場】
物質・材料研究機構（千現地区）、オンライン（Zoom）

ハイブリッド形式

【URL】
https://www.nims.go.jp/research/materials-analysis/events/amcp_sympo2023.html

Organized by
NIMS project: "Development of advanced characterization key technologies

to accelerate materials innovation"
Research Center for Advanced Measurement and Characterization

National Institute for Materials Science

Advanced Measurement and Characterization Symposium 2023 
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14:35-14:45

14:45-16:05

先㐍材料イ䝜䝧ー䝅䝵ンをຍ㏿する最先端計測ᇶ┙技術の開発
Research of Advanced Characterization for Material Innovation
木本 ᾈྖ  ᣐⅬ長 䞉 䝥䝻䝆ェクト䝸ー䝎ー
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原子分解能磁場䝣䝸ー電子顕微鏡 㻔MARS㻕 の開発と材料応用
Development and material application of magnetic-field-free 
atomic-resolution STEM
ᮾி大Ꮫ大Ꮫ㝔ᕤᏛ⣔研究⛉⥲ྜ研究ᶵ構　
ᶵ構長 䞉 ᩍᤵ　ᰘ田直ဢ

ᣍᚅㅮ₇
O1

ᣍᚅㅮ₇
O2

㉸高分解能䝥䝻ーブ顕微鏡を用いた⾲㠃化Ꮫの研究
On-Surface Chemistry Studied with High-Resolution Scanning 
Probe Microscopy
NIMS ᕝ井 ⱱ樹

ᣍᚅㅮ₇

高ឤ度高⢭度電子顕微鏡法の開発と䝘䝜㡿ᇦその場物性計測
Advanced Electron Microscopy for High-Sensitivity㻛Precision and 
In-Situ Material Characterization
NIMS ୕石࿴貴         
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ᣍᚅㅮ₇
O4

強磁場固体 NMR 䛚よ䜃強磁場光物性計測に関する技術開発と応用
㻎High-field solid-state NMR and optical properties measurements 
for materials science㻎
NIMS　後藤 敦

5

中性子ᩓ஘を活用した先端材料研究開発
Advanced Materials Research using Neutron Scattering
NIMS　間ᐑ 広᫂

6

Closing

㛢఍ᣵᣜ 木本 ᾈྖ  ᣐⅬ長 䞉 䝥䝻䝆ェクト䝸ー䝎ー

ᣍᚅㅮ₇
O5

ᣍᚅㅮ₇
O6

顕微光電子分光による原子ᒙ材料の電子状態分析
Electronic properties of atomic layer materials investigated by 
photoemission microscopy
NIMS　▮治光一郎

酸化物ガラス䡡液体の中㊥㞳構造
Intermediate-range ordering in oxide glasses and liquids
NIMS　ᑠ原 真ྖ
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LaB  Nanowire Emitter Enables High Resolution Electron Microscopy with
Minimum Environmental Control
Han 㼆hang�

䝨ー䝆

水素䝉ン䝅ン䜾と྾╔を⤒た྾ⶶ理ㄽ䝰䝕ル
Hydrogen sensing and absorption theoretical model via adsorption
▮ヶ㒊太郎　今村ᓅ　ྜྷᕝ元㉳　ᐑෆ直ᘺ　໭島正ᘯ　ᯈ಴᫂子

ᴟ低温 䞉 高磁場㉮ᰝ型トン䝛ル顕微鏡測ᐃの⮬ື化とᆅ㟈ᑐ⟇
Automation and seismic countermeasures in low-temperature high-field 
scanning tunneling microscopy experiment
ྜྷ⃝ಇ介　㮛ᆏᜨ介

ṍ䜏場下に䛚䛡る⾲㠃電子状態評価技術䇷ṍ䜏場 STM 法
Scanning tunneling spectroscopy on strained surfaces
㮛ᆏᜨ介

⣽⬊⭷⾲㠃分子物性とウイルスឤᰁ
Material properties of cell membrane molecules and virus infection
㈅ሯ芳ஂ　⏫田᲍㤶

䜿ルビン䝥䝻ーブຊ顕微鏡を応用した局所イン䝢ー䝎ンス計測法の開発
Local impedance measurement by directly detecting oscillation of 
electrostatic potential using KP㻲M
石田ᬸஅ

᫬間変化する画像の解析による水素ᣑᩓᣲື評価
Evaluation of hydrogen diffusion behavior by time dependent image analysis
ᯈ಴᫂子　ᐑෆ直ᘺ　▮ヶ㒊太郎　Ⱁ分೔子　村℩⩏治　㟷ᰗ里㤶

᭤㠃研☻⾲㠃を用いた Pt ステッ䝥⾲㠃䛷の O  ྾╔ 䞉 CO 酸化反応の研究
Alignment-controlled O  adsorption and catalytic CO oxidation on Pt㻔111㻕 
curved crystal
಴橋光紀

オント䝻䝆ーを౑䛳た材料䝕ータの知識化
Ontology application for the use of materials data as knowledge
石井真史　ᆏ本ᾈ一

㉮ᰝS㻽㼁ID顕微鏡を฼用した物性評価と材料開発�
Materials Development and Physical Property Study using Scanning 
S㻽㼁ID Microscopy
᭷ἑಇ一　田中康㈨　山᳃ᘯẎ　ᰗ⃝孝　ᖖ┙࿴㟹　石津寛　すᑿ太一郎
❧木実　大井ಟ一　⳥ụ❶ᘯ　チᩫ太郎　ஂಖẎ幸　井藤㞙ே　ຍྂ永治
㜰井寛ᚿ　ᱵ᳃健成　ᯘᛅஅ　㐲藤࿴ᘯ　Petre Badica
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P13

P14

P15

P16

P17

P18

P19

P20

P21

19

20
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22

23

24

25

26

27

28

29

RHEED 画像のᶵᲔᏛ⩦を活用した㍤度䝠スト䜾ラ䝮解析
RHEED image analysis using luminance histogram and machine learning 
techniques
ྜྷ成ᮅ子　安藤康ఙ　松村太郎ḟ郎　ᑠႹ真ே　永村直ె

