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研究成果の概要（和文）：(0001)GaN基板に圧入やスクラッチのモデル実験を行い導入される転位パタン構造を
明らかにした。転位パタン構造は閾値荷重以上では変化しないが、サイズは圧痕サイズと比例関係にあることが
わかった。圧痕サイズは荷重の平方根に比例することから転位パタンサイズは荷重の関数として記述できる。ま
た、本関係は、加工で導入される転位の伸展長さは、圧入で試料が受け取ったエネルギーと転位エネルギーが等
しくなるまで転位が伸展すると仮定して計算すると実験結果を良く再現することが分かった。

研究成果の概要（英文）：Indentation and scratching were performed under controlling load and 
indenter speed on (0001) GaN single crystal and investigated the structure of dislocation pattern 
introduced by indentation and scratching. The structure of dislocation pattern was not changed by 
load, but the size of dislocation pattern is linearly increased with imprint size.  Because the 
imprint size is proportional to the square root of load, the size of dislocation pattern can be 
described as the function of load. The calculated size of dislocation pattern under assumption that 
the size was determined its energy to be equal to the energy given by indentation, well consisted 
with the experimental results. 

研究分野：材料工学

キーワード： GaN　多光子励起顕微鏡　インデンテーション　スクラッチ　TEM　STEM
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研究成果の学術的意義や社会的意義
転位密度が低く、粒界や結晶粒がないGaN単結晶を使って圧入時の荷重と圧入で発生した転位の密度、種類、サ
イズの相関が得られたので材料そのものの硬さとは何か？という学術的問いへの回答を構築するための基礎デー
タを取得したものと言える。また、表面形状の変化と転位サイズに相関があることは、表面形状を取得すると転
位伸展深さが推定可能なことを示唆しており、ウエハ加工の分野で必須とされる非破壊加工変質層厚評価技術の
実現が期待される。

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。
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１．研究開始当初の背景 

ワイドバンドギャップ半導体は、高硬度・脆性材料でかつ化学的安定性が高いため、

ウエハ加工時に前工程で導入された加工変質層を丹念に除去せざるを得ず加工コ

ストが嵩んでいた。加工変質層を評価する手法としてカソードルミネッセンス(CL), 

電子線後方散乱回折法(EBSD), 透過型電子線顕微鏡(TEM), エッチピット等多くの

手法が提案されてきたが、深さ方向の検出感度が低く、加工変質層の 3 次元構造を

正確に理解することが難しい。また、実際の加工プロセスを経たものを評価試料と

して使用するため、擾乱が多く加工変質層のサイズと荷重の関係等を解析的に解く

ことができなかった。さらに、上記の評価法で得られた加工変質層厚と経験的に除

去が必要とされる加工変質層厚には約一桁の開きがあり、その差の学術的解釈が求

められている。 

 

２．研究の目的 

加工導入欠陥の構造および導入メカニズムを明らかにすることを目的とする。砥

粒押し込みのモデル実験として荷重・加工導入欠陥発生位置の明白なビッカース圧

痕を GaN結晶表面に形成し、ビッカース圧痕周辺に導入された欠陥を評価し、以下

の項目を明らかにすることを目標とする。ワイドバンドギャップ半導体の多くは六

方晶であるため、六方晶の GaNをモデル結晶とする。 

1．ビッカース圧痕周辺に形成された加工導入欠陥の 3次元構造 

2. ビッカース圧痕幅から面内および深さ方向の加工導入欠陥の広がりを推定する

計算式 

3．荷重―変位曲線と転位発生の相関 

 

