
科学研究費助成事業　　研究成果報告書

様　式　Ｃ－１９、Ｆ－１９、Ｚ－１９ （共通）

機関番号：

研究種目：

課題番号：

研究課題名（和文）

研究代表者

研究課題名（英文）

交付決定額（研究期間全体）：（直接経費）

１２６０１

若手研究(B)

2015～2013

TEM内超微小硬さ試験によるIII族窒化物薄膜材料の機械特性値その場ナノ計測

Measurements of mechanical properties of group III-nitride films by in situ 
transmission electron microscope nanoindentation

２０５４６８６６研究者番号：

徳本　有紀（Tokumoto, Yuki）

東京大学・生産技術研究所・講師

研究期間：

２５８２０３２０

平成 年 月 日現在２８   ５ ３１

円     3,300,000

研究成果の概要（和文）：III族窒化物薄膜の機械特性値の正確な評価のための研究を進めた。超微小硬さ試験を行い
硬度および弾性率を測定した。また、透過型電子顕微鏡内で超微小硬さ試験を行い、貫通転位と超微小硬さ試験により
導入される転位の相互作用をその場観察し、超微小硬さ試験により導入される転位の伝搬に対する影響を明らかにした
。透過型電子顕微鏡内外の超微小硬さ試験の結果から、薄膜の表面状態、極性、薄膜に含まれる貫通転位密度、ひずみ
との相関を解明した。

研究成果の概要（英文）：In order to accurately evaluate mechanical properties of group III-nitride thin 
films, nanoindentaion was performed. Then, in situ transmission electron microscope nanoindentation was 
performed to elucidate dislocation generation and propagation processes in group III-nitride thin films. 
By combining ex situ and in situ nanoindentation, the relationship between macroscopic mechanical 
properties and nanoscopic dislocation dynamics was revealed.
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１．研究開始当初の背景 

 III 族窒化物半導体(AlN、GaN、InN およ
びそれらの混晶)は直接遷移型バンド構造を
もつワイドバンドギャップ半導体であり、
光・電子デバイスとして広く応用されている。
これら III 族窒化物の光学的・電気的特性は
機械的特性によっても左右される。III 族窒
化物半導体デバイスには α-Al2O3 などの異
種基板上にエピタキシャル成長させた薄膜
が用いられるが、薄膜と基板との格子不整合
および熱膨張係数差に起因して残留応力が
生じ、薄膜成長中の転位の運動、クラックの
導入を引き起こす。また III 族窒化物同士の
ヘテロ界面においても格子不整合に起因し
てひずみが生じ、圧電分極効果によりデバイ
スの光学的・電気的特性に影響を与える。し
たがって、光学的・電気的特性向上を目指し
たデバイス設計の際に、ナノスケールの変形
ダイナミクスと対応付けた機械的特性値の
知識が必要となると考えられた。 

 薄膜材料の機械的特性(硬度・ヤング率)を
評価する有力な装置として、近年開発された
超微小硬さ試験機が利用されている。この装
置では、圧子への印加荷重をμN のオーダー
で制御し圧子押し込み方向の変位を nm の精
度で検出することが可能となっている。これ
までいくつかの研究グループが GaN、
AlGaN 薄膜の硬度およびヤング率について
超微小硬さ試験機により調べているが、同一
の材料についても報告値のばらつきが大き
く、材料自体(組成)の違いより測定者による
変化の方が大きい。超微小硬さ試験機による
硬度・ヤング率の測定は測定環境(室温、空気
の流れなど)や装置(圧子の表面形状、除振シ
ステムなど)に敏感であるため、材料そのもの
の硬度・ヤング率の違いを調べるためには、
一定の環境の下、同一の装置で系統的な測定
を行わなければならない。また、マクロな機
械的特性はナノスケールの転位の動的挙動
に支配されるため、薄膜作製時に導入される
(grown-in)転位や点欠陥の影響を受ける。し
たがって、薄膜本来のマクロな機械的特性は
ナノスケールの転位の発生・伝播機構と対応
付けて評価する必要がある。超微小硬さ試験
機の圧子押し込みによる転位の発生・伝播機
構を明らかにするために圧痕近傍の TEM 

観察を行い、導入された転位の挙動解明を試
みた報告があるが(S. -R. Jian et al., J. Appl. 