顕微ラマンス䝨クトル解析手法開発に䛚䛡るᶵᲔᏛ⩦応用と䜾ラ䝣ェンのᒙᩘྠᐃ
Development of a fast analysis method for microscopic Raman spectra using 
machine learning and identification of the number of layers in graphene
後藤㝣　ྜྷ成ᮅ子 鈴木ㄔஓ 安藤康ఙ 松村太郎ḟ郎 ᑠႹ真ே 永村直ె

䝧イ䝈᥎ᐃと 㼄PS 䝅䝭䝳レータ SESSA によるヨ料構造の⮬ື᥈⣴手法の開発
Development of Automatic Sample Structure Determination Technique using 
Bayesian Estimation and 㼄PS Simulator SESSA
⠛ሯ寛ᚿ　永田㈼二　ྜྷᕝⱥ樹　ᗉ野㐓　ᒸ田真ே

ᒙ状化ྜ物 MA㼄 ᒙの高཰⋡ྜ成にྥ䛡た固相ྜ成反応の評価
Evaluation of solid-phase synthesis reaction for high-yield synthesis of 
layered compounds MA㼄 phase
大␊㝧㤶　竹⃝ఙ࿃　ᆏධ正ᩄ　鈴木ၨ太　ྜྷ田す䛪か　ᑠႹ真ே　永村直ె

オ䝨ラン䝗 㼄A㻲S による䝸䝏ウ䝮空Ẽ 2 ḟ電ụ用レ䝗ックスメ䝕䜱䜶ーターのື作解析
Operando Br K-edge dispersive 㼄-ray absorption fine structure analysis for 
Br　㻛Br 　 redox mediator for Li䇵air batteries
ఀ藤ோ彦

䝀ート電ᅽ㥑ື䜾ラ䝣ェン䜶ッ䝆光酸化反応の顕微分光解析
Spectral imaging analysis of graphene edges under gate-controlled 㼁㼂 oxidization
永村直ె　今野㞙　松本Ᏺ広　ᙇ文雄　ᑠႹ真ே　ᑿᔱ正治　野ෆு

LiNiO 正ᴟ材料のྜ成過程に䛚䛡るオ䝨ラン䝗 㼄 ⥺྾཰分光測ᐃ
Operando 㼄-ray Absorption Study of LiNiO  Cathode Material during Synthesis
ஂಖ田ᆂ　ᕷ原文彦　ቑ田༟ஓ

電子顕微鏡による⇕᣺ື䝰ー䝗の観察
Observation of thermal vibration modes by electron microscopy
CRET㼁 Ovidiu　㼆HAN㻳 Han　KIMOTO Ko㼖i

⎔境䝉ルෆの液㻛ガス⎔境の材料の高分解能STEM観察�
High-resolution liquid㻛gas phases STEM using environmental cells
竹ཱྀ㞞樹

電子顕微鏡を用いた䝣䜷䝜ン分光による䝘䝜メートル分解能温度計測�
Nanometer-resolution temperature measurement by phonon 
spectroscopy using an electron microscope
ྜྷᕝ⣧　木本ᾈྖ

新つレー䝄ーຍ⇕᪉ᘧ㉸高温 In-situ TEM 䝩ル䝎ーの開発
Development of Advanced Holder of Transmission Electron Microscopy for 
㼁ltra High-Temperature In-situ Observation by Laser Heating
୕井正　竹ཱྀ㞞樹
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Observation of thermal vibration modes by electron microscopy
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spectroscopy using an electron microscope
ྜྷᕝ⣧　木本ᾈྖ

新つレー䝄ーຍ⇕᪉ᘧ㉸高温 In-situ TEM 䝩ル䝎ーの開発
Development of Advanced Holder of Transmission Electron Microscopy for 
㼁ltra High-Temperature In-situ Observation by Laser Heating
୕井正　竹ཱྀ㞞樹

3

2

2

- -

P22

P23
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P25

P26

P27

30

31

32

33

34

35

ウェーブレット変換を用いた画像処理技術の提案
A new image processing technique using wavelet transform
上杉文彦

メタン転換触媒のその場 TEM 観察
In-situ TEM observation of methane conversion catalysts
橋本綾子

低コントラスト材料の原子分解能透過電子顕微鏡観察手法の開発
Atomic-resolution transmission electron microscopy for low-contrast materials
原野幸治　齊藤里桜江　佐伯颯斗　田中直樹　藤ヶ谷剛彦　白木智丈

逆位相境界を介したバルク磁区構造転移の実空間観察
Real-space observation of transformations of magnetic domain structure 
mediated by antiphase boundary
新津甲大

低濃度水溶液ガラスの結晶化とその後の結晶成長過程
Crystallization and subsequent crystal growth process of dilute aqueous 
solution glass
鈴木芳治

固体 NMR の元素識別能を活かした酸化物イオン伝導体 Ba MoNbO   の
局所構造解析
Different Local Structures of Mo and Nb Polyhedra in the Oxide-Ion-Conducting 
Ba MoNbO   Revealed by solid-state NMR Measurements
丹所正孝　後藤敦　大木忍　最上祐貴　飯島隆広　作田祐一　安井雄太　
村上泰斗　藤井孝太郎　八島正知

P28 36
高温ＮＭＲによる固体電解質の評価
High-temperature NMR study of solid electrolyte
端健二郎　大木忍　最上祐貴　後藤敦　清水禎

P29 37

先端強磁場計測技術の開発と物性研究への応用
Development of advanced high magnetic field experiments and the application 
to the solid-state physics
今中康貴　竹端寛治　松本真治

P30 38
強磁場反射型テラヘルツ分光によるビスマスの電子状態に関する研究
Terahertz magnetoreflection study on single-crystalline bismuth
竹端寛治　今中康貴　山田暉馨　伏屋雄紀　木下雄斗　徳永将史

