
修士論文 

 

3D プリンター印刷マスクを使用したパターン 

CNT フォレスト作製 

Fabrication of patterned CNT forests using 3D printer masks 

                                        

 

 

報 告 者 

学籍番号：1255048 

氏名:  西森 秀人 

             

                   

 

指 導 教 員 

古田 寛 教授 

 

令和 5年 3月 1日 

 

高知工科大学大学院工学研究科 

基盤工学専攻エネルギー工学コース 



 

 

  



目次 

第 1 章 序論 .......................................................................................................................... 1 

1.1 カーボンナノチューブ(CNT) ................................................................................... 1 

1.2 従来画像処理手法 ...................................................................................................... 2 

1.2.1 CNT フォレスト密度評価 .................................................................................. 2 

1.2.2 GTFiber2 を用いた構造評価 .............................................................................. 2 

1.2.3 フーリエ変換 CNT フォレスト配向性評価 ..................................................... 3 

1.2.4 SEM 画像の奥行き評価 ...................................................................................... 4 

1.3 背景 .............................................................................................................................. 5 

1.4 目的 .............................................................................................................................. 6 

第 2 章 原理及び実験装置 .................................................................................................. 6 

2.1 3DCAD ......................................................................................................................... 6 

2.2 CHITUBOX ................................................................................................................. 6 

2.3 3D プリンター ............................................................................................................ 6 

2.4 真空乾燥機 .................................................................................................................. 7 

2.5 GTFiber2 ...................................................................................................................... 7 

2.6 Python 環境 .................................................................................................................. 7 

2.7 マグネトロンスパッタリング法 .............................................................................. 7 

2.8 化学気相堆積(CVD)法 ............................................................................................... 9 

2.9 走査型電子顕微鏡(SEM)と SEM 画像 ................................................................... 10 

2.10 金スパッタ ............................................................................................................ 13 

第 3 章 CNT フォレスト高さ方向分割による構造評価 ............................................... 14 

3.1 目的 ............................................................................................................................ 14 

3.2 方法 ............................................................................................................................ 14 

3.3 結果 ............................................................................................................................ 15 

3.4 考察 ............................................................................................................................ 17 

3.5 まとめ ........................................................................................................................ 17 

第 4 章 3D プリンター印刷サンプルを用いた SEM 画像焦点深度評価 .................... 18 

4.1 目的 ............................................................................................................................ 18 

4.2 方法 ............................................................................................................................ 18 

4.3 結果 ............................................................................................................................ 21 

4.4 考察 ............................................................................................................................ 22 

4.5 まとめ ........................................................................................................................ 22 

第 5 章 3D プリンター印刷マスクを用いたパターン CNT フォレストの作製......... 23 

5.1 目的 ............................................................................................................................ 23 

5.2 方法 ............................................................................................................................ 23 

5.3 結果 ............................................................................................................................ 26 



5.4 考察 ............................................................................................................................ 27 

5.5 まとめ ........................................................................................................................ 28 

第 6 章 結論 ........................................................................................................................ 29 

謝辞 .......................................................................................................................................... 32 

付録 .......................................................................................................................................... 34 

付録 1 CNT フォレスト断面 SEM 画像の結像条件の測定 ............................................ 34 

1.1 背景・目的 ................................................................................................................ 34 

1.2 実験方法 .................................................................................................................... 34 

1.3 実験結果および考察 ................................................................................................ 36 

1.4 まとめ ........................................................................................................................ 36 

付録 2 コントラスト調整による CNT フォレスト解析精度向上 ................................. 37 

1.1 背景・目的 ................................................................................................................ 37 

1.2 実験方法 .................................................................................................................... 37 

1.3 実験結果および考察 ................................................................................................ 39 

1.4 まとめ ........................................................................................................................ 40 



1 

 

第1章  序論 

1.1 カーボンナノチューブ(CNT) 

 カーボンナノチューブ(Carbon Nanotube: CNT)は 1991 年に飯島澄男博士によって報

告された[1]。CNT の電気・光学・機械特性を生かしたアプリケーションに向け、高品

質・均一長さの CNT が得られる高密度・高配向成長 CNT フォレストが注目されてい

る。  

 単層ナノチューブ(Single-Wall carbon Nanotube : SWNT)は図 1.1(a)に示すように、中

心部分が空洞でグラフェン面を丸めて得られる円筒状をしており、円筒状では炭素の

6 員環が管の軸方向に螺旋状に配置している。グラフェンは図 1.1(b)に示すように炭

素の六員環がまるで蜂の巣のように敷き詰められた「蜂の巣格子」で特徴づけられる。

０点と L 点が重なるよう円筒を作った時に、L の水平方向からの傾き𝜂をカイラル角

と呼び、L が水平方向を向いた場合(𝜂 = 0)、水平方向から 30 度傾けた場合(𝜂 = π/6)に

は、六員環がナノチューブの円周方向に一列に並び、ナノチューブは螺旋構造をもた

ず、前者(𝜂 = 0)のナノチューブの場合には L 方向に炭素がジグザグ状に並ぶためジグ

ザグ型、後者(𝜂 = π/6)のナノチューブの場合には肘掛け椅子のように並ぶため肘掛け

椅子(アームチェア)型と呼ばれている。これに対して一般の螺旋構造をもつナノチュ

ーブはカイラルナノチューブと呼ばれている。[2] グラフェンはバンド構造の K 点で

πバンドとπ＊バンドが接するためにバンドギャップがなく、ゼロギャップ半導体と

呼ばれる。グラフェンを丸めた SWNT では、巻かれた円筒の巻かれ方位と周期長さの

周期境界条件によりバンドギャップが変化するため、カイラリティーの違いによって

電子構造が異なる。[1]多層のカーボンナノチューブは多層であることから複雑で未解

明なことが多いが、金属と考えられることが多い。[3] 

 

           

 

図 1.1(a)単層カーボンナノチューブの模式図[2] 

(b)グラフェンの結晶格子[2] 

 

 

(a)                                  (b) 
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1.2 従来画像処理手法 

1.2.1 CNT フォレスト密度評価 

 CNT フォレスト構造の密度評価は、CNT フォレスト断面 SEM 画像観察により行な

われてきた。従来の方法では、断面 SEM 画像を用いた目視による CNT 本数密度評価

を行っていたが、高密度な CNT フォレストでは、CNT 同士がバンドルを形成するた

め本数密度を正確にカウントすることは難しい。そこで、本研究室では CNT 本数に

依存しない Filling factor による算出方法を用いている。図 2.1 に Filling factor による

算出方法を示す。Filling factor とは、CNT フォレスト断面方向の SEM 画像における

CNT 占有率を評価したものである。以下に、Filling factor の算出式を示す。[4] 高密

度な CNT フォレストほど、Filling factor は１に近づく。 

 

