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研究成果の概要（和文）： 

本研究では、シリコン（Si）、銅（Cu）および窒化ケイ素（SiN）で構成されたナノ構造体中
における塑性変形のメカニズムを解明することを目的として、透過型電子顕微鏡を用いて下部
組織の観察が可能な曲げ試験片を設計および作製し、Cu 部に対して負荷途中の塑性挙動をその
場観察した。Si/Cu 界面と自由表面の会合部近傍において、塑性領域が発生・発達していく様
子が観察され、塑性領域発生の分解せん断応力は 400-420 MPa と見積もられた。実験後の TEM
観察より、ナノ寸法の応力集中領域に起因した異材界面近傍の塑性変形は、積層欠陥の形成に
よって支配されていることが示唆された。 
 
研究成果の概要（英文）： 
In order to investigate the plastic deformation mechanism in nano-components where a 

nano-thickness copper (Cu) film is sandwiched between a silicon (Si) substrate and silicon 
nitride (SiN) layer, we developed a bending specimen, of which understructure can be 
observed in-situ by means of a transmission electron microscope (TEM), and examined the 
plastic behavior of a Cu portion. TEM images exhibited that an initial plastic deformation 
took place near the interface edge (junction between the Cu/Si interface and the surface) 
in the Cu portion with a high critical resolved shear stress (400–420 MPa). The TEM 
observation after the experiment indicated that stacking fault layers governed the 
plastic deformation in nano-scale region near the dissimilar interface. 
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１．研究開始当初の背景 

急速な微細化や高機能化が進んでいる LSI
（Large Scale Integrated Circuit）等の電
子デバイスは、ナノサイズの薄膜の積層によ

って作製されており、近年、その内部はより
シビアな応力環境となっている。これらのデ
バイスの強度信頼性設計には広く弾性解析
が用いられているが、数 GPa の応力集中が見
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積もられる場合もあり、配線等の金属材料が
降伏していないとは考えにくい。ところがナ
ノサイズの金属構造体は、異材界面や自由表
面からの鏡像力および転位源の枯渇などに
よって、バルク材とは大きく異なる塑性挙動
を示すと考えられている。このため、バルク
材の材料物性値を用いることができず、ナノ
材料特有の塑性特性の解明が強く求められ
ている。 

ナノサイズの厚さの金属薄膜に対しては、
インデント（圧子押し込み）試験や引張り試
験等が行われているが、三次元の寸法がナノ
オーダーである構造体については、実験の困
難（試験片作製やハンドリング等）に起因し
て、強度評価に関する研究例は極めて少ない。
このような理由により、ナノサイズの金属構
造体における塑性変形メカニズムの解明は
行われていない。 

研究代表者は、これまでに集束イオンビー
ム（Focused ion beam: FIB）を用いてナノ
サイズの試験片を作製し、微小圧子を用いた
負荷試験を用いてナノ界面の破壊特性に関
する数多くの研究を行ってきた。また、金属
材料の変形や破壊に関する力学的・結晶学的
な研究も行ってきた。このような背景から、
ナノ構造体中の金属の塑性に関する実験と
そのメカニズムの解明を達成できるとの思
いに至った。 
 
２．研究の目的 

本研究では、周囲を高剛性材で拘束された
ナノ寸法の銅（Cu）を含むナノ構造体を対象
とし、その塑性変形のメカニズムを解明する
ことを目的とする。具体的な項目を以下に示
す。 
(1) 低エネルギーナノ加工装置の開発 
(2) その場透過観察曲げ試験を可能にする試

験片の設計および作製 
(3) ナノ金属中の動的塑性変形挙動の取得 
(4) 塑性変形メカニズムの特定 
 
３．研究の方法 
(1) 低エネルギーナノ加工装置の開発 

FIB では、特定の電圧でガリウム（Ga）イ
オンを加速して試料に照射し、スパッタリン
グにより加工を行う。Ga イオンは比較的重く、
純金属材料等に対して加工を行う場合、数十
nm の表面加工層が残存することが知られて
いる．この加工層は、体積の小さいナノ構造
体においては、塑性挙動に大きな影響を及ぼ
すと考えられる。そこで、加工層厚さ数ナノ
レベルまで低減できる超低エネルギーナノ
加工装置を開発した。本装置では、低電圧、
低電流のもと、アルゴン（Ar）イオンを用い
て試験片表面の最終仕上げを実施する。 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
図 1 カンチレバー型試験片を用いた曲げ試

