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研究成果の概要（和文）：結晶性材料の破壊物性研究を革新する鍵は，亀裂とその先端近傍の微小空間に広がった応力
集中影響領域での結晶格子欠陥（特に転位）集団構造を高精度に可視化し，それをモデル化することにある．当研究で
は高い電子線透過能と分解能を兼備した分光結像－超高圧透過電子顕微鏡法にトモグラフィーを融合し，従来域を超え
た厚さ5ミクロン以上のnear-bulk試片中のTEM結晶構造解析を可能とした．本研究は，亀裂－転位間相互作用という微
視的観点から理解するマイクロ・フラクチャーメカニクスの発展に貢献するものである．

研究成果の概要（英文）：The key to break though the study on fracture physics in crystalline materials is 
visualizing and modeling the structures of the large number of lattice defects (mainly dislocations) aroun
d the area with large stress intensified such as a crack tip. We succeeded to develop a three-dimensional 
TEM analysis of dislocation structures in the specimens with the thickness more than 5&#181;m, combining h
igh-voltage electron microscopy and electron energy loss spectroscopy. Tis work contributes to the develop
ment of micro-fracture mechanics which take into account the interaction between a crack and dislocations.
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１．研究開始当初の背景 
 	
 本研究の理論的背景は 1980 年代に登場
した破壊物理のコンセプトに遡る 1)．その理
論的定式化により初めて，材料の「破壊靭性」
というマクロな破壊力学特性値が「亀裂と結
晶格子欠陥との相互作用」というミクロな材
料科学的見地から取り扱える物性値となっ
た．この理論を検証し破壊靭性の物理的本質
を明かすには，亀裂先端構造の直接観察が不
可欠である．そのためには，解析対象となる
増殖した転位群が，出来る限りバルクに近い
厚い試料中にそのまま存在することが重要
である．しかし，その観察要求に応えるには，
次の３つの問題解決が必要である：(1)厚い膜
の観察を可能にする高い電子線透過能，(2)
厚い膜中で３次元的に複雑に入り組んだ転
位線の位置情報の正確な把握，(3) 厚い膜中
で顕在化する非弾性散乱による像分解能の
低下の克服，である． 
 
２．研究の目的 
	
 本研究では，超高圧電顕法の可能性を最大
限に駆使し，５μm 超える膜厚で亀裂近傍の
増殖転位群の３次元像を高い解像度を持っ
て構築する．また可視化された亀裂転位増殖
過程を，離散型転位動力学，結晶塑性理論に
よりモデル化し，巨視的破壊靭性を，マイク
ロ破壊メカニクスの観点から理解すること
を目的とする． 
  
３．研究の方法 
	
 板面(001)の Si 単結晶ウェハーを用いた．
膜厚評価のための亀裂を圧痕法によって室
温にて導入した．なお，圧痕導入条件は荷重
200g,	
 保持時間 5s で圧痕の角から発生する
亀裂の亀裂面と進展方向がそれぞれ{110}，
<110>となるように，圧痕を導入する方位を
制御した．この試料を 600℃以上の温度で加
熱することによって亀裂先端から圧痕付与
による残留応力を駆動力とした転位を導入
した．試料は手研磨の後イオンミリングを用
いて薄膜を行った．	
 
	
 膜厚の決定は，試料傾斜時の亀裂面の投影
幅より求めた．まず，亀裂面が edge	
 on にな
るように電子線を入射し，その時の回折パタ
ーンから亀裂面の面方位を正確に求めた．こ
こから試料をθ度傾斜させ，亀裂進展方向に
垂直な亀裂面の投影幅を測定する（図 1）．測
定された投影幅を y	
 µm とすると，亀裂面の
幅(z)は膜厚に相当し次式で与えられる．	
 

z = y
tanθ

	
 

	
 また，観察時に試料が傾斜している場合，
見かけの膜厚（電子線が透過する試料厚さ）
は増大する．傾斜角度をθとすると傾斜時の
膜厚 ztは，傾斜角度 0°における膜厚を z0と
して次式で与えられる．	
 
	
 

zt =
z0
tanθ

	
 

