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　　　　　　　　 1 緒　　 　言

　NEMS （Nano −Electromechanical　System）や VLSI の よ

うな先進デバ イ ス は ，1D〜IOOnm オーダ の 寸 法 を持 っ 低

次元 構造 体 （点，線 ，膜 ） に よ り構成 され て お り，多 く

の 異材界面 を有す る ．界 面 は ，変 形 の ミ ス マ ッ チ に起 因

す る 応 力 集 中 が生 じ る部 位 で あ り，破壊 の 優先的な発 生

箇 所 とな っ て い る．マ ク ロ 材 の 界 面 強 度 に つ い て は，界

面 端 部 や き 裂先端 近 傍 の 応 力 特 異 場 の 強 さ に 着 目 し て ，

破壊力学 に よ る 評価 が 行 わ れ て い る ．一一方 ，ナ ノ 構 造 体

の 界 面 強度 に つ い て は ，応 力 特 異場 の 寸 法 が 相 似 的 に 縮

小す る た め，破壊力学パ ラ メ
ータ に基 づ く界面 破 壊基 準

の 有効性 は 明 らか で な い ．本 研 究 は ， ナ ノ 構 造 体 の 界 面

き裂発 生 ・伝 ぱ特 性 を力 学的に 評 価す る こ と を 目的 と し

て い る．

　界 面 強度を力学的 に 評価す る た め に は ，制御 され た 負

荷 を界面 に 加 え，破壊 過 程 を 詳細 に観察す る必 要 が あ る．

しか し，ナ ノ 構 造 体 に対 して は，そ の 微小 さに 起 因 して ，

  負 荷 位 置 の 制御 ，  破壊荷 重 の 検 出，  破壊過 程 の 観

察，が 困 難 で あ る．

　本研 究で は ，TEM （透過 型電 子 顕微鏡）に 微小 荷重の

測 定 が 可 能 な力 学試 験装置 を組 込 ん だ 新規 シ ス テ ム に

よ っ て 上 記 の 問題 点 を克 服 し，ナ ノ 構 造 体 の 界 面 き裂 発

生 ・伝 ぱ 過 程 を 詳 細 に観 察 した．

　　　　　　　　　 2　試験方法

2．1 試験 シ ス テ ム 　Fig．】 は ，試 験 シ ス テ ム の 構成 を 示

す．本 シ ス テ ム は，TEM （日本電子 社製 ；JEM −2100＞，

微小力学試験装置を組込 ん だ試料 ホ ル ダ
ー

（Nanofactory

社製 ；SA2000N ），お よび 観察像 を 取 込 む デ ジ タ ル カ メ

ラ （Gatan社製 ；　DualVision　300） よ りな る．

　Fig．2 は，微 小 力 学試験 装 置 を 示 す ．本 試 験 装置 は，3D
ピ エ ゾ 素子 に よ り可 動 ロ ッ ドを介 して 駆 動 され る ス テ

ージ （x，ン移動精度 ：0，02nm ／z 移動精度 ：0．0025　nm ）

と微 小 荷重 セ ン サーを 取 付けた ダ イ ヤ モ ン ド製負荷 チ

ッ プ よ り な る ．ス テ
ージ 上 の 金 ワ イ ヤ

ー （φO．4mm ）先

端 に 固着 した 試 験 片 に 対 して ，Fig．3 に 示 す よ うに，負 荷

チ ッ プ で 任 意 の 位 置 に 負 荷 を 与 え る こ とが で き る．Fig．4

は ， 荷 重 セ ン サーを 模 式的に 示 す ．本 荷 重 セ ン サーは ，

一
対 の 対 向 電極 （上 側 ／ 下 側） を持ち，負荷 チ ッ プ が 搭

載され た電極 （上 側〉 はバ ネ支持され て い る．チ ッ プ へ

の 負荷 に よ り，上 側電極 は 変位 し，電極間に 容量変化 が

生 じる．こ の 容 量変化を読 み 取 り，あ らか じめ 求 めた 荷

重 との 校正 関係 を基 に ，検出荷重 を算出す る．本荷重セ
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Fig．1　 Schematic　illustration　of 　the　testing　system ．

へ

Fig2 　Mecbanica1 　testing 　apparatUs ．

Fig．3　 Magnified 　view 　of

specimen 　and 　loading　tip．
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Fig．4　Schematic　illustration
of 　the　load　sensor ．

