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研究成果の概要（和文）：本研究では，EBSD 法を用いたナノ空間分解能での２次元ならびに３

次元ひずみスキャニング技術として弾性ならびに塑性ひずみ評価を行った．前者では，SEM 内

４点曲げ試験機を製作し，Si へ 1000μst のひずみを負荷した際の菊池パターンのバンド幅変化

を捉え，ひずみ評価の可能性を示した．後者では結晶方位データを用いた塑性ひずみ評価を検

討し，塑性ひずみに対して線形的に変化する GROD が有効であった．最後に，シリアルセクシ

ョニングと EBSD 評価による３次元的な塑性ひずみ評価技術で３次元的な結晶方位回転が観察

された． 
 
研究成果の概要（英文）：In this study, evaluation of elastic and plastic strains by 2D and 3D strain 
mapping techniques by EBSD method was conducted. In the former, SEM in-situ 4 point bending test 
machine was manufactured, and band width variation in Kikuchi pattern of Si under 1000μst was 
measured. In the latter, the relationships between OIM parameters and plastic strain were discussed, the 
GROD parameter was most effective for plastic strain evaluation. And the last, 3 dimensional plastic 
strain mapping was conducted by serial-sectioning/EBSD method and crystallographic orientation 
rotation in 3 dimensional was observed.  
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１．研究開始当初の背景 

近年，高速・低消費電力の次世代トランジス

タの開発や太陽電池薄膜等，ナノレベルで構造

制御された材料開発が行われ，その開発競争

は激化している．歪シリコンはその代表例で，

格子ひずみを適切な位置・方向・大きさで導入

する事でキャリア移動度を変える手法で，半導

体の高速化，省電力化を実現する新しい技術で

ある．一方で，デザインルールに基づくデバイ

スの高速化はリーク電流の増大で既に限界を
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迎えており，速度を決定するひずみ量の把握が