P31 39
Bitter 型磁石による繰り返しパルス強磁場発生
Repetitive pulsed high magnetic field generation using Bitter magnet
松本真治　今中康貴

P32 40

Observation of topological bandgaps and edge modes in Silicon-on-Insulator 
photonic crystal slabs
Afshan Begum　Yuanzhao Yao　Takashi Kuroda　Yoshihiko Takeda　
Naoki Ikeda　Yoshimasa Sugimoto　Takaaki Mano　Kazuaki Sakoda
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1) N. Shibata et al., Nature Phys. 8, 611-615 (2012).
2) N. Shibata et al., Nature Comm. 8, 15631 (2017).
3) N. Shibata et al., Nature Comm. 10, 2380 (2019).
4) Y. Kohno et al., Nature 602, 234 (2022).
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1) L. Grill, et al., Nat. Nanotechnol. 2, 687. (2007).
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(2019).
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中性子散乱を活用した先端材料研究開発

Advanced Materials Research using Neutron Scattering 
間宮 広明，長谷 正司，茂筑 高士，西野 正理，寺田 典樹

物質・材料研究機構

MAMIYA.Hiroaki@nims.go.jp 

１．はじめに

Society 4.0 やカーボンニュートラルなどの社会的ニーズに応えるには，情報素子やエネルギー
変換・貯蔵システムなどのブレークスルーが必須であり，水素やリチウムのような軽元素，ある

いは電子スピンなどの特性を巧みに活用したマテリアル革新への期待は大きい．しかし，X 線回
折はこうした軽元素やスピンへの感度に乏しいため，それを補完するものとして CRDSは中性子
回折を環境・エネルギー分野におけるエマージングテクノロジーに挙げた．こうした必要性に迫

られ，2027 年の運用開始を目指して欧州諸国が 3000 億円の巨費を投じて建設を進める European 
Spallation Source ESSをはじめ各国で大型中性子源の整備が進められている．ただし，そうした投
資に見合ったマテリアル革新力を引き出すには実際の材料開発のニーズに合わせた中性子散乱応

用技術の開発とその機動的展開が必須であることは言うまでもない．そこで，我々は，この鍵と

なる分野で世界に先駆けるべく，中性子散乱材料応用・展開技術の開発を進めてきた．  
２．実験

開発は，J-PARC（日），JRR-3（日），ILL（仏），ISIS（英），PSI（スイス），ANSTO（豪）など
の中性子施設を利用して進めた．

３．成果

我々は，様々な中性子散乱応用技術の開発とそれらの材料への展開で数多くの成果を挙げてき

た．本講演では時間の許す限りそれらを紹介したい．その一部を以下に示す．

【中性子散乱を用いた高圧下での機能性解析】10 GPa級までの高圧は結晶歪等を通して実用材
料でも発現できる可能性を持つ極限場である．そこで，そうした高圧下での電子スピンの配列を

決定するため特殊セルを開発し，中性子の３次元偏極解析を可能とした 1)．さらに，こうした技

術をもとに，光制御デバイスへの応用が期待される酸化銅の高圧下中性子実験を行い，磁性と強

誘電性を併せ持つマルチフェロイクス相が現れる温度が 18.5 GPaで室温 295 Kまで上昇すること
見出す 2)など，革新的機能発現に向けた多くの指針を得ることができた．

【小角散乱を用いたマルチスケール組織解析】析出強化機構の制御は構造材料のさらなる高度

化に必須のものであるが，観察領域が限定される顕微的観察法ではマルチスケールで現れる析出

物の平均密度や粒度分布を特定することは難しい．そこで中性子/X線小角散乱強度比によるAlloy 
Contrast Variation解析法を用いて酸化物析出合金等の組織を評価しその高度化を図った 3)．

【透過中性子分光を用いたオペランドイメージング】磁気デバイス内部の磁気的状態は組み込

み方法や稼働状態で変化するため材料の最適化にはそのオペランド分析が不可欠である．そこで，

我々は中性子透過スペクトルからも磁気構造が決定できることを示し 4)，通電中のインダクタ内

部の軟磁性コアなどのオペランドイメージングを行った．  
参考文献

1) Terada et al., Nat. Comm. 9, (2018) 4368. 
2) Terada et al., Phys. Rev. Lett. 129 (2022) 217601. 
3) Mori and Mamiya et al., J. Nucl. Mater. 501 (2018) 72. 
4) Mamiya et al., Sci. Rep. 7 (2017) 15516. 
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顕微光電子分光による原子層材料の電子状態分析

Electronic properties of atomic layer materials investigated by photoemission microscopy 
矢治 光一郎、永村 直佳