Filling factor =  
∑(𝑑𝑖𝑎𝑚𝑒𝑡𝑒𝑟 𝑜𝑓 𝐶𝑁𝑇)

𝑆𝐸𝑀 𝑓𝑖𝑒𝑙𝑑
… … (1.1) 

 

 

図 1.2 Filling factor による算出方法[4] 

 

 

1.2.2 GTFiber2 を用いた構造評価 

 GTFiber2 は 2017 年に材料サイエンティストの Nils Persson が作成した微細構造画

像の自動定量分析のためのオープンソースプログラムである。GTFiber2 では縦横比

が 1:1 の解析画像に拡散フィルタとトップハットフィルター(照度除去)を行い画像の

階調強度の平滑化・強調を行われている。二値化処理を行い画像内の背景が黒(0)、

ファイバーが白(1)になっている。スケルトン化で二値化処理画像のファイバー中心

を横幅 1 ピクセルで表しファイバーの間引きが行われている。セグメントベクトル

化で二値化画像とスケルトン化画像の論理積をとり、両方の画像で同じ色の領域を

背景として、背景以外の箇所をファイバーとしてカウントしている。最後にファイ

バーベクトル化でファイバーの向きの算出が行われている。配向性 S の定義式を以

下に示す。GTFiber2 では S 値が配向性を表しており𝑆2𝐷
𝑖𝑚𝑎𝑔𝑒とは領域内ベクトル集団
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の相対的な配向パラメータである。𝑆𝑓𝑢𝑙𝑙は画像内すべての配向パラメータである。

𝜆𝑐は配向パラメータの減衰速度である。d は𝑆2𝐷
𝑖𝑚𝑎𝑔𝑒評価領域のボックスサイズであ

る。[6]GTFiber2 を用いて CNT フォレストの構造解析も行われている。GTFiber2 で

は画像の横幅を入力すると自動で繊維構造の評価を行うことができ、CNT フォレス

ト構造の配向性、密度、直径、長さを評価することができる。[5] 

 

𝑆2𝐷
𝑖𝑚𝑎𝑔𝑒(𝑑) = 𝑆𝑓𝑢𝑙𝑙 + (1 − 𝑆𝑓𝑢𝑙𝑙)𝑒

−
𝑑

2𝜆𝑐 … … (1.2) 

 

1.2.3  フーリエ変換 CNT フォレスト配向性評価 

 CNT の画像解析では、これまで画像フーリエ変換の 2 次元空間周波数の比較によ

る配向性評価が行われてきた。高配向 CNT フォレスト SEM 画像の配向性評価を図

1.3、低配向 CNT フォレスト SEM 画像の配向性評価を図 1.4 に示す。本研究室の石本

らは断面 SEM 画像の高速フーリエ変換を行い、パワースペクトルを求め、パワース

ペクトルの半値強度を楕円近似している。[6]パワースペクトルの長軸は CNT 軸方向

の強度を示し、短軸は CNT 直径方向の強度を示すため、近似した楕円の長軸と短軸

の比は配向性を表す。CNT フォレストの配向性が良くなるほど、長軸短軸比は値が大

きくなる。[6] 

 

 

図 1.3 高配向 CNT の SEM 画像、パワースペクトル、半値強度の楕円近似[6] 

 

 

図 1.4 低配向 CNT の SEM 画像、パワースペクトル、半値強度の楕円近似[6] 
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1.2.4 SEM 画像の奥行き評価 

 SEM 画像の焦点深度(被写界深度)評価では、SEM の照射電流を測定する事で行な

われてきた。SEM の電子電流を一定にし、図 1.5 に示すようにフォーカス時とデフォ

ーカス時の 2 条件の電流を測定する事により開き角α、SEM 像の持つ焦点深度 D を

測定する事ができる。デフォーカス時のプローブサイズを df、フォーカス時のプロー

ブサイズを di、正焦点から上下方向にずらしたときの WD を Zf、正焦点のときの WD

を Zi、対物レンズの開き角画像モニター上で肉眼が識別できる最小距離 Hr(0.2mm)、

倍率を M とすると開き角α及び焦点深度 D は以下の式で表される。[6] 

 

𝑎 = tan−1 (
𝑑𝑓 − 𝑑𝑖

2(𝑍𝑓 − 𝑍𝑖)
) … … (1.3) 

 

𝐷 =
𝐻𝑟

𝑎𝑀
… … (1.4) 

 

 

図 1.5 フォーカス画像とデフォーカス画像の比較[6] 

(左：フォーカス画像、右：デフォーカス画像) 
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1.3 背景 

 本研究室ではこれまで、カーボンナノチューブ(以下 CNT)フォレストの成長機構解

明をめざして、触媒微粒子の形状解析[7]や、CNT フォレストの成長形態[8]ラマン分

光や結晶構造との比較などの研究を行ってきた。触媒微粒子の形状解析では AFM 画

像の MATLAB を用いた触媒微粒子の解析により、従来指摘されていなかった高密微

粒子の大粒径化／低密度微粒子の小粒径化を明らかになった。[7]CNT フォレストの

成長形態の自己相似性解析では、触媒の厚さがオストワルド熟成などの CNT 成長プ

ロセスに影響を与え、触媒の粒度分布や配置に影響を与えることが明らかになった。

ラマン分光や結晶構造解析との比較により CNT フォレストの複雑性と自己組織化特

性が明らかになり、自己相似性解析と空隙性解析で自己組織化 CNT フォレスト構造

の自己相似性と特性のスケーリングが証明され、触媒アニールの段階が異なることが

明らかになった。[8]CNT フォレストの FFT 画像周波数領域と配向性評価[9]では、SEM

画像の python を用いた 2 次元フーリエ変換(以下 FFT)画像の Band Pass Filter (BPF)抽

出による、配向性―周期依存性評価から、従来の FFT 画像配向性評価では難しかっ

た、密度分散(粗密)構造の異なる CNT フォレストの配向性の違いを評価することがで

きた。しかし、CNT フォレスト断面 SEM 画像のもつ焦点深度(奥行き)を考慮した詳

細な CNT フォレスト構造評価はできなかった。[9]垂直配向 CNT フォレストの横方向

導電率評価[10]では、CNTフォレスト膜厚を薄くしたことで水平配向の比率が増加し、

CNT 同士の電気的コンタクトが増え導電率上昇したことが明らかになっている。報

告では CNT フォレスト二層導通モデル(水平配向 CNT＋垂直配向 CNT)が提案されて

いたが、このモデルのそれぞれの膜厚の定量化が未実施である。CNT フォレストの詳

細な画像解析からモデルの検証・定量化を行う必要がある。走査型電子顕微鏡(SEM)

