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Fig. 1 合成ナノ粒子の TEM 観察結果．
(a) DFI 像，(b) 高分解能像．

Fig. 2 Fig. 1 の観察箇所での EDX 測定結果．
(a) 繊維状粒子，(b) ナノ粒子．

Fig. 3 作製条件の異なるナノ粒子を含むサンプルの蛍
光スペクトル測定結果(励起波長 310 nm)．
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(c)分光・分析法の高度化による新展開

Zr を含むナノ粒子化合物の作製と微細構造および発光特性評価
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次世代デバイスとして期待される有機 EL は高寿命

化や発光効率の向上等を目指し，発光特性を有する無

機物ナノ粒子の添加が検討されている(1)．本研究では

ジルコニウムを含むナノ粒子の合成を行ってきてお

り，その途中成果について以下に示す．

Fig. 1 は等温処理 15 hr の合成過程で，同一サンプ

ル中に含まれていたナノ粒子の(a)暗視野像，(b)高
分解能格子像である．Fig. 1(a)では幅 1 nm 以下の繊

維状粒子，(b)では直径 5 nm 前後の結晶性を持つ球

状粒子の 2 種類の生成物が確認できる．図中灰色部

は洗浄後の粒子に付着していた有機残留物である．

Fig. 1(a)の暗視野像は極めて細い繊維状結晶粒子で

あり，旧来の TEM では観察不可能であった．各粒子

の構造は現在解析中である．Fig. 2(a), (b)は Fig. 1
と同一視野からの EDX 測定結果であり，(a)では Zr
をわずかに含み O と C が検出されている．これより

Fig. 1(a)の繊維状粒子は Zr を含む化合物もしくは Zr
錯体と予想している．Fig. 2(b)では Zr の Ka 線が明

瞭に検出されており，ZrO2 に近い組成比であること

が分かった．Fig. 1(b)で示す高分解能像の格子縞間

隔が ZrO2 の(111)面に相当することから ZrO2 ナノ球

状粒子と推定される．Fig. 3 は Fig. 1 同様の合成条

件で，処理時間途中の抜き取りサンプルの蛍光スペク

トル結果である．Fig. 3 では青色波長域に 2 種類の発

光ピークが出現している．ナノ粒子が観察されなかっ

た短時間処理サンプルでは発光ピークは出現しなかっ

た．Fig. 1 で示した TEM 微細組織観察結果を考慮す

ると，Fig. 3 で得られた発光ピークは繊維状と球状ナ

ノ粒子の生成と粒子成長に関係するものと予想され

る．各粒子とスペクトルの関連や発光発現機構に関し

ては化学結合状態や錯体等の構造あるいは配位等のさ

らなる解析が必要である．
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