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1.	 研究開発領域の定義
材料やデバイス等の機能発現中に生じる現象の経時的観測によって、そのナノスケール構造と機能との相関

を見いだすことを目的とした研究開発領域である。ナノスケールの計測技術では、新規な応用分野への展開
や、光や高周波の測定系への導入、新たに計測できる物理量の開拓が進む。オペランド計測は、触媒分野の
みならず、半導体や蓄電池などの実デバイスなど多様な測定対象への応用が拡大している。モデル環境の構
築や、計測の高感度化・高分解能化、データ科学技術との融合などの研究開発課題がある。

2.	 本領域の意義
新奇な材料機能の創出のためには、マクロな物性だけでなく、局所的な構造や電子状態、化学状態などを

把握し、さらに、そこで起こる物理的・化学的な現象を時系列的に捉え、解明していくことが重要である。こ
れらを担うナノ・オペランド計測は、合理的な材料設計や機能制御のための基盤技術の一つである。

微細化や量子効果を用いたデバイスでは、ナノスケールの現象が支配的となり、その計測技術の発展が不
可欠である。また、液晶やコロイド、高分子などのソフトマテリアルや、複合材料などにおいては、ナノから
ミクロスケールにまたがる階層的な構造が機能発現に関わる。スケールを跨ぎかつ多面的に材料の特性を把
握するため、複数の計測手法を組み合わせたマルチモーダル、そしてマルチスケールな計測技術の開発が進
められている。さらに近年は、機械学習やAI技術との融合により、膨大な計測データのリアルタイム解析や、
現象の因果関係の抽出、構造予測などが高度に展開している。

材料やデバイスの動作中の応答や構造変化を直接観察するため、計測装置内に実際の動作環境を再現した
オペランド計測が注目を集めており、多様な応用分野において材料の機能発現メカニズムの解明に貢献してい
る。さらに、計測手法から発展して、原子や分子の構造や反応を制御する技術も開発されており、新奇な化
合物の創出、そして機能開拓が活発化している。

3.	 研究開発の動向
3.1	 概要
•	走査型プローブ顕微鏡（Scanning Probe Microscope: SPM）

SPMの発明から40年以上が経ち、基本的な計測手法は成熟してきている。一方で、計測対象に応じて、
超高真空や溶液中、極低温から高温、高磁場といった多様な環境下で動作するSPMの開発が精力的に進め
られている。

例えば、極低温中の計測では、液体ヘリウムに依らない無冷媒式冷凍機の導入が試みられてきた1）。冷凍
機の振動がノイズ源となる問題も解消され、現在では5 K程度での原子分解能の取得が一般的になりつつある。
冷媒を用いた場合には、20 mK程度までの冷却能力を有する走査型トンネル顕微鏡が開発されている2）。こ
れらは、量子もつれなどの量子現象の解明に用いられている。
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SPMの探針と試料の間に光を導入したり3）、発光を検出したりする技術は4）、物質の励起状態などの計測
を可能にする。近年では、極低温で動作するSPMでも光の導入と検出が可能になり、単分子の光応答の研
究が盛んになっている。THz光パルスレーザーなどを用いることで、時間分解能も向上している5）。

液中でのSPM観察は、検出ノイズの低下によって高分解能撮像が可能になったことで6）、固体表面での水
分子の挙動や、結晶形成や腐食の過程 7）などのオペランド計測を実現してきた。また、高速撮像と融合する
ことで、生体分子や細胞のダイナミクスも検出可能になっている8）。

探針を一酸化炭素などで終端することで、分子の内部骨格を観察できる技術が開発された9）。これにより、
生成化合物の構造や物性のその場での同定が可能になった。近年では、この技術を利用し、基板上で化学反
応を起こす表面反応（On-surface Synthesis）の研究が進展している10）。通常の有機合成では必要となる
溶解性への考慮が不要なだけでなく、極めて反応性の高いラジカル分子の合成や、前駆体の連結によるボト
ムアップ合成などが可能となった。