物質・材料研究機構 先端材料解析研究拠点

e-mail address: YAJI.Koichiro@nims.go.jp 

1. 概要

新規材料開拓やデバイス設計およびその性能向上を目指す上で、機能発現の鍵となるフェルミ

準位近傍の電子状態を明らかにすることが重要である。我々のグループでは、原子層材料の電子

状態評価を主要な研究テーマとしている。例えば、非磁性原子層材料であるグラフェンはスピン

輸送のための主要材料とみなされているが、スピン輸送のさらなる向上のためにはスピン輸送を

阻害する要因やスピン偏極度を減衰させる原因を特定することが求められている。我々はこれら

の原子層材料開発における課題解決に資する研究を推進するために、高輝度レーザーを用いた高

空間分解能スピン分解光電子分光装置の開発を進めている。また、2024 年度にはナノテラスの運

用が開始され、この施設を利用することも計画している。そして、レーザーと放射光を駆使して

高空間分解、高効率スピン分解、オペランド計測が可能なナノスケール顕微分光を実現すること

を目指す。次期中長期では、これらの先端計測手法を用いて非磁性原子層材料に誘起されるスピ

ン偏極電子状態の評価を行う。非磁性原子層材料に誘起されるスピン偏極やスピン輸送の原理や

機能について理解を深め、原子層材料研究を展開する。

2. 高空間分解能スピン分解光電子分光装置の開発と今後の展開

我々が開発を進めている高空間分解能スピン分解光電子分光装置では実空間分解モードの光電

子顕微鏡（PEEM）測定と波数空間分解モードの角度分解光電子分光（ARPES）測定、およびこれ

らのスピン分解測定が可能である。2022 年度には装置の除振機構の改良を行い、空間分解能を前

年度の 700nm から 150 nm まで大幅に向上させることに成功した。また、ヘリウム放電管を励

起光源とした ARPES を可能にし、グラフェン、二硫化モリブデン、金(111)単結晶表面の電子状態

の評価を行い、明瞭なバンド構造の観測に成功した。今後は 11 eV レーザーを用いた光電子計測、

超高効率スピン検出器の立ち上げ、電圧印加オペランド計測への展開を計画している。

3. 光電子スペクトル高速自動解析システムの構築

我々は Spectrum-adapted EM アルゴリズムという最尤推定手法を考案し、内殻光電子スペクトル

を確率分布モデルと解釈して大量のスペクトルデータからピークや半値幅などの情報をハイスル

ープットに抽出する”EM Peaks”というパッケージを開発してきた。現在、ラマンスペクトルや反

射高速電子回折スポット輝度ヒストグラム、X 線吸収スペクトルなどに適用範囲の拡張を進めて

いる。高空間分解能スピン分解光電子分光においても大量のスペクトルや輝度分布画像が得られ

る。そこでスピン偏極度や電子-格子相互作用結合定数といった物性パラメータ導出のために、EM 
Peaks を活用し、適用条件を最適化することで、高空間分解能スピン分解光電子分光データの高速

自動解析システム構築を計画している。また、スペクトルデータのスパース性を利用して、PEEM
画像データの振動ノイズ除去による空間分解能向上(現行の 150 nm からさらに 100 nm 以下へ)が
スパースモデリングによって可能かについても検討を行っている。
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なる分野で世界に先駆けるべく，中性子散乱材料応用・展開技術の開発を進めてきた．  
２．実験

開発は，J-PARC（日），JRR-3（日），ILL（仏），ISIS（英），PSI（スイス），ANSTO（豪）など
の中性子施設を利用して進めた．

３．成果

我々は，様々な中性子散乱応用技術の開発とそれらの材料への展開で数多くの成果を挙げてき

た．本講演では時間の許す限りそれらを紹介したい．その一部を以下に示す．

【中性子散乱を用いた高圧下での機能性解析】10 GPa級までの高圧は結晶歪等を通して実用材
料でも発現できる可能性を持つ極限場である．そこで，そうした高圧下での電子スピンの配列を

決定するため特殊セルを開発し，中性子の３次元偏極解析を可能とした 1)．さらに，こうした技

術をもとに，光制御デバイスへの応用が期待される酸化銅の高圧下中性子実験を行い，磁性と強

誘電性を併せ持つマルチフェロイクス相が現れる温度が 18.5 GPaで室温 295 Kまで上昇すること
見出す 2)など，革新的機能発現に向けた多くの指針を得ることができた．

【小角散乱を用いたマルチスケール組織解析】析出強化機構の制御は構造材料のさらなる高度

化に必須のものであるが，観察領域が限定される顕微的観察法ではマルチスケールで現れる析出

物の平均密度や粒度分布を特定することは難しい．そこで中性子/X線小角散乱強度比によるAlloy 
Contrast Variation解析法を用いて酸化物析出合金等の組織を評価しその高度化を図った 3)．

【透過中性子分光を用いたオペランドイメージング】磁気デバイス内部の磁気的状態は組み込

み方法や稼働状態で変化するため材料の最適化にはそのオペランド分析が不可欠である．そこで，

我々は中性子透過スペクトルからも磁気構造が決定できることを示し 4)，通電中のインダクタ内

部の軟磁性コアなどのオペランドイメージングを行った．  
参考文献

1) Terada et al., Nat. Comm. 9, (2018) 4368. 
2) Terada et al., Phys. Rev. Lett. 129 (2022) 217601. 
3) Mori and Mamiya et al., J. Nucl. Mater. 501 (2018) 72. 
4) Mamiya et al., Sci. Rep. 7 (2017) 15516. 
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LaB6 Nanowire Emitter Enables High Resolution Electron Microscopy with 
Minimum Environmental Control 

Han Zhang 
Electron Microscopy Group, Research Center for Advanced Material Characterization 

e-mail: ZHANG.han@nims.go.jp

Environmental factors, i.e., mechanical vibration, electromagnetic interference, dynamic vacuum 
condition, determine the practical resolution that an electron microscope could reliably achieve, besides 
theoretical limitations set by electron optical principles involving source brightness and beam energy spread.1

Recently, high brightness and monochromatic LaB6 nanowire emitter has proven superior to the state-of-the 
art W(310) cold field emitter both in spatial and energy resolution in the most environmentally optimized 
aberration-corrected transmission electron microscope (TEM).2, 3 It raised a subsequent question whether 
such advantage from a nano emitter could also extend to a ubiquitous electron microscopy platform where 
environmental control was only minimally implemented. In this work, through an in-situ TEM experiment, 
we first demonstrated resistance of a single LaB6 nanowire against forced vibration even when it is with a 
long aspect ratio. LaB6 nanowire electron emitter with such geometry was then installed in the smallest cold 
field emission gun designed to 
replace W filament thermal electron 
gun in the most compact tabletop 
scanning electron microscope (TT-
SEM). Dramatic resolution 
improvement was evidenced over 
continuous operation for ~5000 
hours where no vibration damping, 
electromagnetic cancellation or 
pumping enhancement was 
implemented over the original TT-
SEM platform. This study paved 
way for wide application of cold 
field emission gun towards high 
resolution general electron 
microscopy, as enabled by LaB6

nanowire technology.  