必要不可欠となっている．さらに，次世代半導

体技術を支える微細LSIにおけるエレクトロ／

ストレスマイグレーションによる損傷評価も

必要不可欠である．このため，原子分解能に近

い数nmから数10nm高空間分解能でひずみ（応

力）場を定量的に２次元，さらには３次元マ

ッピングできる技術の確立が急務である．局

所的なひずみ（応力）の評価技術に関する検

討は国内外で数多くなされており，１）X線・

放射光，２）EBSD法による塑性ひずみ評価，

３）カソードルミネッセンス分光法，４）顕微

ラマン分光法，５）近接場光学法，６）透過

型電子顕微鏡（TEM）法が挙げられる．１）は

測定領域が10 mm オーダーである．２）は局

所的な結晶方位回転とマクロな引張試験の塑

性ひずみを対応させた評価であるが，最適な

パラメーターは見出せていない．３）では測

定対象が発光性物質あるいは発光性（Cr）イ

オンを導入する必要がある上，平均応力評価

である．４，５）は半導体への応用が最も多

い手法であるが，測定値は数100nm領域のひ

ずみ・応力不変量である上，半導体において

重要なシリコン等の単純な結晶構造における

ひずみ成分の測定には限界がある．以上の様

に，幾つか挙げられるひずみ（応力）測定技術

では決定的な手法にはなり得ていない． 
 
２．研究の目的 

本研究は，次世代半導体技術への応用を

目標に，原子分解能に近い数nmから数10nm
の高空間分解能でひずみ（応力）場を，定

量的にかつ２次元，さらには３次元マッピ

ングできる技術の確立を目的に実施する． 
現在，普及している走査電子顕微鏡で結晶

方位解析が可能である後方散乱電子線回折

（EBSD）法に着目し，菊池パターンに含ま

れる格子面間隔，晶帯軸といった結晶構造

に関するパラメーター，ならびに多結晶体

で得られる結晶方位データに基づくひずみ

同定を試みる．特に，近年の走査電子顕微

鏡技術の高度化により高エネルギーで高空

間分解能を有するため，数ナノ空間分解能

での測定が可能であり，結晶構造の単純な

場合にも適用できる． 
そこで，数nm空間分解能での格子情報を

測定できるEBSD法を用いて，第一に結晶方

位を同定する菊池パターンを利用した弾性

ひずみ評価を，第二に結晶方位データに基

づく塑性ひずみ評価を２次元ならびに３次

元で評価を行うことを目的としている． 
 
３．研究の方法 
(1) 弾性ひずみ評価方法 
① 供試材および試験片  供試材には，直

径が 50.0mm，厚みが 350μm の（001）シリコ

ンウェハを用いた．４点曲げ試験片は，試験

片長手方向が[100]となるように短冊状に切

り出し作成した．また切断面を研磨した． 
 
② EBSD その場観察用４点曲げ冶具  Si
の格子ひずみよって生じる菊池パターンの

変化から弾性ひずみを評価するため，既知の

ひずみを作用させた状態で EBSD 測定する必

要がある．そこで，EBSD その場観察が可能

な高真空 SEM 内４点曲げ冶具を製作した（図 
1）．この冶具は，10-4Pa の高真空で使用でき，

EBSD スクリーンならびに対物レンズに干渉

しない様に設計されている．外スパンは

L=36mm，内スパンが l=10mm で，負荷方法

はねじ式で最大 50N まで測定可能である．弾

性ひずみは，[100]方向に最大 1000μst を負荷

した． 
 
③ 菊池パターンによるひずみ測定  実

験には日本電子製サーマル電界放出形走査

電子顕微鏡（JEOL：JSM-7000FS）に取り付

け た 結 晶 方 位 解 析 装 置 （ Tex SEM 
Laboratory：OIM4.6）を用いた．実験では，

0, 1000μst のひずみを付与した状態で EBSD
測定を行った． 

 
(2) 塑性ひずみ評価方法 
① 供試材および引張試験片  供試材は

純鉄とし，試験片形状は JIS Z2201 14B 号試

験片の相似形とした．試験片表面を耐水研磨

紙で粗研磨し，３μm ダイヤモンドのバフ研

磨で仕上げた．その後，600℃で１時間の真

空焼鈍により加工ひずみを除去した．このと

 

   
  (a) 4 点曲げ冶具   (b) SEM 内の様子 
図 1  EBSD その場観察用４点曲げ冶具 



 

 

きの平均結晶粒径は 334μm，ヤング率 E= 
194GPa，ポアソン比ν=0.218，降伏応力σY 

=81MPa，引張強さσB=207MPa であった． 
 
② 塑性ひずみの導入  試験片への塑性

ひずみの導入には，引張圧縮試験機（島津製

作所製 AG-100kNE）を用いた．塑性ひずみ

は，ε1=108.0μst（塑性初期），ε2=193.3×103μst
（塑性初期と引張強さの中間付近），

ε3=382.2×103μst（引張強さ），ε4=545.2×103μst
（破断）の４段階とした． 
 
③ 後方散乱電子線回折（EBSD）法による

塑性ひずみ測定  EBSD 測定には，3(1)①
と同じ電子顕微鏡と結晶方位解析装置を用

いた．測定対象は，前項の４段階と無負荷の

試験片を加えた５種類とした． 
 
④ 結晶方位（OIM）データマップ  塑性

ひずみ評価には EBSD 法により得られる結晶

方位（OIM）データを用い，ここでは，代表

的な逆極点図方位（IPF）マップ，KAM，GROD

の３種類について説明する． 
IPF マップは，結晶方位が逆極点図の標準

ステレオ三角形のカラーキーで表示された

ものである． 
KAM（図 2(a)）は，評価ピクセル（点 E）

と隣接する６つのピクセル間の方位差の平

均値で，ミスオリエンテーションを示す． 
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(1) 

ここで， ,i Ea は評価点と隣接点との方位差で，

方位差が 5°以上の場合は，結晶粒外として計

算対象外とした． 
GROD（図 2(b)）は，結晶粒内の最小 KAM

値からの方位差を示す． 

min minE, E=KAM KAMGROD a f f= -             (2) 

 

⑤ シリアルセクショニング／EBSD 法によ

る３次元ひずみ分布評価  深さ方向にシ

リアルセクショニングを行い，その後 EBSD
測定を行った．この工程を数回繰返すことで

得られる連続断面の OIM データを用いて３

次元ひずみ分布評価を行った．OIM データの

３次元化には Apple Macintosh 用プログラム

DeltaViewer を使用した．EBSD 測定は４層行

い，そのときの観察面間隔は平均 150μm とし

た． 
 

４．研究成果 

(1) 弾性ひずみ評価 
① バンド幅の検出のための画像処理   
EBSD 法では図 3(a)に示す菊池パターンが得

られる．菊池パターンによる測定ひずみの精

度を上げる為，EBSD スクリーンの位置を，

z=0 から z=30mm と変化させ，バンド幅を拡

大した．さらに，菊池パターンのバンドを強

調するため，エッジの再鋭化，二次元高速フ

ーリエ変換（FFT）を実施して低周波数ノイ

ズを除去後，逆フーリエ変換（IFFT）を行っ

た．その後，輝度変化を読み込むことで，バ

 