の基本原理と結像条件の測定[6]では、フォーカス時とデフォーカス時の 2 条件の照射

電流を測定し、焦点深度(被写界深度)を算出していた。SEM では検出電子をもとに画

像を出力していることから、照射電流と SEM 画像の持つ輝度は対応しており、画像

処理でも同様に焦点深度の算出ができる可能性がある。 

CNT フォレストを用いたフィッシュネット型メタマテリアル作製[11]では、CVD 

プロセス前に集束イオン(FIB)プロセスを用いて、Ga イオンを照射しフィッシュネッ

ト形状に触媒基板のエッチングを行う事でパターニング結果が得られることが明ら

かになった。しかし FIB は特性上、大面積化が困難や微量のガリウムイオンを試料に

照射する特性を持っていることが原因となり触媒状態が変化していると考えられる

などの課題もある。3D プリンター印刷マスクを使用して CNT フォレストを作製する

ことで、大面積化を実現したCNTフォレストのパターニングをできる可能性がある。

また、この手法を応用し CNT フォレストの奥行きを定量化したパターン CNT フォレ

ストの作製を行い、CNT フォレスト断面 SEM 画像の画像処理を行うことで、フォー

カスのあっているCNTを抽出し奥行きを考慮した詳細な CNTフォレスト構造評価が

できる可能性がある。 



6 

 

1.4 目的 

 本研究では 3Dプリンター印刷マスクを使用して大面積化を実現したパターンCNT

フォレストの合成を行うことを研究の目的とする。 

 

第2章  原理及び実験装置 

2.1 3DCAD 

 本研究では 3DCAD ソフトとして、Fusion 360 を使用した。オートデスク社が開発

しているクラウドベースの 3D CAD、CAM、CAE ソフトウェアであり、3D モデル、

プリント基板、2D・3D 図面の設計が可能である。ソフトウェアのサブスクリプショ

ンライセンスは有償だが、学生・教員・教育機関は無償で利用可能である。また、非

商用の個人用途であれば機能限定版ライセンスが無料で使用できる。[12] 

 

2.2 CHITUBOX 

 本研究ではスライサーソフトとして CHITUBOX を使用した。無償で使える高機能

3D プリント準備ツールであり、3DCAD で作製した 3D モデルのスライスを行いプリ

ント可能なデータに変換することができる。 

 

2.3 3D プリンター 

 本研究では 3D プリンターとして Phrozen sonic mini 8k を使用した。3D プリンター

装置の外観を図 2.1 に示す。光造形であり、レジンをエネルギーの強い光で硬化させ

ている。解像度は XY 平面では 0.022 mm であり、Z 軸方面で 0.01 mm である。 

 

 

図 2.1 3D プリンター(Phrozen sonic mini 8k)の外観 
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2.4 真空乾燥機 

 本研究では 3D プリンターで印刷したサンプルの乾燥に真空乾燥機を使用した。作

製直後のサンプル、特にサンプル内部がまだ完全に乾燥しておらず、表面のレジンを

きれいにするだけでは不十分である。そこで、作製サンプルを真空乾燥機にいれロー

タリーポンプで真空引きすることでサンプルを乾燥させた。 

 

2.5 GTFiber2 

 GTFiber2 は MATLAB のアドオンである構造解析ソフト[5]であり、画像内の微細構

造の自動定量分析を行うことのできるプログラムである。繊維長、繊維幅、配向分布、

密度を自動的に抽出することができる。GTFiber2 では解析の際に横幅[nm]の入力があ

り横幅を一辺とする正方形領域の構造解析が可能である。解析画像の縦横比が 1:1 で

ないと正確な構造解析が行えないので、解析画像は正方形が望ましい。 

 

2.6 Python 環境 

 本研究では開発環境として Python3.7、動作ツールとして Jupyter Notebook を使用し

た。Jupyter Notebook はブラウザ上で Python やその他のプログラミング言語のプロ

グラムを実行したり、実行した結果を保存したり共有したりすることができるツール

である。 

 

2.7 マグネトロンスパッタリング法 

 本実験で使用した RF マグネトロンスパッタ装置の外観を図 2.2、スパッタリング

方法模式図を図 2.3 に示す。マグネトロンスパッタリング法とは成膜方法の一種で、

試料に運動エネルギーを与えて試料(ターゲット)を表面から弾き飛ばして基板に堆積

させるものである。マグネトロンスパッタリング法では高い膜堆積速度で成膜するこ

とができる。一般的に用いられているスパッタガスはアルゴンで本研究室でもアルゴ

ンガスを使用している。電離しイオン化されたスパッタガス原子はカソード側に引き

寄せられ、数十～数百 eV の運動エネルギーでターゲットに衝突する。[13]カソード側

には永久磁石がありターゲット付近には磁界が発生している。発生した磁界で試料に

スパッタガス原子が衝突した際に発生した二次電子を捕縛し、スパッタガスの電離に

利用することで、成膜速度の向上と基盤の温度上昇を抑えている。スパッタガス原子

が衝突するとイオン化されたスパッタガス原子の運動エネルギーが試料原子に与え

られ、試料原子が弾き出される。弾き出された原子は基板に堆積していく。 
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図 2.2 RF マグネトロンスパッタ装置の外観 

 

 

 

 

 

 

図 2.3 スパッタリング方法模式図[7] 
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表 2.1 RF マグネトロンスパッタ装置の実験条件 

 

 

2.8 化学気相堆積(CVD)法 

 本実験で使用した熱 CVD 装置の外観を図 2.4 に示す。化学気相堆積(以下 CVD)法

とは成膜方法の一種であり、真空中に反応ガスを送り込み反応ガスにエネルギーを

供給し、化学反応を促進させ薄膜や微粒子などを形成する手法である。一般的な

CVD 条件では、基板上に原料となる種(微粒子)が堆積している場合が多い。[14] 本

研究室では供給エネルギーとして熱エネルギー、反応ガスにアセチレン(C₂H₂)、原

料種に Fe/AlO 膜を使用している。基板を加熱することにより CNT フォレストの原

料となる触媒微粒子のアニール(熱)処理が行われる。アニール処理により基板上で

オストワルト熟成による触媒微粒子同士の再沈着が起こることで、触媒微粒子の肥

大化・均一化が行われる。アニール処理後に反応ガスであるアセチレンが高温の触

媒微粒子に触れることで、アセチレンから炭素が分離し触媒微粒子を核にして CNT

が成長する。 

 

 

図 2.4 熱 CVD 装置の外観 

放電ガス Ar

ガス流量 25sccm

ベース真空度 5.0×10⁻⁴Pa

予備放電 10min(AlOx),5min(Fe)

スパッタ圧力 0.8Pa

放電電力 50W(AlOx),25W(Fe)

堆積膜厚 30nm(AlOx),1nm(Fe)
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表 2.2 熱 CVD 装置の実験条件 

 

 