３．研究の方法 

市販の HVPE-GaN(0001)結晶に、荷重を変えた圧入で圧痕を形成したものをモデル

試料とする。加工導入欠陥構造は、多光子顕微鏡による導入転位パタンの三次元構

造観察、CMP と CL の繰り返しによる伸展深さ評価、上記で得られた欠陥の特徴部

位を集束イオンビーム(FIB)マイクロサンプリング法と透過型電子顕微鏡観察によ

り転位種の同定を行う。 

 
４．研究成果 

① ビッカース圧入で導入された加工導入欠陥構造の 3 次元構造 

  ビッカース圧入で導入された転位パタンは図 1 に示す様に表面側から 6 つの等価

な<112̅0>方向に平行に伸びた転位線の集合体からなる rosette pattern、6 つの等価な

<112̅0>方向に平行に伸びた転位線とそれを結ぶハーフループ状転位の集合体からなる

flower pattern、圧痕直下に最も深くまで転位が伸びる triangular area の 3 つのパタ

ンがあることが分かった。rosette pattern を構成する転位は{1-100}面上に載っている

ため Burgers vector は 1/3<11-20>もしくは 1/3<11-23>と推定された。flower pattern

を構成する転位は(0001)面上に載っているため Burgers vector は 1/3<11-20>と推定さ

れる。一方、triangular area を構成する転位は<-12-13>/{1-212}すべり系を有する。 

 



 

図 1 ビッカース圧入(500 mN)で導入された(a) 圧痕、(b)転位パタンの断面模式図、(c)表面

からフォーカスシフト量-4.2µm までの多光子励起顕微鏡像と各転位パタンの平面模式図 

 

② ビッカース圧痕幅から面内および深さ方向の加工導入欠陥の広がりを推定する計算式 

ビッカース圧入(荷重範囲：10 mN–2 N)で導入された転位パタンサイズは圧痕幅 d1に

比例することが分かった。rosette pattern の幅 d2は 3.7d1、 flower pattern の幅 d3は

8.4 d1、triangular area の伸展深さ d4は 0.98 d1で記述される。 

 

③ 荷重―変位曲線と転位発生の相関 

バーコビッチ圧子を用いて荷重域（0.01–20 ｍN）で圧入試験を行い、圧痕幅と圧痕深

さの荷重依存性を調べた。図 2(a)に示す様に圧痕幅、深さとも荷重の平方根に対して線

形に増加したが X 軸の切片（閾値荷重）は、圧痕幅では 25 N、圧痕深さでは 320 N

となり異なった。圧子先端の曲率半径を 460 nm として圧痕の幅と深さの関係を計算

すると今回の結果を再現できたことから、圧子先端の不完全性（曲率）に起因している

と説明した。また、圧痕深さの閾値は球圧子圧入モードからバーコビッチ圧子圧入モー

ドへの変換点を示していると解釈した。 

図 3 に示す荷重変位曲線から最初の pop-in は 200–300 N で発生していた。また、

pop-in 荷重と圧痕深さの閾値が近いことから、最初の pop-in はバーコビッチ圧子モー

ドで導入される転位の発生に伴って生じたものと推定した。低荷重域では圧子先端の

みが試料と当たるため荷重の方向は[000-1]にほぼ平行となるため Schmid factor が最

も大きな<11-23>/{-1-122}すべり系が主として働くがこの転位は圧痕直下に限られる。

一方、荷重が大きくなると圧子の側面が試料と当たるため荷重の方向が側面と垂直方

向に変化し、<11-20>/(0001)すべり系と<11-23>/{1-100}すべり系が活性化する。<11-

20>/(0001)すべり系と<11-23>/{1-100}すべり系は転位パタンの面内広がりを決めるの

で、圧子側面から加えられた荷重によって発生する。図 2(b)に示す様に面内広がり転位

パタン幅は荷重の平方根に対して線形に増加し X 軸の切片（閾値荷重）は 440～530 

N と圧痕深さの閾値荷重(320 N)に近く上記推定と矛盾しない。 
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図 2 圧痕サイズ及び転位パタンサイズの荷重平方根依存性、(a)圧痕幅と深さの荷重平方

根依存性、(b)面内広がり転位パタン幅の荷重平方根依存性 

 

 

図 3 荷重変位曲線 (a)全体、 (b)低荷重域の拡大像 
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