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研究成果の概要：

近年金属材料分野への応用が始まった電子線トモグラフィ法は，主に吸収コントラストを用い
た観察に限られてきたため，回折コントラストを用いて結像させる転位のトモグラフィ観察は
難しい状況にあった．そのような中で本研究では，試料の回転軸と回折ベクトルを供に亀裂進
展方向と平行になるよう制御し，連続傾斜像取得中に転位のコントラストを一定に保つことで，
亀裂先端転位群のトモグラフィ観察を行い，亀裂先端転位の三次元構造を明らかにした．

交付額
（金額単位：円）

直接経費 間接経費 合 計

2006 年度 4,400,000 1,320,000 5,720,000

2007 年度 4,300,000 1,290,000 5,590,000

2008 年度 3,100,000 930,000 4,030,000

年度

年度

総 計 11,800,000 3,540,000 15,340,000

研究分野：工学

科研費の分科・細目：金属物性

キーワード：クラック，電子線トモグラフィ，転位

１．研究開始当初の背景

近年ウェハーの大口径化や急速昇温法の普

及により，その製造過程においてウェハーの

変形や破壊が生じるため，Si 結晶の力学的性

質に注目が集まっている．Si 結晶では転位の

パイエルス障壁が高く，常温で脆性的に破壊

してしまうが，ある温度以上では，転位易動

度が急激に増し，脆性－延性遷移

(BDT:brittle-to-ductile transition )が起

こる．この BDT 挙動は，クラック先端近傍で

発生・増殖した転位挙動に支配されるため，

BDT のメカニズムを明らかにするためには，こ

れら転位群の構造を詳細に把握することが重

要である．一方，近年の透過電子顕微鏡法の

進展の中で，３次元電子線トモグラフィの金

属学分野への展開に注目が集まり，結晶性材

料への応用が試みられている．
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２．研究の目的

本研究の目的は，クラック先端転位群の３

次元電子線トモグラフィ観察を行い，亀裂先

端転位群の三次元構造を明らかにすること

である．

３．研究の方法

板面(100)，厚さ 0.62mm の Si ウェハーよ

り 3.5×3.5mmのサイズの試験片を切り出し，

マイクロビッカーズ硬度計を用いて，荷重

200g，保持時間 5秒で圧痕を付した．圧痕の

四方からは＜110＞方向に沿ってクラックが

導入された．次に，圧痕を付した試料を 850℃

15 分間加熱する事でクラックの先端部に転

位を導入した．さらにこの試料をトライポッ

トで研磨した後，クラック先端近傍を含む領

域をイオンミリングで薄膜化した．なお，バ

ックグランドの回折コントラストを低減す

るために，走査透過電子顕微鏡(sacanning

transimission electron microscopy: STEM)

法を用いた．また回折ベクトル g を常に 220

に一定に保ち連続傾斜像を撮影した．そして

画像の位置調整行った後にバックプロジェ

クション法により 3次元再構成を得た．なお，

観察には九州大学超高圧電子顕微鏡室の

TECNAI-F20 を用いた．また，回折コントラス

トを用いたトモグラフィ観察に適した高傾

斜 三 軸 試 料 (high-angle triple-axis

holder:HATA)ホルダーを用いた．

４．研究成果

図 1 に-70oから 70 oに傾斜させて撮影した走

査透過電子顕微鏡(STEM)像の一部を示す（明

視野）．回折ベクトルと回転軸は常に亀裂進

展方向と平行な[220]とした．亀裂先端から

数本の転位が発生していることがわかる．

電子線の入射方向が と平行の時，亀裂が

edge on になることから，亀裂面は，膜面と

の角度より 面であることがわかる. こ

図１ 亀裂先端転位の連続傾斜像

図２ 亀裂先端転位の再構成像

図３ (a) 亀裂先端転位のモデル図 (b)

転位による局部応力拡大計数

の連続傾斜像から再構成した転位の三

次元像を図２に得示す．この図は， 方向

を軸に回転させたものであるが，転位線方向

と膜面(001)面との角度から，これらの転位

が 面上に載っていることがわかる.



これら転位が亀裂先端の応力集中緩和にど

のような影響を与えるか検討するため，実験

で得られた転位構造・バーガースベクトルを

用いて転位による局部応力拡大計数の計算

を行った．

図３(a)に計算に用いた転位モデルを示す．

このモデルでは，転位線が<110>方向に沿う

半径 1m の転位ループを 面状におい

た．なお，転位ループの中心が亀裂先端にな

るようにした．また，転位線ベクトル u の方

向は図中に示している．これら転位の発生に

より遮蔽された亀裂モードを調べるために，

転位による局部応力拡大計数 kiD (i=I, II,

III) を計算した．なお，計算には Gao らに

よって示された手法を用いた．図３(b) に

亀裂面に沿って計算した kD (I, II,

III)の結果を示す．図より，kID および kIIID

は亀裂面に沿ってほとんどゼロであるが，kIID

に関しては亀裂前縁の中心(z’=0)のところ

で約 5 x 10-3 MPa·m1/2 となっており，発生し

た転位は主に mode II の応力集中を緩和して

いるタイプであることが明らかとなった．こ

のことは，今回観察された亀裂は modeII タ

イプであることを示している．

図４に電子線の入射方向[001]，g=220 の条件

で撮影したクラック先端近傍の転位群の

STEM 像を示す．また Fig.2 には試料を 36°

傾斜させて得られた ADF-STEM 像を示す．回

折コントラストを用いた転位のトモグラフ

ィ観察において，試料回転時における回折

条件からのずれが問題になるが，ここでも同

様に g が試料回転中，常に 220 に保たれるよ

う留意した．図３，４にこれら一連の連続傾

斜像から再構成した転位の 3次元再構成像の

一部分を示す．この再構成像から転位が載っ

ている辷り面を決定し，また転位の消滅条件

から，転位のバーガースベクトルを決定し各

転位の性格付けを行った．その結果観察され

図４ クラック先端転位群の STEM 像

図 5 ADF-STEM 像(傾斜角度 36°)

図 6 3 次元再構成像
(a) 回転軸[110] -45°, (b)0°, (c)45°

Fig.4 3 次元再構成像
(a) 回転軸[1 0] -45°, (b)0°,

(c)45°



た転位は主にすべり面( )，(1 )上に載

っているバーガースベクトルがそれぞれ

b=a/2 [ 01]，a/2 [101]である転位であるこ

とがわかった．このように，3次元観察を行

う事で 2次元観察では解析困難な複雑な転位

タングルも解析することが可能となった．さ

らには，このような転位群の生成・増殖過程

の解析は，Si 単結晶における BDT の支配メカ

ニズム解明に重要な役割を果たす．
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