2.9 走査型電子顕微鏡(SEM)と SEM 画像 

 本研究では走査型電子顕微鏡(以下 SEM)SU8020 を使用した。装置の外観を図 2.6、

構造図を図 2.7 に示す。SEM は電子源から発生した電子線を試料に照射して、そこか

ら発生した信号を結像して画像を取得するものである。このとき、試料からは二次電

子(SE)、後方散乱電子(BSE) 、X 線、蛍光、吸収電子などが放出される。電子線照射

による試料から発生する信号を図 2.8 に示す。二次電子は電子源から発生した入射電

子(一次電子)が試料に衝突した際に、試料内部の電子が放出されたものである。後方

散乱電子は入射電子が試料内部で相互作用が起きたあとに、後方散乱して真空中に放

出される電子である。二次電子のエネルギーは入射電子のエネルギーによらず数十 eV

以下と低く、浅い領域の情報をもつ。そのため、二次電子は表面情報をもたらす。後

方散乱電子のエネルギーは入射電子のエネルギーに比例し、高加速電圧ほど深い領域

の情報をもつ。そのため、後方散乱電子は試料組成情報をもたらす。[15]CNT フォレ

スト断面 SEM 画像を図 2.9 に示す。本研究では横×縦が 1280×960(pixel)の jpg ファ

イルの SEM 画像を使用した。GTFiber2 を用いて構造解析を行うには画像の横幅の情

報が必要なので、画像の横幅[nm]は SEM 画像右下スケールバーの目盛り幅のピクセ

ル数をもとに算出した。以下に SEM 画像の横幅[nm]の算出方法を示す。 

 

SEM 画像の横幅(μm) =  
SEM 画像の横幅(ピクセル)

スケールバーの横幅(ピクセル)
 × スケールバーの横幅(μm) … (2.1) 

 

 SEM 画像は 8 ビットのグレースケール画像であり明るい箇所は CNT 同士が集合し

てバンドルを形成しており太い CNT を表している。暗い箇所は細い CNT を表してい

る。研究で使用した SEM 画像は二次電子像であり、CNT フォレスト断面の表面情報

をもつ。 

 

 

 

炭素源 C₂H₂

ガス流量 7.8sccm

ベース真空度 5.0×10⁻⁴Pa

合成温度 730℃
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図 2.6 FE-SEM(SU8020)の外観 

 

 

 

 

 

 

図 2.7 SEM の構造図[15] 
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図 2.8 電子線照射による試料から発生する信号[15] 

 

 

 

図 2.9 CNT フォレスト断面 SEM 画像[8] 
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2.10 金スパッタ 

 本研究では、3D プリンターで作製した試料のコーティングのため簡易スパッタ装

置(SANYU ELECTRON SC-701-HMC QUICKCOATER)を使用した。3D プリンターで作

製したサンプルの硬化レジンは直接 SEM で見ることができないからである。使用し

た簡易スパッタ装置の外観を図 2.10.に示す。実験条件を表 2.3 に示す。 

 

 

 

図 2.10 簡易スパッタ装置 (SANYU ELECTRON SC-701-HMC QUICKCOATER) 

 

 

 

 

 

表 2.3 金スパッタの実験条件 

 

 

 

 

 

 

 

 

放電ガス Ar

ベース真空度 5Pa

雰囲気圧力 10Pa

放電電流 10mA

放電電圧 500V

スパッタ時間 5min
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第3章  CNT フォレスト高さ方向分割による構造評価 

3.1 目的 

 CNT フォレスト断面 SEM 画像の画像処理を行い、CNT フォレスト二層導通モデル

(水平配向 CNT＋垂直配向 CNT)のそれぞれの膜厚を明らかにすること。 

 

3.2 方法  

 CNT フォレスト断面 SEM 画像 [16]を、図 3.1 のように高さ方向に 1 µm ごとに正

方形で分割し、CNT フォレスト高さと CNT フォレスト配向性の関係を調査した。CNT

フォレスト高さは基板からの距離(位置)を表したものである。また、図 3.2 に示すよ

うな CNT 合成時間の異なる CNT フォレスト断面 SEM 画像に対しても同様の処理を

行い、CNT 合成時間による配向性の関係を調査した。配向性は基板に対し、CNT が

同じ方向を向いている割合を数値化したものである。全 CNT が基板に対して垂直に

成長している場合、配向性は 1 となる。CNT の方向に違いが出てくると、配向性は低

下する。CNT フォレスト断面 SEM 画像の構造評価には MATLAB のアドオンである

GTFiber2 を使用した。実験に使用した SEM 画像は垂直配向 CNT フォレストの横方

向導電率評価[10]の報告内の画像を使用した。 

実験で使用した SEM 画像のパラメータを表 3.1 に示す。Image Width(nm)は画像の

横幅を表している。Gaussian Smoothing(nm)はガウスぼかしを表している。画像のノイ

ズ除去を行っており値が大きいほど画像のぼかしが大きくなる。Orientation 

Smoothing(nm)は配向平滑化を表しており、値が大きいほど曲率の平滑化具合が大き

くなる。Diffusion Time(s)拡散フィルタをかける時間である。Top Hat Size(nm)は照度の

高い場所からの有効範囲を表している。If global, Value(0-1)は閾値を表している。Noize 

Max Area(sq.nm)はノイズ除去最大面積を表している。Fringe Removal(nm)は繊維除去

長さを表しており、値が大きいほど離散的な繊維の除去数が大きくなる。Step 

Length(nm)はステップ長さを表している。Max.Curvature(1/µm)は最大曲率を表してお

り、値が大きいほど有効な曲率の範囲が大きくなる。Stitch Gap Length(nm)は離れた繊

維を一本とみなす最大長さを表している。Min.Fiber Length(nm)は繊維とカウントする

最小長さを表している。 

今回は分割した画像を扱うので、元画像より画質が低下することでノイズの影響が

大きくなっていた。Gaussian Smoothing(nm)の値を大きくし、ぼかしを大きくすること

で微小なノイズ影響を低減させた。Orientation Smoothing(nm)の値を大きくし、CNT が

ノイズと同時に検出され曲がらないように横方向のノイズ平滑化を行った。初期値よ

り Stitch Gap Length(nm)の値を大きくすることで、本来 1 本の CNT を複数 CNT と検

出しないようにした。 
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図 3.1 CNT フォレスト断面 SEM 画像の高さ方向分割と CNT フォレスト分割画像

[16] 

 

 

表 3.1 実験で使用した GTFiber2 の各パラメータ 

 

 

 