     
(a) 画像処理前    (b) 画像処理後  

図 3 菊池パターンの画像処理 

 
(a) KAM の定義 

 

 
(b) GROD の定義 

図 2 結晶方位（OIM）データの定義 
 



 

 

ンド幅 B を決定した．図 3 に画像処理前後の

菊池パターンを示す．画像を比較すると，画

像(b)は，元画像(a)よりバンド端が明瞭になり，

幾重にもバンドが重なっている様子が伺え

る．本画像処理により十分にバンド幅を決定

する事が可能であることが分かった． 
 

② バンド幅検出よるひずみの評価  Si
の４点曲げでは，[100]方向に曲げ応力が作用

するように引張ひずみが付与される．従って，

(100)の格子面間隔の変化は他の面よりも大

きくなるため，(100)のバンド幅 B(100)を測定し

た．一方，負荷方向と直交する(011)のバンド

幅 B(011)についても測定した．図 4 は，負荷

ひずみに対する(100)ならびに(011)のバンド

幅の変化量を示す． EBSD スクリーンの位置

は z=30mm の場合である．負荷ひずみの方向

と一致する(100)のバンド幅は負荷ひずみの

増加に伴い，増加する傾向が得られた．一方

負荷ひずみの方向と平行方向の(011)のバン

ド幅は減少する傾向を示した．これは引張ひ

ずみに対するポアソン収縮によるもので，実

際の挙動と同様の傾向を示した．しかしなが

ら，格子面方向のひずみ量とバンド幅変化量か

ら 計 算 さ れ る ひ ず み を 比 較 す る と ，

d d B Be D D= ¹ となり，一致はしなかった．これ

は，今回対象としたバンド幅が直接的に格子面

間隔を表すものであるものの，ひずみに対する

感度が低いためと考えられる．従って，ひずみSi
ディバイスで用いられるような GPa レベルの応力

が導入された場合のひずみに対しては十分な

精度で測定できる可能性を有しているが，今回

の様なひずみが低い場合には今後検討が必要

である． 
 

(2) 塑性ひずみ評価  
① 塑性ひずみに伴う OIM データ  図 5
に無負荷から破断（ε4）までの IPF マップを

示す．(a)の無負荷では結晶粒ごとに単色とな

っており，粒内の結晶方位が同一であること

が分かる．しかしながら，塑性初期（(b)）を

越えると結晶粒内にグラデーションが現れ

た．これは，塑性変形に伴う結晶方位回転を

示している．また (d)の引張強さや(e)の破断

までひずみを負荷すると，結晶粒内にすべり

線のような模様や交差したすべり線が観察

された． 
図 6 には無負荷から破断（ε4）までの KAM

マップを示す．(a)の無負荷や(b)の塑性初期の

KAM マップはほとんど変化しなかった．こ
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図 4 弾性ひずみとバンド幅の変化量の関係 

 

 
図 5 塑性ひずみに対する逆極点図方位マップ

の変化 

 
図 6 塑性ひずみに対する KAM マップの変化 

 

(a) 無負荷          (b) ε1          (c) ε2 

      (d) ε3           (e) ε4 

(a) 無負荷          (b) ε1          (c) ε2 

      (d) ε3           (e) ε4 



 

 