Phys. 103 (2008) 033503)、従来の手法(収束
イオンビーム(FIB)加工)で作製した TEM 試
料では個々の転位を明瞭に区別して観察で
きていない。 

 

２．研究の目的 

 本研究は(1)III 族窒化物薄膜の機械的特性
値(押し込み硬さ、降伏応力、弾性率)の計測
と(2)その特性発現の素過程であるナノスケ
ールでの変形ダイナミクス(転位の発生・伝播
挙動)の直接観察を両立させ、双方を明確に関
連付けた III 族窒化物薄膜の機械的性質を明

らかにすることを目的とした。薄膜材料の機
械的特性値はナノスケールでの転位の動的
挙動に支配されるため、もともと含まれる転
位や点欠陥の影響を受ける。 

 そこで本研究では、超微小硬さ試験を透過
型電子顕微鏡(TEM)外から TEM 内へと拡
張し、かつ定量評価を可能にする。これによ
り、転位の発生・伝播を抑制した材料設計指
針の構築を目的とした。 

 これまでに TEM 外超微小硬さ試験によ
り GaN、AlGaN 薄膜の機械的特性を調べる
研究は行われているが、機械的特性が発現す
る素過程である転位挙動との相関は明らか
になっていない。超微小硬さ試験機によりマ
クロな機械的特性を定量的に評価する試料
と同一の試料について、国内外でまだ数ヵ所
しか普及していない TEM 内超微小硬さ試
験機を用い、世界に先駆けてナノスケールの
領域の機械的特性と転位の動的挙動とを関
連付けて評価するという点が本研究の最大
の特色である。 

 

３．研究の方法 

 薄膜作製時に導入される貫通転位と超微
小硬さ試験により導入される転位の相互作
用を明らかにするために、透過型電子顕微鏡
内で超微小硬さ試験によるその場観察を行
う。 
 また、組成の異なる窒化アルミニウムガリ
ウム混晶薄膜、同一組成で貫通転位密度、ひ
ずみの異なる窒化アルミニウム薄膜を用い、
透過型電子顕微鏡内外の超微小硬さ試験に
より、薄膜の表面状態、薄膜に含まれる貫通
転位密度、ひずみとの相関を調べた。 
 さらに、極性、ひずみや結晶性、表面平坦
性の異なる窒化インジウムについて、超微小
硬さ試験を行い、硬度とヤング率を定量的に
評価した。 
 
４．研究成果 
（１）硬度および弾性率と貫通転位密度、組
成の相関 
 窒化アルミニウム薄膜の超微小硬さ試験
を行い、薄膜に含まれる貫通転位密度、ひず
みと、薄膜の硬度および弾性率との相関を調
査した。透過型電子顕微鏡内で超微小硬さ試
験を行った結果、貫通転位のうち刃状転位は
超微小硬さ試験により導入される転位の伝
搬を阻害せず、らせん転位は超微小硬さ試験
により導入される転位の伝搬を阻害するこ
とが明らかとなった。しかし、らせん貫通転
位密度は低く、超微小硬さ試験により測定さ
れる硬度には反映されないと判断した。一方、
同一組成でひずみの異なる薄膜では硬度に
差があることがわかった。また、組成の異な
る窒化アルミニウムガリウム混晶薄膜の超
微小硬さ試験を行った結果、硬度には組成に
よる変化が見られたが、弾性率は組成に依ら
ずほぼ一定であった。用いた試料は一部秩序
状態となっているものの、その体積分率は非



 

 

常に小さく、硬度には影響を与えないと考え
られる。ひずみと硬度の組成依存性が類似し
ており、これらの間に相関があることが示唆
された。 
（２）硬度とひずみの相関 
 ひずみと硬度の相関性を解明するために、
膜厚増加に伴うひずみ緩和をさせた窒化ア
ルミニウム薄膜試料を用い、超微小硬さ試験
を行った。その結果、同一組成で膜厚が薄く
ひずみの異なる薄膜試料について、ひずみが
大きい薄膜試料の方が硬度が高かった。一方、
膜厚が厚く、結晶性（X 線回折ロッキングカ
ーブ半値幅）の異なる薄膜試料については硬
度の差は小さかった。これらの結果より、薄
膜の硬度には結晶性よりひずみの方が大き
く影響することが示唆された。面内圧縮ひず
みがある場合、すべり面間隔が狭くなること
によりパイエルスポテンシャルが増加し硬
度が高くなると考えられる。 
（３）窒化インジウムの機械特性値 
 窒化インジウムの機械的特性値の評価を
行った。膜厚が異なる数種類の In 極性およ
び N極性の窒化インジウム試料を用い、超微
小硬さ試験を行い、硬度およびヤング率に対
する極性（不純物濃度）の影響を検討した。
超微小硬さ試験の結果、極性の違いは硬度や
ヤング率の絶対値にはほとんど影響しない
が、ばらつきには大きく影響を与えることが
わかった。また、ひずみや結晶性よりも表面
の平坦性による影響の方が大きいことがわ
かった。以上の結果を踏まえ、表面平坦な In
極性で膜厚が厚い試料の硬度およびヤング
率の値が最も信頼度が高いと判断し、窒化イ
ンジウムの硬度とヤング率をそれぞれ
8.6GPa、176GPa と求めた。 
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