3.3 結果 

 図 3.2～図 3.3 は 5 秒合成試料と、10 秒合成試料を比較した CNT フォレスト高さと

配向性・CNT 本数密度の関係である。配向性は合成時間 5 秒 , 10 秒ともに CNT フォ

レスト高さ最大値(5 秒合成試料：0.78 → 0.66、10 秒合成試料：0.86 → 0.67)の位置

では大きく低下した。[15] CNT 本数密度は 5 秒合成試料では CNT フォレスト高さ

2.8µm の地点で 617 本 / µm³、10 秒合成試料では CNT フォレスト高さ 5.0µm の地点

で 658 本 / µm³となっており、ともに CNT フォレスト高さ最大値で CNT 本数密度は

最大であった。CNT フォレスト高さ最大値(5 秒合成試料：2.0µm~2.8µm、10 秒合成試

料：4.0µm~5.0µm)で、CNT フォレストの構造が異なることが分かった。 

Image Width(nm) 1000

Gaussian Smoothing(nm) 5

Orientation Smoothing(nm) 30

Diffusion Time(s) 5

Top Hat Size(nm) 8

If grobal, Value(0-1) 0.45

Noize Max Area(sq. nm) 300

Fringe Removal(nm) 12

Step Length(nm) 30

Max. Curvature(1/um) 7

Stitch Gap Length(nm) 39

Min. Fiber Length(nm) 100
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図 3.2 合成時間 5 秒試料、合成時間 10 秒試料の CNT フォレスト高さと 

配向性の関係[16] 

 

 

 
 

図 3.3 合成時間 5 秒試料、合成時間 10 秒試料の CNT フォレスト高さと 

CNT 本数密度の関係 
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3.4 考察 

 CNT フォレスト高さと配向性・CNT 本数密度の関係について考察する。 

触媒と基板の密着性が高い場合には、CNT の成長中にも触媒と基板は分離せず、

CNT が基板上の触媒から離れない根元成長と呼ばれる成長モードになる。一方、触媒

と基板の密着性が低い場合には，触媒微粒子が基板から離れても CNT は成長を続け、

CNT 先端に成長核である触媒が存在するチップグロースとよばれる成長モードとな

ることが知られている。[17]配向性は CNT フォレストの最大値で大きく低下(5 秒合

成試料：0.78 → 0.66、10 秒合成試料：0.86 → 0.67)、CNT 本数密度は増加(5 秒合成

試料：511 本 / µm³ → 617 本 / µm³、10 秒合成試料：474 本 / µm³ → 658 本 / µm³)

していることから、成長形態は CNT 先端に成長核が存在しているチップグロース成

長モードであると考えた。CNT フォレスト高さの高い箇所では横方向で CNT 同士の

接触が多く起こっており、その範囲は 5 秒合成試料では CNT フォレスト高さ 2.0～2.8 

µm の範囲の CNT フォレスト、10 秒合成試料では CNT フォレスト高さ 4.0～5.0 µm

の範囲の CNT フォレストが横方向で主に接触していると考えた。この範囲が、先行

研究[16]で提示された水平配向 CNT であると考えた。 

 

 

 

 

 

 

 

3.5 まとめ 

 電気伝導のある CNT フォレストの画像処理と構造評価を行った。CNT フォレス

ト高さ最大値(5 秒合成試料：2.0µm~2.8µm、10 秒合成試料：4.0µm~5.0µm)で配向性は

大きく低下し、CNT 本数密度は大きく増加した。CNT フォレスト高さが低い～中程

度の領域(5 秒合成試料：0µm～2.0 µm、10 秒合成試料：0µm～4.0 µm)では、CNT フォ

レスト構造が同じであることが分かった。電気伝導の見られる合成時間 5 秒 , 合成

時間 10 秒の CNT フォレスト高さ方向の画像処理を行うことで、先行研究で提示され

た二層導通モデルの水平配向 CNT領域と垂直配向 CNT 領域を定量的に評価すること

ができた。 
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第4章  3D プリンター印刷サンプルを用いた SEM 画像焦点深

度評価 

4.1 目的 

 3D プリンター印刷多溝型サンプルの SEM 観察及び SEM 画像の画像処理を行い、

SEM 画像のもつ焦点深度範囲を明らかにすること。 

 

4.2 方法 

3D プリンターを用いて図 4.1 に示すような焦点深度測定用の 3D プリンター印刷多

溝型サンプルを作製した。多溝型サンプルは横：10 mm , 縦：5 mm , 溝の奥行き 10 

µm~500 µm で作製した。本実験で使用した 3D プリンターでは Z 軸方向の方が XY 平

面方向よりも解像度がよく、図 4.2 に示すように、目視では確認しづらいが Z 軸方向

で印刷を行うことで溝部分の勾配を軽減した。多溝型サンプルの洗浄を行い、レジン

ウォーターを用いてサンプルに付着しているレジンを十分除去した後に、真空乾燥機

で 1 日程度乾燥させた。乾燥が終了したら、多溝型サンプル表面の金コーティングを

行った。表面の金属コーティングを行わないと、SEM を使用してサンプルの観測が出

来ないからである。金コーティングした多溝型サンプルを SEM で観測した。観測方

法としては、手前部分(奥行き 0 µm)と奥部分(10 µm ~ 500 µm)が同時に映る箇所で、

図 4.3 のように手前部分にフォーカスを当てた SEM 画像 1 と、奥方向にフォーカス

を当てた場合の SEM 画像 2 を撮影した。SEM 画像 1.2 を撮影するときは、コントラ

ストを変化させず一定にして観測を行った。Python を用いて、図 4.4、図 4.5 に示すよ

うに撮影した SEM 画像 1,2 の輝度情報を取得する画像処理を行った。画像の横幅は

撮影した SEM 画像の横幅であり、本実験では輝度情報を取得した範囲である。取得

した輝度情報をもとに 10 µm 間隔で手前部分と奥方向の輝度情報の標準偏差比をと

り、SEM 画像 1.2 の輝度変化から SEM 画像の持つ焦点深度範囲の導出を行った。標

準偏差比は手前照準を基準とし、式は以下の通りである。全体のフォーカスが合って

いる(SEM 画像の持つ奥行き≧溝の奥行き)ときは、SEM 画像 1.2 の輝度変化がほとん

どないので標準偏差比は 1 に近い値となる。全体のフォーカスが合っていない(SEM

画像の持つ奥行き＜溝の奥行き)ときは、SEM 画像 1.2 の輝度変化が大きくなるので

標準偏差比は 1 から遠い値となる。 

 

標準偏差比 =
奥方向輝度分布の標準偏差

手前部分輝度分布の標準偏差
・・・(4.1) 
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Python による画像処理手順について説明する。使用ライブラリをインポートし、解

析する画像を読み込む。グレースケール画像を構成している全ピクセルの輝度分布

(0~255)の表示を行った。 

 

 

図 4.1 多溝型サンプル 

(左：金コーティング未処理、右：金コーティング処理) 

 

 

図 4.2 印刷方向異なる多溝パターン SEM 画像 

(左：XY 平面印刷、右：Z 軸方向印刷) 
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図 4.3 フォーカス箇所の異な SEM 画像 

(左：手前部分フォーカス、右：奥部分フォーカス) 

 

 

 

図 4.5 SEM 画像 1 の SEM 画像と輝度情報 

 