さらに、機械学習をSPMの制御装置に組み込むことで、観察、原子操作、化学反応などの自動化が進ん
でいる11）。今後はより汎用的な自動制御システムの構築が期待される。

•	�透過型電子顕微鏡（Transmission Electron Microscope: TEM）/走査透過型電子顕微鏡（Scanning 
Transmission Electron Microscope: STEM）
電子顕微鏡（S/TEM）は、1930年代初頭の発明以降、分解能の向上が進められ、日本が開発した高圧

〜超高圧電子顕微鏡（High-Voltage Electron Microscope: HVEM）は1990年代に0.1 nmに迫る最高
分解能を達成した12）。さらに、1990年代後半に実用化された収差補正技術により分解能は飛躍的に向上
し13）、現在では約50 pmの空間分解能が実現されている14）。これにより、原子レベルの観察が可能となり、
主に金属・無機材料の物性研究が大きく加速された。

また、1980年後半以降に急激に普及した電子線トモグラフィにより、S/TEMは3次元観察技術へと拡張
された15）, 16）。さらに、分光法の進展により、構造に加えて、元素識別、電子状態、化学結合情報といった
機能性評価に重要な情報もナノスケールで取得できるようになっている。

従来、電子顕微鏡の観察対象は、金属や無機材料が主であったが、液晶、コロイド分散系、高分子などの
ソフトマテリアルや、ハードマテリアルとの複合材料も観察対象として注目されている。ソフトマテリアルは電
子線による損傷を受けやすいという問題があるが、高速・高感度検出器や、コントラスト増強技術の開発 17）

により、観察が可能となりつつある。
材料の機能を真に理解するためには、実際に機能を発現している間の構造・状態の把握が不可欠である。

近年、MEMS技術などの微細加工技術の進展により、S/TEM鏡筒内に導入可能な反応制御システムが実現
し、温度、ガス・液環境、光、電場、機械的応力、歪みなどの刺激を印加して観察をするオペランド計測技
術が飛躍的に進展している18）-20）。

また、AIや機械学習を導入したデータ解析や自動測定、インターネットを介した装置の遠隔操作も進んで
おり、測定の高効率化と再現性の向上が図られている。

•	コヒーレントX線回折イメージング（Coherent X-ray Diffraction Imaging: CXDI）
CXDIは、空間的にコヒーレントなX線を試料に照射し、その回折パターンから位相回復を行うことで、試

料の電子密度分布や構造情報を再構成する技術である。 X線領域では高性能な集光レンズの製造が困難であ
るが、CXDIは光学系の制限を超えてナノスケールの高空間分解能を実現する。

初期にはナノ粒子の構造観察から始まり、近年では触媒、電池、半導体材料などの動作中の観察へと応用
範囲が拡大している。この発展の過程においては、従来の平面波照射型CXDIから、走査型のタイコグラ
フィーや、ナノ粒子内部の格子歪み・欠陥構造を可視化するBragg CDIといった派生手法の開発が進み、観
察可能なスケールや情報量が飛躍的に拡張した。
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現在は、X線吸収分光（X-ray absorption spectroscopy: XAS）や電子エネルギー損失分光（Electron 
Energy Loss Spectroscopy: EELS）などと組み合わせたマルチモーダル計測により、ナノスケールの構造と
化学状態の相関解析を目指す研究が展開している。また、X線自由電子レーザーや第4世代放射光施設の活
用によって、数十ミリ秒からフェムト秒オーダーの時間分解能での動的観測が可能となり、材料内部で瞬間
的に起こる構造変化や反応初期過程の解明が進展している。加えて、データの複雑化・大容量化に対応する
ため、機械学習や深層学習を用いた位相回復・画像再構成アルゴリズムの導入も急速に進んでおり、解析の
自動化やリアルタイム化が可能となりつつある。

•	X線吸収分光（X-ray absorption spectroscopy: XAS）
XASは、物質中の局所的な電子状態および原子配位構造の分析手法であり、その高い元素選択性と化学

状態感度により、広範な材料系に対して適用されている。近年は、XASをオペランド条件下で実施し、蓄電池、
触媒、燃料電池、センサーなどの動作解析に用いられるようになっている。

