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TEM specimen preparation: ion milling (6 and 2 keV Ar＋, angle 1.7°) TEM utilized: JEM3000F (300 kV)

Fig. 1 触媒化処理された PI の断面 TEM 像．

Fig. 2 PI と Ni の境界状態のアルカリ処理時間依存を示す断

面 STEM 像．PI のアルカリ処理条件1 mol/L の

KOH 水溶液，処理温度27°C，処理時間 1 min～30
min.

Fig. 3 PI のアルカリ改質層の厚みのアルカリ処理時間依存性．

 　　　　　　特 集

特集「顕微鏡法による材料開発のための微細構造研究最前線（）」 ―顕微鏡法の材料評価への展開と先端評価法の進展―

(b)CTEM による材料組織解析
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スーパーエンジニアリングプラスティックに分類されるポ

リイミド(PI)は，アルカリ耐性が比較的低い性質を利用し

た表面粗化(表層限定高野豆腐化)が可能である．表面粗化後

に触媒化処理，さらに無電解めっきを施す技術でフレキシブ

ルプリント基板が実現されている．触媒化処理された PI の

断面 TEM(transmission electron microscopy)像を Fig. 1 に

示す．最表面には 3.5～8.5 nm の範囲に分布し平均直径 6.7

nm の Pd 触媒ナノ粒子が，アルカリ改質層には 1.5～4.0

nm の範囲に分布し平均直径 2.4 nm の触媒ナノ粒子が存在

している．アルカリ改質層に担持された触媒ナノ粒子のサイ

ズ分布から，PI の表面下には 4 nm 以上の気孔径を有する空

隙・連結気孔が高濃度アルカリ溶液(pH13.7)の最表面から

の浸透により生成されたと評価される．

Fig. 2 は PI と無電解めっきにより形成された Ni の境界

状態のアルカリ処理時間依存を示す断面 STEM(scanning

transmission electron microscopy)像である．処理温度は

27°C，処理時間は 1～30 min である．処理時間の増加に伴

い，PI の表面窪みが粗大化している．処理時間 10 min およ

び 30 min において，主として試料表面(二つの黒矢印の延

長線上)に平行な数十 nm の長軸をもつ楕円形状の表面窪み

(壺形窪み，白矢印先端)および数 nm の窪みが混在すること

が特徴的である．これら nm サイズの PI 表面近傍の窪みの

存在が PI と Ni の密着性を強固にしている可能性が指摘さ

れる．さらに，触媒ナノ粒子の分布の偏り(Fig. 2 の処理時

間 10 min および 30 min の PI の改質層において顕著)に注

目すると，PI 自体が有する nm レベルでの構造や薬品耐性

等の空間的不均一性(この場合，高濃度のアルカリ溶液耐性

の空間的不均一性)の理解に繋がる可能性があることを付記

する．

Fig. 3 は，Fig. 2 に示した STEM 像から測定された PI

のアルカリ改質層の厚みをアルカリ処理時間に対して表示し

た図である．アルカリ処理時間が 1～30 min の範囲におい

ては，ほぼ時間に比例して厚みが増加する結果が得られた．
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