 

 

図 4.6 SEM 画像 2 の SEM 画像と輝度情報 
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4.3 結果 

奥行き 10 µm ~ 500 µm の SEM 画像 1.2 の輝度変化評価を図 4.7 に示す。奥行き 10µm, 

50µm, 80 µm では標準偏差比は 1 に近い値であった。奥行き 80µm 以下では、フォー

カスが合っていることで画像特徴を捉えられていたことにより、SEM 画像 1.2 の輝度

変化が少なく像の情報が失われていなかった。溝の奥行きが大きくなるにつれ標準偏

差比は全体的に 1 から遠い値を示した。また、溝の奥行きが大きくなると、フォーカ

スを合わせていない部分(SEM 画像 1 では奥部分、SEM 画像 2 では手前部分)の輝度

情報の変化が小さくなっていた。フォーカスが合わずぼやけている画像では、輝度情

報が平滑化されていることが分かった。 

 

 

 

 

 

図 4.7 SEM 画像 1.2 の輝度変化評価 
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4.4 考察 

 奥行きによる標準偏差比の違いについて考察する 

奥行きが SEM 画像の持つ焦点深度範囲以下のときは、SEM 画像 1 と SEM 画像 2

ともにほとんど同じ画像を見比べていると考えてよく、SEM 画像 1,2 全体の輝度情報

のばらつきが小さいので、標準偏差比は 1 に近い値になると考えた。奥行きが SEM

画像の持つ焦点深度範囲より大きくなると、SEM 画像 1 と SEM 画像 2 の互いにフォ

ーカスを当てていない箇所の輝度情報がぼやけにより平滑化されることで、SEM 画

像 1,2 全体の輝度情報のばらつきが大きくなるので、標準偏差比は 1 から遠い値にな

ると考えた。このことから、本研究の実験条件(SEM 画像倍率：500 倍)による SEM 画

像のもつ奥行きは 80µm であると考えた。下記に示すのは焦点深度 D の計算式[6]で

ある。Hr はヒトの肉眼の分解能(0.1mm~0.2mm)、a は開き角、M は SEM 画像倍率で

ある。焦点深度の計算式から SEM 画像倍率と焦点深度には反比例の関係[6]があり、

一般的な CNT フォレスト SEM 観測時の倍率(×10.0k 以上)では、SEM 画像のもつ奥

行きは 4µm 以下程度であると考えた。 

 

D =
Hr

aM
・・・(4.2) 

 

 

4.5 まとめ 

 3D プリンターで作製した多溝型サンプル画像処理と焦点深度の推測を行った。奥

行き 10µm, 50µm, 80µm では標準偏差比は 1 に近い値であった。奥行き 80µm 以下で

は、フォーカスが合っていることで SEM 画像 1.2 の輝度変化が少なく像の情報が失

われていなかった。SEM 画像の焦点深度範囲より溝の奥行きが大きくなると、SEM

画像 1.2 の輝度変化が大きくなりフォーカスが合わずぼやけることで像の情報が失わ

れていた。SEM 画像 1,2 の輝度変化評価により、SEM 画像のもつ焦点深度範囲 (SEM

画像倍率 500 倍では 80µm)を明らかにすることができた。 
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第5章  3Dプリンター印刷マスクを用いたパターンCNTフォレ

ストの作製 

5.1 目的 

 3D プリンター印刷マスクを使用して触媒のマスキングを行い、大面積化を実現し

たパターン CNT フォレストの合成を行うこと。 

 

5.2 方法 

 3D プリンターを用いて図 5.1 に示すような触媒マスク用の 3D プリンター印刷マス

クを作製した。3D プリンター印刷マスクの洗浄を行い、レジンウォーターを用いて

サンプルに付着しているレジンを十分除去した後に、真空乾燥機で 1 日程度乾燥させ

た。マグネトロンスパッタ装置を用いて、熱酸化シリコン基板にアルミナ 30 nm ,鉄 1 

nm 堆積させた。図 5.2 に示すように鉄＋アルミナスパッタ基板の上に 3D プリンター

印刷マスク(パターン深さ：0µm~250µm)をクリップで固定し、スパッタ装置を用いて

触媒堆積基板上に触媒マスクを施した。パターン深さは触媒マスクの奥行き方向の長

さのことである。図 5.3 に示すように、クリップを使った固定にすることでカプトン

テープを使った固定で課題となっていた、たわみによるターゲット粒子の回り込みを

軽減した。スパッタ装置のカソード部分には磁石があり、クリップをそのまま入れる

とカソードに接触してしまうので、カプトンテープを用いてクリップと台座と固定し

た。触媒マスクが終了したら、3D プリンター印刷マスクを触媒堆積基板から外し、

熱 CVD 装置を用いて、CNT 合成を行った。合成条件は以下の通りである。また、金、

アルミナ膜厚 30 nm、アルミナ 15 nm の 3 条件の触媒マスクでパターン CNT フォレ

ストを作製し、触媒マスク部分を観測しパターン精度の評価およびパターン精度の平

均値、最大値、最小値を算出した。パターン精度は図 5.4 に示すように 3D プリンタ

ー印刷マスク幅の CNT フォレストを基準とし、触媒マスクの占める割合であると定

義した。パターン精度が大きいほど正確にパターンニングされているとした。 
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図 5.1 作製した 3D プリンター印刷マスク 

 

 

 

 

 
図 5.2 触媒マスク作製方法 
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図 5.3 3D プリンター印刷マスク固定方法の異なる 

パターン CNT フォレスト基板 

(左：カプトンテープ固定、右：クリップ固定) 

 

    

 

図 5.4 パターン CNT フォレストのパターン部分拡大画像と 

断面模式図 

 

 

表 5. 1 CNT フォレスト合成条件 

 

 