放射光施設では、軟X線から硬X線までの広範なエネルギー領域で以て、固体中の遷移金属や軽元素の解
析にも対応可能である。さらに、時間分解XASによるナノ秒〜ピコ秒の反応追跡、マイクロビームXASによ
る微小領域の空間分布分析、XAS-CTによる3D化学状態マッピングなど、多様な応用技術が展開している。

•	振動分光（ラマン分光、赤外吸収分光）
振動分光では、光の照射により分子振動や格子振動などの化学的な情報を取得する。散乱光を測定するラ

マン分光は、材料から生体試料まで幅広く応用されている。材料の観察においては、電極触媒反応のオペラ
ンド計測や21）、トライボロジー測定時の力学応答の追跡22）などへの応用が注目される。赤外吸収分光では、
主に全反射測定法（ATR法）を応用し、不均一触媒23）や電極界面の構造変化24）などの観察がされている。
また、原子間力顕微鏡（AFM）を組み合わせたAFM-赤外分光法（IR）測定では、ナノスケールの分解能
での観察が可能となっている。

3.2	 トピックス
•	走査型プローブ顕微鏡と表面反応（On-surface Synthesis）

前駆体となる小分子を基板表面に蒸着させ、加熱や光照射、あるいは探針による操作などによって、特異
な化学反応を基板表面上で引き起こすことができる。生成物の特性評価には、官能化した探針を用いたSPM
が最もよく利用されている。グラフェンナノリボンは、表面合成で得られた分子構造の代表例である。また、
ラジカル分子の合成により、125）や1/226）のπ電子スピンを持つ炭素ナノ構造体が実現している。所望のス
ピン量子数を持つユニット構造の合成や、連結の制御によって、強磁性結合から反強磁性結合まで、任意の
度合いの結合を作り出せる。これは、炭素ナノ構造体を量子マテリアルへと展開できることを示しており、今
後、表面上のスピントロニクス研究の発展が期待される。

•	4D-STEM
STEMは、電子プローブを試料上で走査し各点の散乱強度を取得して像を構築する手法である。近年進展

している4D-STEMは、各走査点で得られる回折パターンを記録することで、応力場や電場の可視化、結晶・
非晶の区別、分子の局所配向、格子の歪みなどの新規な情報の取得を可能にする。ここでは、検出器の高速
化・高感度化も観察技術の確立に寄与している。また、4D-STEMを発展させ、電子回折パターンから位相
回復アルゴリズムを通して電子波の位相情報を取得する、電子線タイコグラフィーという手法が開発され、従
来のS/TEMを超える分解能が実現されている。さらに、マルチスライス電子線タイコグラフィーでは、多重
散乱計算を取り入れて、数十nm程度の厚い試料の観察や、深さ方向の３次元情報の再構築が可能となって
いる27）。
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•	超高圧電子顕微鏡（High-Voltage Electron Microscope: HVEM）
通常のTEMの加速電圧は200 kVであり、観察できる試料の厚さが100 nm程度に限定されている。一方、

HVEMの加速電圧は1 MV以上であり、1μmレベルの厚みの試料も観察できる。ホルダー表面からの影響
を受けにくく、実動作環境を保った観察が容易になる。また、対物レンズ下の試料の設置スペースが通常の
TEMよりも広いため、試料ホルダーの設計自由度が高まるだけでなく、ガス環境や磁場印加など、独自のオ
ペランド観察機能が付与されている装置もある28）。

HVEMは、高額な建造費と維持費、また収差補正技術の登場で分解能における優位性を失いつつあり、
2000年代以降各国で運用台数が減少した。現在、世界で運用されているHVEMの多くは日本に設置されて
いる。近年、上述のようにオペランド計測におけるHVEMの厚膜観察能の重要性が再認識されつつあり、今
後、我が国独自の計測技術として、その強みを発揮することが期待される。