ここで，膜厚 100nm 以下の薄い試料の場合は，
精度の問題で上式が用いることが出来ない
ために，Log-ratio 法 2)によって膜厚を決定
した．	
 

	
 

４．研究成果	
 
	
 図 2に g=220 の二波励起において取得した
種々の膜厚とその時の電子エネルギー損失
スペクトルを示す．なお，縦軸は最大値で規
格化している．試料が厚いために何れのスペ
クトルも広域に分散している．膜厚が 3.3µm
である試料でのスペクトルの広がりは 700eV
程度であるのに対し，膜厚が 10µm に達する
では 3000eV 程度まで広く分布している．膜
厚が 3.3µm までは二つのピークを示すが，そ
れ以上の膜厚ではピークの数は一つとなっ
た．また，ゼロロスピークは膜厚の増加と供
に減少し，膜厚が 4µm 以上になるとほぼ消失
した．更に膜厚が増加するに伴い，最も強度
が高くなるエネルギー損失値は，高エネルギ
ー側へ変化した．	
 
	
 膜厚とエネルギーロスの値が最も高くな
る値には相関があり，エネルギー損失ピーク
を p(ev)，膜厚を d(µm)とすると，	
 
	
 
p	
 =	
 4.36d2	
 +	
 88.9d	
 

	
 

 
図２ 膜厚とエネルギー損失スペクトルと
の関係 

 
図１ 試料傾斜時の見かけの膜厚 



	
 

と近似できることが明らかとなった．エネル
ギー損失スペクトルから膜厚を計算する方
法は，先に述べた Log-ratio 法が良く用いら
れるが，ゼロロスピークが消失するほどの厚
い膜では適用できないため，本近似式を用い
ることで膜厚の測定が可能となる．	
 
	
 ピークを示すエネルギーロス値の周辺は
透過する電子線量が最も高いため，このエネ
ルギーロス値を中心にスリットを挿入する
事で高い像質が得られると期待される．そこ
で次にエネルギースリット幅の最適化を行
った．なお，観察は膜厚が 6.5µm の試料でエ
ネルギーロス値 700eV にスリットの中心が来
るようにして行った．	
 
	
 図 3(a)〜(f)にスリット幅をそれぞれ 20,	
 
30,	
 40,	
 50,	
 80,	
 150,	
 250,	
 350eV とし，回
折ベクトルをg=220としたときの明視野像を
示す．ここで観察された転位の半価幅を測定
することによって像のシャープネスを評価
した．その結果，スリット幅が 50eV〜150eV
の時に最もシャープな像が得られる事が明
らかとなった．実際の観察では，これらのス
リット幅の中で，露出時間も考慮して最適な
値を選ぶことになる．	
 
	
 上記の手法を用いて膜厚が 10µm に達する
試料中に発生した転位の観察を行った．図 4	
 
にエネルギーフィルターを使用せずに観察
した亀裂先端近傍の明視野像と電子エネル
ギー損失スペクトルを示す．エネルギー分散
幅は約 2800eV となり，エネルギー損失強度
は 1300eV 周辺で最大値を取っていることが
分かる．試料厚さが 10µm に達すると，色収
差の影響が強による像のぼけがひどく解析
は不可能である．そこで，エネルギー損失強
度 1300eV の位置に幅 80eV のスリットを挿入
して観察した同じ領域の像を図 5 に示す．図
4 と比べて明らかに転位一本一本の分解能を
もって観察可能である．このように超高圧電
子顕微鏡法と電子分光結像法を組み合わせ
ることによって，従来不可能であった 10µm
に達する試料中の転位観察が可能となった．
今後，この手法を用いてバルク材料に近い試
料中の格子欠陥の構造を明らかにする事が
可能となるため，材料の破壊メカニズムが明
らかになることが期待される．	
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図 3  エネルギースリット幅と像質の関係 

 

 

 
図４  膜厚 10µm の試料における亀裂先

端近傍における明視野(フィルター無し)
とエネルギー損失スペクトル． 
 

 

図５	
 膜厚 10µm の試料における亀裂先

端近傍における明視野(フィルター有り) 
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