炭素源 C₂H₂

ガス流量 7.8sccm

ベース真空度 5.0×10⁻⁴Pa

合成温度 730℃

アニール時間 3.5min

合成時間 10min

合成圧力 62Pa
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5.3 結果 

 図 5.5 は各触媒マスク条件のパターン CNT フォレスト基板である。すべての触媒

マスク条件でパターン CNT フォレストの成長を確認できた。SEM で観察すると触媒

マスクがアルミナのときは CNT フォレスト高さが 10.9µm であったが、触媒マスクが

金の時は CNT フォレスト高さが 4.7µm であり CNT フォレストが半分以下の高さし

か成長していなかった。触媒マスクに金を使用すると CNT フォレストが成長しづら

いことが分かった。パターン部分を SEM で観測すると、図 5.6 パターン内側方向に

CNT フォレストの勾配ができていた。スパッタで触媒マスクできていない領域があ

ることが分かった。図 5.7 は各触媒マスク条件とパターン精度の関係である。アルミ

ナ 30nm, アルミナ 15nm のパターン深さ 250µm では、実験の課程で印刷マスクのパ

ターン部分が破損しておりパターン精度の測定ができなかった。各触媒マスク条件の

パターン精度の平均値、最大値、最小値を算出すると、アルミナ 30nm はパターン精

度平均値：88.4% 、パターン深さ 200µm でパターン精度最大値：97.6% 、パターン

深さ 50µm でパターン精度最小値：79.9%であった。アルミナ 15nm はパターン精度平

均値：66.5% 、パターン深さ 150µm でパターン精度最大値：84.3% 、パターン深さ

225µm でパターン精度最小値：52.0%であった。金はパターン精度平均値：66.1% 、

パターン深さ 200µm でパターン精度最大値：69.3% 、パターン深さ 150µm でパター

ン精度最小値：58.5%であった。 

以上のことから、最もパターン精度が高い条件は、触媒マスクとしてアルミナ 30 

nm 堆積させたときであった。金よりアルミナの方が触媒パターンニングに適してお

り、触媒マスクにはある程度の膜厚(アルミナでは 30 nm 以上)が必要であることが分

かった。アルミナ 15nm ではパターン深さ 150µm がパターン精度最大値であり、そこ

からパターン深さが増加・減少するとパターン精度が低下した。アルミナ 15nm では

触媒堆積基板の中央しか触媒マスクされていないことが分かった 

 

 

図 5.5 各触媒マスク条件のパターン CNT フォレスト基板 

(左：アルミナ 30nm、中央：アルミナ 15 nm マスク、右：金) 
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図 5.6 パターン CNT フォレストのパターン部分の SEM 画像 

 

 

 

 

図 5.7 各マスク条件とパターン精度評価 

 

 

 

 

5.4 考察 

 マスクの種類・膜厚によるパターン CNT フォレストの違いについて考察する 

 パターン CNT フォレスト基板を比較すると、触媒マスクに金を使用したときは

アルミナを使用したときと比べ、全体的にCNTフォレストの成長が見られなかった。
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図 5.8 に示すように、アルミナ(融点：約 2000℃)[18]より融点の低い金(融点：約

1000℃)[19]は、CNT 合成中の高温真空下で融点が減少し、融解することで触媒領域に

付着していると考えた。金の触媒領域への付着により、本来 CNT が成長する領域に

金の膜が形成されることで CNT の成長が抑制されていると考えた。最もパターン精

度が高い条件は、マスクとしてアルミナを 30 nm 堆積させたときであった。30 nm 堆

積時と比較し、アルミナを 15 nm 堆積させたときではマスクスパッタの時間が短く、

触媒領域を十分にマスキングできずマスクとマスクの間から CNT が成長するなどし

てパターン精度が低下したと考えた。アルミナ 15nm ではパターン深さ 150µm がパタ

ーン精度最大値であり、そこからパターン深さが増加・減少するとパターン精度が低

下した。アルミナ 15nm のときは、3D プリンター印刷マスクが凹状に湾曲しており触

媒マスク作製時に中央部分は触媒堆積基板と密着しているが、基板端部は密着してお

らず、ターゲットの回り込みが発生しパターン精度が低下したと考えた。 

 以上のことから、パターン CNT フォレスト作製には CVD プロセスに対応した(熱

CVD なら融点が高く熱的に安定なアルミナ)ターゲット選びと、シャドーイング効果

を考慮した触媒マスク膜厚(ターゲット堆積時間)が重要であると考えた。 

 

 

図 5.8 触媒マスク条件の違いによる CNT フォレスト成長の違い 

 

5.5 まとめ 

 3D プリンター印刷マスクを使用したパターン CNT フォレストの合成と、パターン

精度の評価を行った。すべての触媒マスク条件でパターン CNT フォレストの成長を

確認できたが、触媒マスクに金を使用したときはCNTフォレストの成長が悪かった。

パターン内側方向 CNT フォレストの勾配ができており、スパッタで触媒マスクでき

ていない領域があることが分かった。最もパターン精度が高い触媒マスク条件は、ア

ルミナ 30 nm 堆積させたときであった。アルミナの方が CNT フォレストのパターン

ニングに適しており、触媒マスクには 30 nm 以上の膜厚が必要であることが分かっ

た。3D プリンター印刷マスクを用いて、0.5 cm×1.0 cm のパターン CNT フォレスト

を作製することができた。 
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第6章  結論 

 本研究の目的は「3D プリンター印刷マスクを使用してパターン CNT フォレストの

合成」であった。3D プリンターで印刷したマスクサンプルを用いて、アルミナ 30 nm+

鉄 1 nm 触媒堆積基板の上に触媒マスクを堆積させることで、パターン CNT フォレス

トの成長を確認でき、最もパターン精度が高い条件は、触媒マスクとしてアルミナ 30 

nm 堆積させたときであった。3D プリンター印刷マスクを用いて、0.5 cm×1.0 cm の

パターン CNT フォレストを作製することができた。 

3D プリンターで作製した多溝型サンプル画像処理と焦点深度の推測を行った。奥

行き 80µm 以下では、フォーカスが合っていることで SEM 画像 1.2 の輝度変化が少な

く像の情報が失われていなかった。SEM 画像の焦点深度範囲より溝の奥行きが大き

くなると、SEM 画像 1.2 の輝度変化が大きくなりフォーカスが合わずぼやけることで

像の情報が失われていた。SEM 画像 1,2 の輝度変化評価により、SEM 画像のもつ焦

点深度範囲 (SEM 画像倍率 500 倍では 80µm)を明らかにすることができた。 

電気伝導のある CNT フォレストの画像処理と構造評価を行った。CNT フォレスト

高さ最大値(5 秒合成試料：2.0µm~2.8µm、10 秒合成試料：4.0µm~5.0µm)で配向性は大

きく低下し、CNT 本数密度は大きく増加した。CNT フォレスト高さが低い～中程度

の領域(5 秒合成試料：0µm～2.0 µm、10 秒合成試料：0µm～4.0 µm)では、CNT フォレ

スト構造が同じであることが分かった。電気伝導の見られる合成時間 5 秒 , 合成時

間 10 秒の CNT フォレスト高さ方向の画像処理を行うことで、先行研究で提示された

二層導通モデルの水平配向 CNT領域と垂直配向 CNT 領域を定量的に評価することが

できた。 
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付録 

 

付録 1 CNT フォレスト断面 SEM 画像の結像条件の測定 

 

1.1 背景・目的 

 従来報告[3]では、ピコアンメータで照射電流の電流変化を測定し、結像条件（焦点

深度/開き角/電子線輝度）を算出していた。SEM では検出電子をもとに画像を出力し

ていることから、電流と画像の輝度は対応していると考えられる。画像処理でも同様

に結像条件の算出ができる可能性があると思われる。 

垂直配向 CNT フォレストの画像処理を行い、CNT フォレスト断面 SEM 画像の輝

度情報から CNT フォレスト構造の結像条件(開き角、電子線輝度、焦点深度)、CNT フ

ォレスト奥行きを明らかにすることを目的とする。 

 