•	CXDIとXASの融合：スペクトロタイコグラフィー
Ｘ線タイコグラフィーによる高空間分解能（10 nm以下）での構造再構成と、XASのエネルギースキャン

による吸収スペクトル測定を融合させた技術であり、一度の測定で構造と化学状態を同時に取得することがで
きる29）, 30）。例えば、単一ナノ粒子内部の局所的な結晶構造変化と、同時に生じる酸化還元状態の変化をリ
アルタイムで捉えることができる。特に触媒活性や電極反応の解析では有効な手法である。温度、ガス環境、
電圧印加などのオペランド条件での使用が進み、応用対象も拡がっている。

•	第４世代シンクロトロン光源の導入によるCXDIの高性能化
第４世代シンクロトロン光源、特に欧州のEuropean Synchrotron Radiation Facility（ESRF-EBS）や

米国のAdvanced Photon Source（APS）などの施設では、従来の第３世代放射光源に比べて格段に高い
輝度、コヒーレンス性、ビーム安定性が実現されており、CXDIの性能を革新している31）。高輝度なX線ビー
ムにより、より短時間でのデータ取得が可能になり、弱い回折信号しか発しない非結晶材料や生体試料にも
高度な構造再構成ができるようになった。さらに、コヒーレンスの向上により、位相回復の精度が高まり、ノ
イズの少ない3D像の構築が可能になった。インフラの進化により、解析技術の新たな標準が形成されるとと
もに、社会実装や産業利用の加速が期待される。

•	X線光電子分光（X-ray photoelectron spectroscopy: XPS）
XPSは、電子分光器にて電圧を精密制御することで高いエネルギー分解能での観測が可能なことから、電

子状態の詳細観測に広く利用されている。本来、光電子はガス中で散乱されやすいため、ガス環境下で観察
は困難であったが、小径の光電子取込口（アパチャー）や、分光器までの間への差動排気部の導入などにより、
ガス環境や、さらには固液界面の観察までが可能になりつつある。同じく空気中で減衰しやすい軟Ｘ線に対し
て、試料直前まで真空を保つＸ線導入管の利用も試みられている。一方、硬X線を用いて平均自由工程を長
くするなど、試料のより深部の観察を目指す方向性もある。

•	中性子散乱
中性子散乱は、相互作用が弱く物質透過性が高い、LiやHなどの軽元素測定に有利、同位体を見分けら

れる、磁気構造を測定できる、物質の運動を見やすいなどの利点がある。一方、放射光X線と比較すると強
度が弱く、ハイスループット測定や微小領域測定には不利である。オペランド計測では、中性子粉末回折法

（NPD）、広角中性子回折法（WAND）、小角中性子散乱法（SANS）、中性子反射率測定法、中性子イメー
ジング法が主に用いられており、結晶構造の解析、金属部材の残留応力の測定、バルク材料中のナノ析出物
の同定および分布の測定などが、オングストロームオーダーからセンチメートルオーダーまで可能である。
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3.3	 課題
•	オペランド計測に対応した試料セルや観察条件の最適化

計測装置内で材料・デバイスの動作中の環境を再現するには、計測装置及び手法の特性に応じた試料セル
の作成、また実際の反応系との差異への考慮が必要になる。

S/TEMの場合は、試料セルをS/TEM鏡筒内に導入可能な微小サイズとする必要があるため、サイズ効果
や隔壁内面の影響によって意図しない現象が生じる可能性がある。また、電子線照射は、試料の変化・破
壊32）、あるいは不要な励起や加熱効果を引き起こす恐れがある。

CXDIの場合は、X線の透過性を確保したうえで、温度・圧力・ガス・電場などを制御する必要がある。
液体セルや電気化学セルなどの設計はまだ発展途上であり、特にX線の吸収・散乱による信号劣化の低減、
試料の動揺防止、セル内均一性の確保などが技術的課題となっている。

•	低侵襲・高時間分解能計測のための撮影効率の向上
電子顕微鏡の観察おいては、電子線照射による影響を避けるために電子線量を低減すると、信号強度が低

下し、データの質が劣化する。そのため、高感度カメラの導入や革新的な画像処理技術が不可欠となる。近
年登場した直接電子検出器（Direct Electron Detector: DED）は、従来のCMOSやCCD検出器と比較し
て感度・時間分解能ともに飛躍的な向上をもたらしている。しかし、DEDの開発はほぼ欧米企業に独占され
ており、かつ一企業単独では実施が困難であることから、国家的な支援が必要な領域である。

