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 研究成果の概要（和文）：原子間力顕微鏡(AFM)を用いて、ダイヤモンド探針に微小荷重を作用させてシリコン単結晶表面を走査することにより面状に引掻き加工を行い、それに伴う微構造と機械的性質(硬さ)の変化を調べた。その結果、加工の進行に伴い、表面に発生したアモルファス Si相は剥離して減少し、その直下に生じた転位はサイズが大きくなった。加工により表面の硬度は上がり、一種の加工硬化現象を示した。 
 研究成果の概要（英文）：Change in microstructure and mechanical properties of a Si 
surface after scanning-scratching tests under a very small loading force in an AFM was 
investigated by cross-sectional TEM observations and nano-indentation test. 
Amorphous Si phase and dislocations were generated by scratching, and amorphous Si 
phase was removed during scanning-scratching. The scratched sub-surface got harder. 
 交付決定額                                （金額単位：円） 
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 研究分野：材料工学 科研費の分科・細目：機械工学、 生産工学・加工学 キーワード：MEMS、シリコン、ナノ加工、SPM、機械的性質 
 １．研究開始当初の背景 
(1) 環境問題に起因する省エネ化や高齢化社会の到来といった時代背景のなかで、より高機能な機械システムや、それを実現するための高度な技術の開発が必要とされている。そうしたなかで特に、医療分野をはじめ様々な分野で、マイクロシステムやナノデバイス
(MEMS/NEMS)といった、これまでにない高精細な機器の開発が期待されている。それらの実現には、サイズダウンに伴って材料技術が重要になり、ナノスケールの超微細加工技 

術や微小構造部材の強靭化などがキーテクノロジーになる。 
(2) 近年、比較的簡便にナノスケール加工が可能な方法として、走査プローブ顕微鏡
(SPM)が注目されている。それを用いたナノスケール加工の研究は進められてはいるが、加工条件や加工形状を系統的に研究した例は数少なく、加工表面の微細組織の変化や機械的性質等の物性値は未解明である。 
(3) 本申請者らはこれまでの研究において、走査プローブ顕微鏡(SPM)でシリコン結晶の
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表面を機械的に微細加工し、その加工断面を透過電子顕微鏡(TEM)で観察可能なナノレベルの構造解析技術を開発した。 
 ２．研究の目的 (1) 微細な加工領域の断面を透過電子顕微鏡
(TEM)で観察する、独自のナノレベル構造解析技術を利用して、SPMによるナノスケール微細加工に伴うシリコン単結晶の微構造変化過程を解明する。 (2) 上記微構造変化が機械的性質に及ぼす影響を明らかにすることで、MEMS/NEMSに用いられるシリコン結晶の強靭化を図る。 
 ３．研究の方法 (1) 図１に示すように、SPMの AFMモードを用いて、200μNの微小荷重をダイヤモンド探針に作用させて、Si単結晶(100)面に[110]方向に長さ 10μmの 1ラインの引掻き加工を行い、それを繰り返し走査させることで 10μm×10μmの範囲を加工した。その際に加工条件として、探針の走査ライン数(走査間隔)を種々変化させて加工の密度(重ね合せ)を変えることにより、加工過程の種々の段階を再現した。           図 1. 走査プローブ顕微鏡の AFMモードを用いた引掻き加工の模式図  (2) 加工に伴う形状の変化を AFMで高精度に測定するとともに、走査型電子顕微鏡(SEM)で加工表面を観察することにより加工粉の発生なども調べた。 (3) 生じた微細な加工面の断面や加工粉等を透過型電子顕微鏡(TEM)で観察して、加工に伴う微構造変化を詳細に調べることにより、加工過程を推測した。微細な加工部の断面観察は、集束イオンビーム装置(FIB)を用いた独自の方法で観察用試料を作製することにより実施した。 (4) 微小な加工面の表面近傍のみの機械的性質を精密に測定するために、ナノインデンテーションを行うことにより、加工に伴うフォースカーブや硬さなどの変化を精密に測定した。 (5) 導電性探針を用いた SPMにより、探針とSi単結晶間に電圧を印加してナノ加工を行い、同様に TEM等により微構造変化を調べた。 

４．研究成果 (1) 加工形状 図２は、種々の走査ライン数で引掻き加工した加工部の断面プロファイルをまとめたものである。32～128 ラインでは走査ライン数の増加に伴い加工深さは増加し，加工表面は平滑化していく。しかし 256 ライン以上では加工に伴い Si から剥離した加工粉が加工表面に堆積するため、大きな凹凸が観察された。走査ライン数の増加に伴い加工深さは増加して平滑化する傾向にあると考えられるが、加工粉の堆積により実際の加工形状が不明瞭となっている。                           図２．加工形状に及ぼす走査ライン数の影響  (2) 加工部の微構造 図３(a)～(e)は種々の走査ライン数で引掻き加工した加工部の断面の TEM 像である。走査ライン数 32～128ラインの加工条件では、表面近傍に加工による歪みの発生を示す湾曲した模様がはっきりと見られた。また、走査ライン数 32～1024 ラインの全ての加工条件で転位が発生し、特に 1024 ラインでは転位のサイズが増大して、転位線が明瞭に観察されるようになった。それらは Si 単結晶(100)表面に対して 55°傾いた転位または転位ループであった。一方、加工に伴い生じるSi のアモルファス相は、走査ライン数 32～128 ラインの加工条件では、走査ライン数の増加に伴ってその量が増大しながら表面全体を均一に覆うようになり、周期的なくさび