験手法 
 
(2) その場透過観察曲げ試験を可能にする

試験片の設計および作製 
三次元に小さいナノ構造体に対しては、ハ

ンドリング、チャッキングおよび荷重軸調整
の観点から、引張試験を実施することは極め
て難しく、カンチレバー型の試験片に圧子を
用いて曲げ負荷を与える手法（図 1）が適し
ている。しかし、汎用型 TEM（加速電圧 200 kV）
を用いてその内部の変形挙動を観察する場
合、試験片の幅を 100 nm 以下にまで薄くす
る必要がある。曲げ変形が加わる試験片では、
試験片中に圧縮領域が存在し，幅方向が薄い
と座屈を生じる。そこで、透過観察を達成で
きる試験片形状を力学的に検討し、設計を行
った。以下にその設計概念を示す。 
 
① 試験片の断面を逆 T字型にする。これに

より、曲げ変形の中立軸は下方に移動し、
圧縮領域の大半は幅の広い部分に閉じ
込められる。（図 2(a)） 

② 試験片中央部に水平方向のスリットを
挿入することで、引張りのみが生じる薄
片化部を得ることができる。（図 2(b)） 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 2透過観察を可能にする曲げ試験片の設計

概念 



 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 3 透過観察曲げ試験片 
 
③ 圧子を用いた負荷を実施するために、試

験片先端に剛性の高いブロックを設け
る。（図 2(c)） 

 
最終的に決定した試験片形状の概念図を図 3
に示す。ブロック下部を取り除くことにより、
薄片化部の引張応力成分が大きくなるよう
工夫してある。 
 
(3) ナノ金属中の動的塑性変形挙動の取得 

試験は、TEM 内において実施する。図 4は、
微小負荷装置を示す。試験片に負荷を与える
微小負荷装置は、ピエゾ素子によってナノレ
ベルの位置制御が可能なステージと、荷重セ
ンサを背後に具備したダイヤモンド円錐圧
子によって構成される。試料を先端に搭載し
た金ワイヤをステージに取り付け、圧子に対
して相対移動させることで負荷を与えるこ
とができる。 

また、金属ナノ構造体では、構造体は数個
の結晶粒で占有される。その塑性挙動には内
在する結晶の結晶方位や粒界形状が大きな
影響を及ぼすと考えられる。そこで、試験前
に TEMから得られる明視野像と電子線回折像
を用いて試験片中の Cu 部の結晶学的情報を
特定しておく。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 4 微小負荷装置 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 5超低エネルギーナノ加工装置を用いた表

面加工層除去結果 
 
 (4) 塑性変形メカニズムの特定 

TEM 内において、その場透過観察負荷試験
を行い、Cu 内部で発生および発達する塑性変
形の様子を特定する。さらに、Cu 部の結晶方
位および粒界形状を考慮した有限要素法
（Finite element method: FEM）解析を実施
し、塑性領域が発生する箇所の力学的状態を
明らかにする。試験後、Cu部に対する詳細な
透過観察像と結晶学的情報を用いて、ナノ構
造体特有の塑性変形のメカニズムを明らか
にする。 
 
４．研究成果 
(1) 低エネルギーナノ加工装置を用いた表
面加工処理結果 

図 5は、焼き鈍し処理を施した銅（Cu）に
対して、(a)FIB 加工を実施、(b)FIB 加工後
に超低エネルギーナノ加工装置を用いて表
面層除去を実施した場合の明視野 TEM像であ
る。FIB 加工のみを施したサンプルでは、約
50 nm の加工層が残存しているのに対し、表
面層を除去したサンプルの加工層は 2 nm 以
下となっている。開発した超低エネルギー加
工装置によって、表面加工層を除去すること
に成功した。 
 