の段階では，結晶方位が変わるほどの結晶方

位回転が生じていないことが分かる．逆に言

うと，このレベルの塑性ひずみについては評

価が難しいことが伺える．しかしながら，(c)
の塑性初期を越えてからは，顕著な結晶方位

回転が観察された．その KAM 値は主に結晶

粒界に沿って高くなる傾向を示した．(d)の引

張強さ以降は大きな変化は見られなかった． 
図 7 に無負荷から破断（ε4）までの GROD

マップを示す．図 6のKAMの場合と同様に，

(b)の塑性初期までは大きな変化は見られな

かった．しかしながら，塑性初期を越えた(c)
からは荷重に伴い結晶が回転し，結晶粒内の

方位差が増加した．このことは，塑性変形の

発達を捉えていることを示している．また， 
GROD マップでは，結晶内での方位差の変化

を示しており，結晶粒内における結晶方位回

転の発達の様子が伺える．このことは，粒内

の塑性ひずみ分布に対応することが推察さ

れる． 
 

② 塑性ひずみに伴う OIM パラメーターの

変化  図 8 に，塑性ひずみに対する結晶方

位パラメーターの変化を示す．図には KAM
と GROD の平均値の変化を示している．両者

とも，塑性ひずみに対しては引張強さ（ 3e ）

まで単調に増加した．各 OIM パラメーターと

塑性ひずみの関係は線形関係を示した．しか

しながら，KAM と GROD の変化を比較する

と，GROD の方がより線形性が高く（R=0.994），
ひずみ評価に適していると考えられる．

GROD 値の算出は，最小 KAM 値のピクセル

に対するミスオリエンテーションを示して

いる．最小 KAM 値である結晶方位が塑性変

形をしていない結晶方位を示すと考えると，

その結晶方位からの方位変化量はひずみと

ほぼ等価なパラメーターとなる．これに対し

て，KAM 値は空間内のひずみ変化量に対応

するため，必ずしも線形関係にならない．以

上により塑性ひずみを表す OIM パラメータ

ーとして，GROD の方が適していると考えら

れる．一方，引張強さ（ 3e ）から破断（ 4e ）

までは，先の関係より小さくなった．これは，

引張強さ以降，ネッキングなどの局所変形が

進むため，平行部が均一に変形した際の塑性

 

図 7 塑性ひずみに対する GROD マップの

変化 
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図 8 塑性ひずみに対する平均 KAM 値なら

びに GROD 値の変化 
 

 

  
(a) ε2         (b)ε3 

図 9 KAM マップの三次元再構築図 
. 

  
(a) ε2         (b)ε3 

図 10 GROD マップの三次元再構築図 
 

(a) 無負荷          (b) ε1          (c) ε2 

      (d) ε3           (e) ε4 



 

 

ひずみと対応せず，ゲージ幅範囲の OIM パラ

メーターの平均値と対応するものと考えら

れる．逆に，測定された OIM パラメーターは，

測定領域の塑性ひずみを表しているものと

考えられる．  
 
③ シリアルセクショニング／EBSD 法によ

る３次元ひずみ評価  図 9 に KAM マップ

の３次元再構築図を示す．KAM マップにつ

いては KAM 値が最も低い領域である青い部

分を除いて表示した．(a)の 2e では，表面で塑

性変形が存在するとともに奥行方向にも発

達している様子が観察できた．特に，１層目

から２層目にかけて KAM の変化が如実に現

れた．一方，１層目に KAM 値の分布が観察

されなかったところでも，２，３層目におい

て高い KAM 値の領域が確認されており，内

部の局所変化が捉えられていた．奥行方向の

KAM 値の変化から，らせん転位などを評価

できる可能性がある．一方，(b)には引張強さ

（ 3e ）における KAM の３次元分布図を示す．

高い KAM 値の領域が広範囲に発達している

が，低い領域では奥行き方向にも低い傾向を

示した． 
次に GROD マップの３次元再構築図を図

10 に示す．GROD は，前節において塑性ひず

みとの対応関係が最も良かったパラメータ

ーである．試験片奥行き方向の GROD の変化

を捉えるため，最も小さい GROD 値の領域は

除いて表示した．GROD マップでは，GROD
値が高い領域が１層目から３層目と連続的

に変化していることが観察できる．GROD 値

は結晶粒内の変化を顕著に表すことから，３

次元的な塑性変形が発達している様子が分

かる．(b)には引張強さ（ 3e ）における GROD
３次元分布図を示す．(a)に比べて，GROD 値

が高い結晶が多く観察され，さらにその高い

領域が奥行方向への発達している様子が観

察された． 
以上から，塑性ひずみと相関のある GROD

ならびに KAM マップを奥行方向に３次元再

構築することで，奥行方向のミスオリエンテ

ーションの変化が観察でき，塑性変形の３次

元的な発達が捉えられることから，ひずみ評

価への可能性を示せた．また，一結晶粒を抽

出することで，結晶粒内のひずみ変化も捉え

ることが可能であることが分かった．しかし

本実験では，約 100～200μm 間隔でシリアル

セクショニングを行ったため，面内の測定間

隔よりも大きくなり，結晶方位変化が面内よ

り奥行き方向の方が大きく変化する問題が

あった．今後は，より細かくシリアルセクシ

ョニングを行うことで，奥行方向のミスオリ

エンテーションの変化や分布を具に捉える

ことで，３次元的なひずみ分布評価ができる

と考えられる． 
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