References 
1) Swanson, L., etc., A review of the cold field electron cathode, Advanced Imaging & Electron Physics
159, 63-98 (2009);
2) Zhang, H., etc., An ultrabright and monochromatic electron point source made of a LaB6 nanowire,
Nature Nanotechnology 11, 273-279 (2016);
3) Zhang, H., etc., High-endurance micro-engineered LaB6 nanowire electron source for high-resolution
electron microscopy, Nature Nanotechnology 17, 21-26 (2021).

(a) Structure of a compact cold field emission gun equipped with a
LaB6 nanowire emitter and two 5L/s ion pumps; (b) Constant extraction 
voltage electron emission of the nanowire electron gun showing low 
current noise; (c) Probe current profile showing ~5000 hours operation 
of the electron gun in a tabletop SEM, where high resolution 
performance was maintained. 
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Local impedance measurement by directly detecting oscillation 
of electrostatic potential using KPFM

Nobuyuki Ishida1

1 National Institute for Materials Science, Sengen 1-2-1, Tsukuba 305-0047, Japan 
e-mail address: ishida.nobuyuki@nims.go.jp

Impedance spectroscopy (IS) is a powerful technique for characterizing the various properties of carrier 
motion in materials and devices in the presence of an oscillating electric field [1]. Measurements over a wide 
frequency range allowed us to discriminate between phenomena on different time scales. In general, various 
impedance components present between the electrodes were analyzed by fitting the simulated impedance 
using an equivalent circuit model to the experiment. One disadvantage of IS is the difficulty in evaluating the 
spatial location and length scale of these impedance components because spatial information cannot be 
obtained.  

To overcome this issue, Kalinin et al. developed a method to measure local impedance distribution based 
on atomic force microscopy (AFM) in 2001, which they named scanning impedance microscopy (SIM) [2]. 
In the SIM measurements, an ac voltage is laterally applied to a sample and the resultant oscillation of the 
electrostatic potential between electrodes is detected via the electrostatic force between the AFM tip and 
sample. In 2015, Kimura et al. solved one drawback of the original SIM i.e., poor spatial resolution arising 
from the use of the lift mode operation by combining the SIM with frequency modulation (FM)-AFM [3]. 
Although the FM-SIM has largely improved the spatial resolution of local impedance measurements, there 
are still issues to be solved: (i) This technique is difficult to combine with the most widely used amplitude 
modulation (AM) mode of AFM working in air. (ii) Oscillation amplitude of the electrostatic potential cannot 
be quantitatively measured because this technique indirectly measures the oscillation of electrostatic potential 
through electrostatic force between AFM tip and sample. 

In this study, we developed a method to realize SIM by directly detecting the amplitude and phase of 
electrostatic potential oscillation using Kelvin probe force microscopy (KPFM) [4], which can be 
incorporated into a standard AM-AFM operating in air. The direct detection of the potential allows for a more 
accurate and quantitative measurement of the SIM amplitude than in the previous SIM. In addition, there is 
no fundamental restriction on the lower limit of the measurement frequency, which enables the evaluation of 
phenomena on a slow time-scale. We conducted SIM experiments on a solid electrolyte (a Li-ion conductor) 
sample and confirmed the validity of the measurement by comparing the experimental results with numerical 
simulations and macroscopic IS data. Furthermore, we succeeded in identifying the spatial location of an 
impedance component and measuring its length scale with a high spatial resolution down to ~10 nm scale. 

References 
[1] A. J. Bard, and L. R. Faulkner, Electrochemical Methods: Fundamentals and Applications 2nd edn (Wiley,
2001).
[2] S. V. Kalinin, and D. A. Bonnell, Appl. Phys. Lett. 78, (2001) 1306.
[3] T. Kimura, K. Kobayashi, and H. Yamada, J. Appl. Phys. 118, (2015) 055501.
[4] N. Ishida, J. Phys. Chem. C 126, (2022) 17627.
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曲面研磨表面を用いた Pt ステップ表面での O2吸着・CO 酸化反応

の研究

Alignment-controlled O2 adsorption and CO oxidation on Pt(111) curved crystal

倉橋光紀 1)

  1)物質・材料研究機構 固体 NMR グループ

                        *kurahashi.mitsunori@nims.go.jp

白金表面への O2吸着は燃料電池触媒など応用上重要な反応の素過程であり、ステップは実触媒

として使用されるナノ粒子触媒活性点として重要であるため、その吸着・反応特性に関心が持た

れ続けている。白金ナノ粒子触媒におけるステップとテラスの触媒特性の優劣に関しては、未だ

明瞭でなく、議論が続いている。ステップ面の反応研究には高指数面を利用する場合が多いが、

高指数面はステップとテラス双方の寄与を含む上、異なる二つの吸着過程が両領域での触媒反応

に寄与するため、観測結果には異なる領域における複数の反応成分の寄与が重なる問題があった。

この問題を解消する方法論として、ステップ密度に面内分布のある曲面研磨結晶と微細プローブ

を組み合わせて、電子状態[1]や反応特性[2]の測定位置依存性からステップ密度依存性を抽出する

アプローチに近年注目が集まっている。我々は最近、Pt 高指数面と(111)平坦面での配向制御 O2

吸着実験を行い、O2 配向がステップ列に平行/垂直の場合に吸着特性が異なる点などを示したが[3]、
実験誤差が大きく定量解析や触媒酸化反応特性の議論は困難であった。今回、曲面研磨 Pt(111)結
晶とシート状配向 O2分子ビームを用い、ステップ面での O2 吸着および CO 酸化特性の入射 O2 分