(2) 試験片作製結果 

図 6は、作製した試験片の明視野 TEM 像を
示す。薄片化を行った部分では明瞭な透過像
が得られている。また、図 7は、Cu 部におけ
る明視野 TEM 像、電子線回折像および結晶方
位を表すステレオ投影図を示す。試験片中の
Cu 部は、ほぼ二つの粗大結晶粒によって構成
されていることがわかる。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 6 試験片の明視野 TEM 観察像 



 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 7 Cu 部を拡大した明視野 TEM 像および各

結晶粒に対応した電子回折像とステレ
オグラフ 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 8 Cu 部における垂直応力の分布 
 
(3) その場観察負荷試験結果 

図 8は、FEM 解析より求めた Cu 内部の垂直
応力（図中 x 方向の垂直応力）分布を示す。
試験片設計時の目的の通り、試験部において
圧縮領域は存在せず、すべてが引張応力状態
となっていることがわかる。 

図 9は、試験途中の Cu 部内部の明視野 TEM
像を示す。弾性ひずみによる像への影響を排
除するため、像を得る際には負荷を中断し、
一旦除荷を行ってある。Si/Cu 界面端近傍お
よびSi/Cu界面と結晶粒界の会合部近傍のCu
内部において、塑性領域を示す陰影が発生・
発達していく様子がわかる。塑性領域は、界
面端部近傍において、Pmax = 52 μN の負荷を
行った際に発生した。その後、荷重の増加に 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 9 Cu 部における塑性領域の発生・発達の

様子 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 10 Cu 部における最大分解せん断応力の分

布 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 11 試験後の Cu 部の明視野 TEM 観察像 

 

 



 

 

 
伴い、Cu 部の情報の結晶粒内で優先的に塑性
領域が発達していく様子が確認された。とく
に上部の表面近傍で発達が著しい。試験の最
大荷重である Pmax = 108.2 μN まで、試験片
に座屈は生じなかった。 
 
(4) 金属ナノ構造体における塑性変形メカ

ニズムの特定 
図 10 は、FEM 解析より得られた最大分解せ

ん断応力 τmrssの分布を示す。ここで、τmrss

は、FEM で得られる応力を各結晶粒の 12 のす
べり系にそれぞれ分解し、その中の最大の値
を表す。Si/Cu 界面端近傍および Si/Cu 界面
と結晶粒界の会合部近傍の Cu 内部において
応力集中が生じていることがわかる。また、
応力集中領域は Cu 部上方の結晶粒に優先的
に存在しており、上部の表面近傍の値が高い。
これらの分布は、実験より得られた塑性領域
の発達の様子と一致する。すなわち、Cu部で
発生した塑性領域は、微視組織（結晶粒形状
や結晶方位）を考慮に入れた連続体解析によ
って求まる応力によって支配されているこ
とがわかる。Si/Cu 界面端近傍において塑性
領域が発生した際の τmrss は、400-420 MPa
と見積もられた。この値は、バルク材の降伏
応力に比べると著しく高い。 

試験では、Pmax = 108.2 μN で Si/Cu 界面
に沿って破壊が生じた。図 11 は、試験後の
Cu 部に対する明視野 TEM 像を示す。破壊後で
あるため、Cu 部の左側に Si は存在しないこ
とに注意されたい。Si/Cu 界面端近傍の Cu 内
部において、層状の陰影が約 10 nm 間隔で存
在している。力学解析の結果から、この層は、
Cu 上部に存在する結晶粒において、最大の分
解せん断応力が働くすべり系上に存在して
いることが特定された。また、詳細な TEM 観
察により、この層は積層欠陥であることが示
唆された。すなわち、ナノスケールの局所応
力集中場に起因した異材界面近傍の Cu の塑
性変形は、積層欠陥の形成によって進行する
ことが明らかになった。 
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