1.2 実験方法 

 CNT フォレストを背景+基板＋CNT が同時に映る箇所で観測した。観測方法として

は、図 1 のように基板部分にフォーカスを当てた SEM 画像 1 と、SEM 画像 1 を撮影

した状態から、WD(作動距離)を上方向に 0.1 mm 移動させた SEM 画像 2 を撮影した。

Python を用いて、図 2 に示すように撮影した SEM 画像 1,2 の背景～CNT 領域の輝度

情報を取得する画像処理を行った。正焦点時と WD 移動時の輝度分布から CNT フォ

レスト奥行きを計算した。SEM 画像の焦点深度は、図 3 のようになっていると考え

た。試料内部に侵入した入射電子の領域＝焦点深度の半値が画像内の CNT フォレス

ト奥行きになると仮定した。また、加速電圧の異なる CNT フォレスト断面 SEM 画像

に対しても同様の処理を行い、SEM 画像の解像度と焦点深度との関係を調査した。 

Python による画像処理手順について説明する。使用ライブラリをインポートし、解

析する画像を読み込む。グレースケール画像を構成している全ピクセルの輝度分布

(0~255)の表示を行った。 
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図 1 正焦点時の SEM 画像と WD 変化時の SEM 画像の比較[1] 

 

 

 

図 2 正焦点時の SEM 画像と WD 変化時の輝度分布の比較[1] 

 

 

 

図 3 正焦点時の SEM 画像と WD 変化時の SEM 画像の比較[1] 
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1.3 実験結果および考察 

 図 4 はコントラスト調整前と調整後の CNT 本数密度の比較である。加速電圧や検

出信号が変化しても CNT フォレスト奥行きはあまり変化しなかった。SEM の奥行き

に関係するのは入射エネルギーを持ち試料に侵入した電子だけであり、試料表面から

出てくる二次電子や、後方散乱を行い試料から出てくる反射電子は SEM 画像の奥行

きには影響しないと考えた。 

 

 

図 4 加速電圧と CNT フォレスト奥行き評価[1] 

 

1.4 まとめ 

 CNT フォレスト断面 SEM 画像の画像処理を行うことで、従来報告では電流から結

像条件を算出していたことが、画像の輝度でも同様に算出できることを明らかにでき

た。CNT がピントが合っている範囲を定量化することでより詳細な CNT フォレスト

密度評価を行うことができる可能性を得られた。 
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画像処理と結像条件の測定, 2022 年度応用物理・物理系学会中国四国支部合同学

術講演会, (2022.07.30, 香川大学教育学部(幸町キャンパス)) 
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付録 2 コントラスト調整による CNT フォレスト解析精度向上 

 

1.1 背景・目的 

 膜厚 1 µm 以下の均一な CNT 極薄膜では CNT 本数密度が増加したことで、電気的

コンタクトが増え導電率上昇したことが明らかになっている。しかし、CNT 極薄膜で

はコントラストが薄く詳細な CNT フォレスト構造評価が困難であった。コントラス

ト調整を行うことで、CNT フォレスト構造解析できる可能性がある。 

 

1.2 実験方法 

 Python を用いて CNT フォレスト断面 SEM 画像のコントラスト調整を行い、コント

ラストの最適値を探した。最適値は、図 5 に示すように GTFiber2 を用いてコントラ

スト調整 CNT フォレスト断面 SEM 画像を解析し、CNT 本数密度が最大値となる点

とした。アニーリング時間の異なる CNT フォレスト断面 SEM 画像にも同様の処理を

行い、図 6に示すようにコントラスト最適化前と最適化後の CNT本数密度を比較し、

カウント CNT の増減によって CNT フォレスト解析精度を評価した。また、コントラ

スト最適化 CNT フォレスト SEM 画像を用いて CNT フォレスト構造(配向性、CNT 本

数密度、直径)の解析を行い、アニーリング時間と CNT フォレストの関係について評

価した。配向性は基板に対し、CNT が同じ方向を向いている割合を数値化したもので

ある。全 CNT が基板に対して垂直に成長している場合、配向性は 1 となる。CNT の

方向に違いが出てくると、配向性は低下する。実験に使用した SEM 画像は垂直配向

CNT フォレストの横方向導電率評価[2]の報告内の画像を使用した。 

 Python による画像処理手順を説明する。使用ライブラリをインポートし、解析す

る画像を読み込む。最初に、cv2.createCLAHE(clipLimit=0.01+i, tileGridSize=(8,8))を用

いて、適応ヒストグラム平坦化を行った。適応ヒストグラム平坦化は、図 7 のよう

に局所的なコントラスト強調をする処理である。画像を小領域(8×8)に分割し、領域

毎にヒストグラム平坦化を適用するものである。ノイズの強調を防ぐためコントラ

スト強調制限(Clip Limit)を適用し、通常のヒストグラム平坦化処理と比較して無差

別なノイズの強調を軽減する。Clip Limit は 0.01 が初期値で、値が大きくなると画像

のコントラストが大きくなる。[3]本研究では、Clip Limit の値を 0.01~10.01 まで 1.00

間隔で変化させ、コントラスト調整 CNT フォレスト画像を作成・保存した。 
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図 5 アニール 3.5 分 CNT フォレスト断面 SEM 画像のコントラストを変化させたと

きの CNT 本数密度の関係[13] 

 

 

 

 

 

図 6 アニーリング時間とコントラスト調整画像[13] 
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図 7 元画像とヒストグラム平坦化処理画像の比較[13] 

(左：元画像、中央：通常のヒストグラム平坦化、右：適応ヒストグラム平坦化) 

 

1.3 実験結果および考察 

 図 9 はコントラスト調整前と調整後の CNT 本数密度評価、図 10 はアニーリング時

間と CNT フォレスト配向性評価である。コントラスト調整後では、コントラスト調

整前よりもファイバー密度がすべてのアニーリング時間で増加した。コントラスト調

整を行ったことにより、ファイバーの取りこぼしが少なくなったことが確認できた。

[13] CNT 本数密度の増加により、画像処理精度が向上したと考えた。アニーリング時

間 3.5 分の CNT フォレストが最も配向性が高く(S=0.70)、アニーリング時間 2.5 分,4.0

分の CNT フォレストの配向性が低かった(S=0.30)。 

 

 

 

 

図 9 アニーリング時間 CNT 本数密度評価[13] 
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図 10 アニーリング時間と CNT フォレスト配向性評価[13] 

 

 

 

1.4 まとめ 

 アニール時間の異なる短尺 CNT フォレストについて、コントラスト調整により短

尺 CNT フォレストの詳細な構造解析を画像処理により明らかにすることができた。 
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