子配向依存性を計測し、平坦面と高指数面テラスの吸着、触媒反応特性の差異に関する新しい知

見を得た。

円筒状に曲面研磨された Pt(111)結晶(右図)を、加熱とイオン衝撃により清浄化し、微傾斜面由

来の LEED スポットを基に結晶性を評価した。 (111)テラ

スには構造の異なるステップが存在し、 [1 1̅ 2̅]側は

(100)-like、[112 ̅]側は(111)-like の原子配列をもつ。六極磁

子法で生成した単一回転状態選別 O2 分子ビームはスリ

ット(2mm x0.3mmW)を通してシート状とし、O2 吸着確

率の分子回転面方位(3 方向)と運動エネルギー依存性を、

照射位置の関数として計測した。O2 吸着に関しては、高

指数面テラスへの O2吸着活性化障壁は、平坦面への吸着

と比較して高いことが分かった。CO 触媒酸化反応は、低

温(150℃)ではテラスのみで起きステップでは起きない

点、試料温度 250℃ではステップも反応に寄与する点、

などの知見を得た。

参考文献

1) A.Walter et al.,Nat.Comm,6,1 (2015). 
2) S.Auras, L.Juurlink, Prog.Surf.Sci.,96,100627 (2021). 
3) K.Cao, M. Kurahashi, L. Juurlink et al., PNAS, 116,13862 (2019). 

図. 曲面研磨 Pt(111)表面を用い

た分子回転面制御した O2吸着実験
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オントロジーを使った材料データの知識化

Ontology application for the use of materials data as knowledge
石井真史、坂本浩一

国立研究開発法人物質・材料研究機構 統合型材料開発・情報基盤部門

ISHII.Masashi@nims.go.jp

１．序

データ駆動型材料開発が進む中で、データの確保が課題の一つとなっている。歴史的には、デ

ータの公開は紙媒体による共有、電子媒体による頒布から、web 検索システムに発展してきた。

こうした流れの先にあるものとして、データの構造化がある。基本的にはマテリアルズインフォ

マティクス（MI）が必要とするデータセットは通常テーブルにまとめられており、データは三つ

組み、すなわち、テーブルの列情報、行情報、その交点の値で一位に決めることができる。例え

ば、行にはサンプルの名前や ID が書かれ、列には様々な物性名が整理されている。しかし、統計

的処理で作られたモデルの汎化、あるいはモデルを物理・化学的に説明可能にするためには、こ

のテーブル内の列同士の関係や、列自身が持つ意味、行のタキソノミーなどが必要になる。ここ

で議論するオントロジーは、これらのデータセットの背後にある物理的概念を機械可読に書き下

したものである。オントロジーにより、各材料・物性は物理的に定式化される。

２．オントロジー構築ポリシー

本研究では、2021 年に web の GUI サービスとしての提供が停止され、最近 MDR でデータシー

トして公開された、超伝導データベース SuperCon1)の 98%以上を占める Oxide and Metallic セクシ

ョンをオントロジー化の対象とする。オントロジー化の方針として：

・ データシートに現在約 200 項目ある列のうち、コメント列、重複する列など数列程度の列を除

き、その列名をクラス、各行に記載されているデータをインスタンスとした完全な構造化を目

指す

・ 列名自体に物理的条件が織り込まれているものは分割し、厳密な定義を目指す

・ 各列の上位概念および述語は、可能な限り、外部のよく知られたオントロジーで定義する。

３．オントロジーと Resource Description Framework（RDF）データ

作成したオントロジーに準拠する、典型的な物性（ncohere：ab 結晶面に垂直方向に磁場 H を印

加した場合の 0 K におけるコヒーレント長）のスキーマを図 1 に示す。ここでは、クラス名がオ

ントロジー内で定義され、図 1 は、その相関を示

す。ボックスとそれを結ぶ矢印は、グラフ理論の

ノードとエッジに相当し、有向グラフとして、知

識を機械可読なネットワーク構造に変換してい

る。このネットワーク構造は RDF 形式 2)でデータ

ベースとして公開する予定である。これにより、

クエリ文で超伝導の知識が利活用可能になる。オ

ントロジーはインフォマティクスが進む生物学で

多く見られ、今後材料分野での活用が期待される。

参考文献

1) https://doi.org/10.48505/nims.3837
2) https://www.w3.org/RDF/

図１ SuperCon コヒーレント長のスキーマ
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この問題を解消する方法論として、ステップ密度に面内分布のある曲面研磨結晶と微細プローブ

を組み合わせて、電子状態[1]や反応特性[2]の測定位置依存性からステップ密度依存性を抽出する

アプローチに近年注目が集まっている。我々は最近、Pt 高指数面と(111)平坦面での配向制御 O2

吸着実験を行い、O2 配向がステップ列に平行/垂直の場合に吸着特性が異なる点などを示したが[3]、
実験誤差が大きく定量解析や触媒酸化反応特性の議論は困難であった。今回、曲面研磨 Pt(111)結
晶とシート状配向 O2分子ビームを用い、ステップ面での O2 吸着および CO 酸化特性の入射 O2 分

子配向依存性を計測し、平坦面と高指数面テラスの吸着、触媒反応特性の差異に関する新しい知

見を得た。

円筒状に曲面研磨された Pt(111)結晶(右図)を、加熱とイオン衝撃により清浄化し、微傾斜面由

来の LEED スポットを基に結晶性を評価した。 (111)テラ

スには構造の異なるステップが存在し、 [1 1̅ 2̅]側は

(100)-like、[112 ̅]側は(111)-like の原子配列をもつ。六極磁

子法で生成した単一回転状態選別 O2 分子ビームはスリ

ット(2mm x0.3mmW)を通してシート状とし、O2 吸着確

率の分子回転面方位(3 方向)と運動エネルギー依存性を、

照射位置の関数として計測した。O2 吸着に関しては、高

指数面テラスへの O2吸着活性化障壁は、平坦面への吸着

と比較して高いことが分かった。CO 触媒酸化反応は、低

温(150℃)ではテラスのみで起きステップでは起きない

点、試料温度 250℃ではステップも反応に寄与する点、

などの知見を得た。

参考文献
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図. 曲面研磨 Pt(111)表面を用い
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１．概要