ン サー
の 荷重 レ ン ジ は 0−100 μN ，荷重検 出精度 は 0．1μN ，

荷 重 サ ン プ リン グ 周 期 は 109ms で あ る ．

　本 試 料 ホ ル ダーを TEM 鏡筒 に 挿入 し，試験片お よび

負荷 チ ッ プ に 対 し て Fig．2 の y 方 向 か ら電 子 ビーム を 照

射 し，シ ン チ レ
ー

タ を介 し て鏡 筒 下 部 に 取 付 け たデ ジ タ

ル カ メ ラの CCD に結像す る．こ れ に よ り ， 観察像 を モ

ニ タ tlt で 常時確 認 す る こ と が 可 能で あ る．す な わ ち，

本試 験 シ ス テ ム に よ り，微小 試験片 の 任 意 の 位 置 に 正 確
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に 荷重を印加 し，負荷荷重を精度良 く検 出 しっ っ ，試 験

片 の 破壊 過 程 を そ の 場で 観察す る こ とが 可 能 で あ る．

2．2　試験片 お よび試 験方法　Fig．5 は，試験片お よ び 負

荷形 態 を摸 式 的 に 示 す．試 験片 は，シ リ コ ン 基 板 上 に 積

層 した 多層 薄膜 を FIB （集束 イ オ ン ビーム ） に よ り界 面

端 を有す る薄板状に 加工 した もの で あ る．本試験 で は

srv1Cu　”面 端か らの き裂発生 ・伝 ぱ を対象 と し て い る．

SiN 層幅 （100　nm ） が 負荷 チ ッ プ 先端径 （φ200　nm ） よ

り小 さい た め，C 層お よ び Pt層 を あ らか じ め堆 積す る こ

とで ，負荷 チ ッ プ 接触 部 の 幅 を確保 し た．

　試 験 片 へ の 負荷は ，試 験 片 と負 荷 チ ッ プ の 相 対 位 置 を

モ ニ タ
ー

上 で 確 認 しな が ら，手 動 操 作 で 行 っ た ．Fig．5

に 示 す よ うに，負 荷 チ ッ プ 先端 を C ！R ／SiN 層 の 端 部 に 当

て，−z 方 向 へ せ ん 断 型の 負荷 を 与 え た ．試験 は ，室 温 お

よ び 真空 下 で 行い ，観察時 の TEM 加 速 電 圧 は 200　kV と

し た．
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（No．16106002＞の 援助 を得 て 行 わ れ た．ま た ，本 研究

を遂 行 す る に あ た り，日本 電 子 （株 ）な らび に Galan・lnc．

に 御協力 い た だ い た．こ こ に 謝意を表す る．
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Fig，6　Relationship　between　load　and 　time ．
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　Fig．5　Specimen　and 　testing　configuration ・

　　　　　　　3　試験結果 お よ び 考察

　Fig．6 は荷重曲線を示 す．また，　 Fig．7 は 荷重曲線中の

a〜d 点 に お け る試験片 の 様子を示 す．a 点 か ら b 点 に か

けて ，荷重 は増加 して い る が，試 験 片 に大 き な 変 形 は 見

られ な い ．b 点 （最大荷重 点 ；23．1 μN ）か ら c 点 に か け

て ，SiN 層 端 部 （図 中 の 破線位 置 ）は負 荷方向 （−z 方向）

へ 約 20nm 変位 し，荷重が 3，8 μN 低 下 して い る．　 SiN 層

端部 の 変位量は，Cu 層厚 さ （200 　nn1 ）の 約 10％に お よ

ぶ こ と か ら，b 点に お い て S耄NICu 界面 端 か らせ ん 断型 の

き裂が 発生 し，c 点 に か け て 伝 ぱ し た と考 え られ る ．そ

の 後，c 点 か ら d 点 に か け て ，負荷 チ ッ プ が 面 外 方 向 （γ

方 向） へ ず れ た 結 果，除 荷 され る と共 に，き 裂 は 開 口 し

た，試 験後 の 詳細 観察 よ り ， き裂 は sm ／Cu 界 面 近 傍 の

Cu 層 中 を伝 ぱ し た こ とが わ か っ た ．

　以上 ， 本試験 シ ス テ ム に よ り，ナ ノ オ
ー

ダの 寸法を持

つ 積層構造体に お い て，界 面 端か らの き裂発生 ・
伝 ぱ過

程を詳細 に 観察 し，その 際の 荷重を 精密 に測 定 す る こ と

に 成功 し た．今後，本 シ ス テ ム を 用 い た 実験観察 とそ れ

に 基づ く力学解析 に よ り，ナ ノ 材 料 の 界面 強 度 を力 学的

に 評価 し て い く予 定 で あ る，
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Fig．7　Snapshots　of　crack 　initiation　from　the　f广ee 　interface　edge ．
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