X線を用いた観測でも、動的現象を高時間分解能で捉えるには、高輝度光源と高感度検出器が必要である。
第４世代放射光源やX線自由電子レーザーの活用により可能性は広がっているが、検出器のフレームレート、
ダイナミックレンジ、データ転送量などに制約があり、システム全体の整備が求められている。

•	マルチモーダル計測：構造と化学状態
電子顕微鏡は、これまでの分解能向上を目指す方向に限界が見えつつある一方、電位分布や磁化、階層構

造の可視化に加え、ナノスケールでの化学結合情報の取得が今後は特に重要になる33）。 EELSなどの分光法
によって元素の識別や電子状態分布の解析は可能となっている。一方、ラマン散乱や赤外分光で観測される
分子振動情報をナノスケールで取得するには、S/TEMにおけるEELSのエネルギー分解能を現在の数十
meVから数meVまで向上させる必要がある。すでに欧米では装置開発が進んでいる34）。日本でも萌芽的な
成果が報告されており33）、早急な開発の推進が求められる。

CXDIでは、XASや蛍光X線分析、X線吸収分光など他の手法を組み合わせたマルチモーダル計測が進ん
でおり、異なる次元のデータを統合的に解析するためのアルゴリズムやプラットフォームの整備が不可欠と
なっている。特に、構造と化学状態の相関可視化や、時間軸を含む因果関係解析にはAI・機械学習の活用
が期待されるが、十分な訓練データと実験条件の整合性確保が障壁となっている。

•	連携的な研究体制の構築
計測手法の複合化や高度化に伴い、これまでのように研究室単位での研究の遂行が困難になっている。機

器の購入・維持も研究室単独では困難である。海外では、研究組織単位で推進する領域となっている一方、
わが国における現行の支援制度や連携の仕組みは十分とは言い難い。機能を限定した普及機では最先端研究
の推進は困難である。従って、独創的で尖端的な計測装置を連携のもと開発し、それらを拠点化して産学官
の共同利用を促進していくことが今後は一層重要になる。

3.4	 各国・地域の取り組み
【日本】

大型放射光施設（SPring-8）やSPring-8 Angstrom Compact Free Electron Laser（SACLA）に代
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表される世界最高水準の放射光施設を保有し、CXDIおよびXASに関する基礎研究において国際的に高いプ
レゼンスを有している。国立研究開発法人や大学で微細構造イメージング、軟X線分光、時間分解計測など
の装置開発が活発に進められており、オペランド環境における先端研究の展開が見られる。 JST戦略的創造
研究推進事業 チーム型研究（CREST）研究領域「社会課題解決を志向した革新的計測 ・解析システムの創
出」（2022年度～）で、計測技術と情報技術を組み合わせた解析手法の開発が進められている。文部科学省
の世界トップレベル研究拠点プログラムで、金沢大学ナノ生命科学研究所が液中で動作するSPMの開発を進
めている。

S/TEMの主要メーカー２社（日本電子、日立ハイテク）を有する。しかし、オペランド計測に必要な試料
ホルダーの開発を担う会社は欧米に比べ少ない。 CXDIやXASは、触媒反応、二次電池、半導体など応用
対象が拡がっている。極限環境で動作するプローブ顕微鏡と光や電子スピン共鳴法との複合機は、ユニソク
が強く、海外のトップ研究機関に輸出している。

［評価*　基礎研究：現状〇／トレンド→、応用研究・開発：現状○／トレンド→］

【米国】
APSやLinac Coherent Light Source（LCLS）などの大型放射光施設を中核とし、CXDIおよびXAS

に関する基礎・応用研究の両面において世界をリードしている。特に、リアルタイム3D構造解析やAIを用い
たスペクトル解析など、計測科学と情報科学の融合が著しく進んでいる。 SPMでも継続的に最先端の研究報
告を行っている。