走査 SQUID（Superconducting Quantum Interference Device）顕微鏡（SSM）は高感度磁気センサ
ーである SQUIDを利用した走査プローブ顕微鏡である。磁気情報の可視化は極めて有効であるこ
とはもちろんであるが、SSM は感度が高く定量性が極めて良好である。本研究では SSM をはじ
めとした磁気イメージングを用いた材料開発と物性評価および SSM開発・改良の現状を示す。

２．分数磁束量子

超伝導体中では磁束が量子化され、通常は h/2e=φ0の単位に量子化される。多バンド超伝導体

中では非整数の磁束量子が存在し得ることが予測されていたが、Nbの 2層膜を用いた人工多バン
ド超伝導薄膜を作製し、SSM により直接観測された 1)。その後、非整数磁束量子による位相のシ

フトも確認された 2)3)。今後この原理を利用した位相シフター4）の超伝導デバイスへの応用が期待

される。

３．材料開発

前述の位相シフターへの応用の他、Bi 系超伝導体は固有ジョセフソン効果を発現するが、非 c
軸配向の Bi系酸化物はデバイス化に極めて有利であり、膜質の向上を進めている。この薄膜中の
磁束の評価には SSMを用いた可視化が強力な手段となる。

４．装置開発

走査 SQUID顕微鏡の安定性向上のための改良を進めている。また感度・分解能・空間領域の異
なる磁気光学効果を用いた磁束観察と相補的活用を行い、マルチスケール計測を目指す。これに

よるマルチスケール化による超伝導加速器用材料開発への適用が期待される。

謝辞：科研費 19K05021、21K04157、19H04402の支援に感謝いたします。
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Fig.1. Fitting Result: An example of 
Histogram with fitting curve and 
intensity mapping of each peak

RHEED 画像の機械学習を活用した輝度ヒストグラム解析

RHEED image analysis using luminance histogram and machine learning techniques 
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薄膜材料を精密にコントロールして作製できる物理蒸着手法とともに，結晶表面の構造判定や

薄膜成長の評価に RHEED(反射高速電子線回折)は広く用いられている。回折パターンには豊富な

情報が含まれる一方で，回折スポット強度の定量的な解釈は難しい。そのため近年では，薄膜成

長過程の RHEED 画像に機械学習解析を活用し，成長様式変化の情報を抽出するといった試みが

なされている[1]。我々は Si(111)清浄表面の RHEED 画像において，画像輝度の 1 次元配列を用い

た機械学習による自動解析を行ってきた[2]が，画像のずれやその場解析可能性といった課題が残

る。そこで本研究では，Si 表面上に In を蒸着させる過程で得られた RHEED 画像において，輝度

のヒストグラムに EM アルゴリズムという最尤推定法でピークフィッティング[3]を行う，新たな

機械学習を用いた解析手法の提案を試みた。

実験では，超高真空下において，450℃に通電加熱した Si(111)7×7 清浄表面上に分子線エピタ

キシー法で In の蒸着を行い，Si(111)4×1-In に至るまでに RHEED パターンの画像を 480 秒間で

合計 375 枚得た。その間，In の蒸着量に伴う明確な回折パターンの変化が複数回観測された。得

られた各画像の輝度に対するピクセル数をカウントし，ヒストグラムとした。

ヒストグラムの輝度 20-220の範囲内にて，ピーク 3本でのフィッティングによる解析[3]を行い，

各ピーク強度を元の RHEED 画像にマッピング(Fig.1)すると，

高輝度側の Peak3 が回折パターンの主要要素を含むことが

分かった。そこで Peak3 の偏差σの経時変化に注目し，挙動

の変化点解釈を与えることで(Fig.2)，予測された各表面超構

造[2](√3×√3，√31×√31, 4×1 構造)の In の最適蒸着時間の見積

もりが行えた。また，視野のずれた画像において外れ値のよ

うな挙動が見られなかった。本手法によって，RHEED パタ

ーンにおけるバックグラウンド成分の分離のみならず，回折

パターン主要成分を示すピークの偏差 σ の変化点を追うこと

で，回折パターン全体を捉えた変化の情報が得られ，未知の

系における相転移についても活用が期待される。また，画像

輝度の一次元配列の活用よりも，外れ値に対して頑強である

と示唆された。本研究は、画像の一枚一枚に対して輝度ヒス

トグラム化とピークフィッティングを行うため，in-situ 解析へ

の応用も期待できる。
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Nanometer-sized structures with suitable vibration properties form the basis for nanomechanical 
resonators, which have numerous applications. In the absence of a driving force, these structures experience 
thermally driven vibration, solely due to their non-zero temperature. Spatially resolved measurements of 
these vibration properties are limited by the amplitude of the vibrations and by the resolution of the 
underlying imaging method. 

We have developed a technique [1] which combines the extremely high spatial resolution of a scanning 
transmission electron microscope (STEM) and fast signal acquisition electronics, which can display the 
spatial distribution of several thermal vibration modes simultaneously, with nanometer resolution. A 
schematic of our method is shown in Figure 1. As the electron beam scans the sample, a time-dependent 
signal from the detector is acquired at high-speed, for each position of the beam. The signal is then 
converted to the frequency domain by a Fourier transform (FFT) and used to construct a datacube which 
covers the entire area of the sample. Horizontal slices of this datacube represent real-space amplitude 
distributions of the respective frequencies. 

Our method is showcased by mapping the first three thermal vibration modes of a nanowire. The 
frequencies and amplitude profiles of the thermal vibration modes agree well with those of natural vibration 
modes obtained by classical vibration theory and FEM simulations. Our results open immediate work in 
characterizing a large variety of nanostructures where measuring vibration modes is important. 

[1] O. Cretu, H. Zhang, K. Kimoto. Direct Observation of Thermal Vibration Modes Using
Frequency-Selective Electron Microscopy. Nano Lett. 2022, in press. 10.1021/acs.nanolett.2c03762.