 

 

形の形状へと変化した。このことよりアモルファス Si 相は、延性的な性質を持つものであると考えられる。しかし走査ライン数 256ライン以上になると、アモルファス Si 相の量は走査ライン数の増加に伴って減少傾向へと転じ、走査ライン数 256 ラインの TEM 像には表面から剥離したアモルファス Si 相も観察された。この傾向は走査ライン数の増加に伴って大きくなり、走査ライン数 1024 ラインではアモルファス Si 相は加工表面にごくわずか残るのみとなる。  (a)         (b)        (c)         (d)        (e)       図３．種々の走査ライン数で引掻き加工した加工部の断面の TEM 像    走査ライン数(a)32、(b)64、(c)128、       (d)256、(e)1024 

 アモルファス Si 相の厚さと加工深さとの関係を図４に示す。走査ライン数の増加に伴い、すなわち加工の進行に伴い、加工深さは増加し、アモルファス Si 相の厚さは減少する。             図４．アモルファス Si 相の厚さと加工深さの関係  (3) 加工粉 図５は引掻き加工によって生じた加工粉を TEM で観察したものである。加工粉の形状は、通常の切削で発生する切り粉に似た薄片状をしている（図５(a））。この加工粉の高分解能 TEM観察を行った結果、Si単結晶の規則的な結晶構造は見られず、アモルファスを示す不規則な構造をしていた（図５（b））．さらに，加工粉の電子線回折を行うと、ハローリングと共にわずかにスポットが観察された。このことより、加工粉の大部分はアモルファス構造で、少量だけ結晶が混在していることが明らかになった（図５(c)）。 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 図５．加工粉の TEM観察結果    (a) TEM像、(b) HRTEM像、    (c) 電子回折図形 
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EDS元素分析をした結果、加工粉は Siから成っていた。これらの加工粉に関する実験結果および前述の加工部の微構造変化に関する実験結果(図３及び図４)から、加工粉は、引掻き加工時に表面に生じるアモルファス
Si相が、加工の進展に伴い剥離したものであると言うことができる。  (4) 加工に伴う機械的性質の変化  AFMによる引掻き加工に伴う機械的性質の変化を調べるために、微小な加工面の表面近傍のみの機械的性質を精密に測定可能な、ナノインデンテーションを行った。その方法により加工前後のフォースカーブを測定し、その結果から硬さを求めた。測定した試料は、走査ライン数 1024で引掻き加工した、アモルファス Si相がほとんど存在しなく明瞭な転位が観察された加工部(図３(e))、および未加工部である。  図６は走査ライン数 1024 で引掻き加工した加工部および未加工部について測定したフォースカーブである。加工部および未加工部ともに滑らかなフォースカーブが得られ、加工部のフォースカーブは未加工部に比べて同じ荷重でも押込み深さが小さくなっている。                図６.走査ライン数 1024で引掻き加工した 加工部及び未加工部のフォースカーブ   上記のフォースカーブ(図６)より求めた加工部および未加工部(加工前)の硬さを表１に示す。この結果より、走査ライン数 1024で引掻き加工した加工部は未加工部に比べて硬さが増大していることがわかる。これは一種の加工硬化であると考えられる。  表１.引掻き加工に伴う硬さの変化      

(5) 電圧印加ナノ加工  導電性探針を用いて SPMの AFMモードにより、探針と Si 単結晶間に電圧を印加してナノスケールの微細加工を行い、引掻き加工と同様に TEM等により微構造変化を調べた。その結果、10V 以上の電圧を印加した点加工および線加工において、Si単結晶表面に数十ナノメートルの盛り上がりが生じた。その線加工部の断面を TEMにより観察した結果、盛り上がり部の内部に半円状のはっきりとした加工領域が見られ、その領域はそれよりも内部の未加工領域と整合した Si 単結晶であった。この加工領域と未加工領域の境界は明瞭であった。この加工原理については、局所的な電圧印加に伴って Si 単結晶が溶融し、凝固時に再単結晶化したものと考えられるが、今後さらに詳細な実験を行って加工原理や機械的性質などを解明していく必要がある。  ５．主な発表論文等 （研究代表者、研究分担者及び連携研究者には下線） 
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