S/TEM用の特殊ホルダーの開発を担う主要なメーカーが２社（Protochips社、Hummingbird 
Scientific社）あり、研究の機動性が高い。多様な材料に関する応用研究の豊富さと産学官の連携体制の強
靭さにより、実用化を視野に入れた応用技術開発が盛んに行われている。

［評価*　基礎研究：現状◎／トレンド→、応用研究・開発：現状○／トレンド↗］

【欧州】
第4世代のESRF-EBSやEuropean XFELなどを擁し、CXDIおよびXASに関する技術革新を牽引している。

EUのHorizon Europeやドイツ、フランス、スイスの国家研究費による支援体制も整備されており、学術研
究と産業応用の両輪での展開が活発である。 European Research CounsilのSynergy Grantsでは、TEM
やSPMに関する共同プロジェクトが動いている。ドイツのエルンストルスカセンターでは、オペランド計測に
特化した高速撮影可能なTEMなど特徴的なS/TEMを整備する大規模な計画が進められている。英国の
Relativistic Ultrafast Electron Diffraction and Imaging（RUEDI）プロジェクトでは、パルス電子線を
用いた超高速の電子回折/イメージング機能を備えたHVEMの開発がされている。 Werner Siemens-
Stiftung財団の支援により、SPMを用いた表面合成に関するプロジェクトが複数立ち上がっている。SPM顕
微鏡や真空機器メーカーがドイツ・スイス・ポーランドを中心に多くある。

［評価*　基礎研究：現状◎／トレンド↗、応用研究・開発：現状○／トレンド↗］

【中国】
「中国製造2025」や国家重点研究開発計画のもと、基礎科学から応用開発までをカバーする体系的支援

がなされている。 Shanghai Synchrotron Radiation Facility（SSRF）やBeijing Advanced Photon 
Source（BAPS）の建設・整備を通じ、放射光科学技術は急速に国際水準に迫りつつある。 S/TEMおよび
特殊ホルダーそれぞれのメーカーは、世界と比べて後発であるものの、近年は存在感を増してきている。
MEMSチップをベースとしたホルダーメーカー（Bestron ST社）がアカデミアと連携して顕著な成果をあげ
てきている。 SPM装置も近年自国での開発・製造を活発化させており、海外の最先端装置と比較して同程度
の性能になりつつある。自国での大きなマーケットに支えられ、さらに躍進し海外へも輸出するようになると
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思われる。
［評価*　基礎研究：現状○／トレンド↗、応用研究・開発：現状○／トレンド↗］

【韓国】
Pohang Light Source（PLS-II）を拠点として、CXDIおよびXASの研究開発に注力している。近年では、

in-situやオペランド環境に対応したXAS装置の整備や、ナノスケールでの構造観察技術の高度化が進んでい
る。韓国基礎科学支援研究院で超高圧電子顕微鏡を有しており、高度化に向けたプロジェクトを推進している。
また、電子顕微鏡の国産化を目指し、研究機関と中小企業が連携して部品の規格化などを進めている。科学
技術情報通信部が主導する研究施設の共用事業が、これら重要機器の共用化と技術融合を促進している。

基礎科学研究院のCenter for Quantum NanoscienceがSPM研究で大きく寄与している。2024年に
Center for Quantum Conversion Researchが発足し、プローブ顕微鏡を用いた量子変換に関する研究を
開始した。

［評価*　基礎研究：現状〇／トレンド↗、応用研究・開発：現状△／トレンド↗］

*�基礎研究：大学・国研などでの基礎研究の範囲、応用研究・開発：技術開発（プロトタイプの開発含む）の範囲 
現状（日本の現状を基準にした評価ではなく、CRDS の調査・見解による評価）： 
　　◎ 特に顕著な活動・成果が見えている　〇 顕著な活動・成果が見えている、 
　　△ 顕著な活動・成果が見えていない　　× 特筆すべき活動・成果が見えていない 
トレンド（ここ1～2年の研究開発水準の変化）： ↗上昇傾向、→現状維持、↘下降傾向
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