Figure 1. Outline of our experimental method. 
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Fig. Appearances of the TR aqueous solution and 
the schematic transformation processes of ice in 
the TR aqueous solution, GL aqueous solution, 
and pure water.
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Observation of topological bandgaps and edge modes in Silicon-on-Insulator 
photonic crystal slabs 
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Scheme for topological protection of edge modes promising back reflection less photonic modes was 
proposed by Wu and Hu.1) Topologically trivial and non-trivial photonic bandgaps are generated by distorting 
structural parameters of photonic crystals (PhC) while preserving C6v-symmetry, and edge modes can be 
supported between their boundaries. Such waveguides were fabricated in membrane structures of high 
refractive index material, by etching away a sacrificial layer from under the PhCs,2) which is cumbersome 
and requires selective etching. We investigate topologically protected edge states in mechanically resilient 
non-membrane structures with the PhCs in silicon-on-insulator (SOI). We fabricated PhCs of the C6v-
symmetry, by electron beam lithography and Reactive Ion Etching.3) Figure 1(a) shows the specimen cross-
section with vertically etched walls. The PhCs were designed to have trivial (Fig. 1(b)) and non-trivial 
bandgaps (Fig. 1(b)). We present the topological band inversion in these two PhCs by applying polarization 
selection rules derived by Yao et al.,4,5) to the measured reflection. To validate the topological band inversion, 
normal incidence reflectance corresponding to the point of the first Brillouin zone (FBZ) in the PhCs is 
crucial, made possible by using our home-made high angle-resolution (0.3°) optical set-up integrated inside 
FT-IR chamber, built by Kuroda et al.6) We also confirmed a common complete bandgap in the FBZ. To 
detect edge states between these PhCs, we made samples of multiple boundaries together (Fig. 1(c)), and 
observed their trace using focused reflectance measurement. Furthermore, we present the increase in intensity 
of edge states by increasing the number of boundaries per unit area in the sample.  

We materialized common complete topologically trivial and non-trivial bandgap in SOI, without removing 
sacrificial layer. We present the technique to show the topological band inversion in a purely experimental 
manner by applying polarization selection rules at normal incidence to reflectance taken at a high angle 
resolution.    
References: 
1) L. Wu and X. Hu, Phys. Rev. Lett., 114, 223901 (2015). 
2) S. Barik et al., Science 359, 666 (2018).
3) A. Begum et al., Journal of the Physical Society of

Japan, in review.
4) Kazuaki Sakoda, Optical Properties of Photonic

Crystals, 2nd Ed. (Springer, 2004).
5) Y. Yao et al., Opt. Express 28, 21601 (2020).
6) Takashi Kuroda et al., Appl. Spectrosc. 75, 259 (2021).
Acknowledgement:
This work was supported by the Innovative Science and
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JPJ004596, ATLA, Japan.

Figure 1. SEM of specimens. (a) Cross-section 
after etching. Top-view of (b) PhC-t and (c)

PhC-n. (d) Top view of the edge-mode 
specimen. Blue lines show unit cells and 

boundary between PhC-t and PhC-n. 
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Fig. 1 Snapshots of the magnetization reversal in a 
single grain of Nd2Fe14B.  
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Fig.1 LAB-produced EPS aggregated by addition of spermidine. (A) 
Optical microscopic image. (B) Raman image based on the C-H stretching 
intensities. (C) CLS fitting result. (D)AFM image. 
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Magnetoelectric (ME) multiferroic materials exhibit both magnetic and ferroelectric properties 
simultaneously and have garnered significant attention owing to their remarkable physics of cross-correlated 
phenomena. In particular, they can be used in the development of multi-state memory devices with ME 
reading-writing operations and low-power consumption optical devices. However, with rare exceptions, the 
critical temperatures in type-II multiferroics, which shows spin-order-driven ferroelectricity, are far below 
room temperature, typically below 100 K.

According to previous theoretical work,[1,2,3] the binary oxide CuO can become a room-temperature 
multiferroic via tuning of the superexchange interactions by application of pressure. Thus far, however, there 
has been no experimental evidence for the predicted room-temperature multiferroicity. In this study, using 
the single crystal neutron diffraction experiment with Paris-Edinburgh press, we showed that the multiferroic 
phase in CuO reaches 295 K with the application of 
18.5 GPa pressure.[4] We also develop a spin 
Hamiltonian based on density functional theory and 
employing superexchange theory for the magnetic 
interactions, which can reproduce the experimental 
results. The present study provides a stimulus to 
develop room-temperature multiferroic materials by 
alternative methods based on existing low 
temperature compounds, such as epitaxial strain, for 
tunable multifunctional devices and memory 
applications.
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Figure 1. Temperature versus pressure magnetic 
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Recently, two-dimensional materials made of atomic layers have great attentions in terms of quantum 
materials that may exhibit superconductivity and topological phenomena. So far in our group, we have 
investigated superconducting properties of two-dimensional superconductor (Si(111)-( 7 3)-In) by 
means of scanning tunneling microscopy (STM) and four-terminal electron transport (Transport) 
measurements [1,2]. To have unambiguous results, it is highly desirable to perform both measurements 
using identical samples without breaking ultrahigh-vacuum (UHV). This is because the characters of 
two-dimensional superconductors strongly depend on the surface conditions (defects, step edges, etc.). The 
purpose of this research is to build a new STM-Transport system to realize such a concept. Our new 
combined system will be applicable to wide range of studies that have been impossible thus far. 

We have constructed a home-built STM unit compatible with the existing UHV-LT-9T-Transport 
equipment (see Figure 1). With careful design and implementation of wiring, we have successfully 
achieved the lowest temperature of 350 mK, which can be maintained for about 16 hours during a STM 
measurement. With a superconducting magnet, it is possible to apply a magnetic field up to 9 T. An 
exchange chamber located at the top of the cryostat allows one to transfer a sample from STM to Transport 
unit without breaking UHV. In this presentation, we will show the detail about UHV-LT-9T-STM/Transport 
system and results of some of the first experiments. 

Figure1 The schematic image of STM/Transport system and pictures of STM/Transport units. 
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