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　　　　　　　　　 1 緒　　　言

　薄膜 の 積層 で 作製 され る 電 子 デ バ イ ス は ，ナ ノ サイ ズ

に ま で 微 細 化 が 進 ん で お り，そ の 内部 に は ，多くの 金 属

／非 金 属 異 材 界 面 が存 在す る．こ の 界 面 に 存在 す る 応 力 集

中部 は ， き裂の 発 生 起点 と な る．マ ク ロ 材 の 場合，周囲

の 塑性変形 を考慮 に入 れ た応力 場 を 用 い て，そ の き裂発

生挙動 を記述で き る こ とが知 られ て い る．しか し，材料

寸法がナ ノオ
ー

ダーに なる と ，
マ ク ロ 材 とは 異な る機 械

特性を示す．こ の ため ，異材界面 で の き 裂発 生挙動 もマ

ク ロ 材 とは 大きく異なる可能性が ある が，その 詳細は こ

れ ま で 明 らか に され て い ない ．

　本研 究で は，透過 型 電 子 顕微鏡 （Transmission　electron

microscope：TEM ）に よ る観察が 可 能 なナ ノ サイ ズ の 曲 げ

変 形 試 験 片 を設 計 ・作 製 し，異材 界 面 近 傍 に お け る 塑性

変形 お よび 界 面 き裂 の 発 生 ・伝 ぱ 挙 動 につ い て 議 論 す る．

　　　　　　　　　 2　実験方法

　 供試 材 は ，単結晶 シ リ コ ン （Si） （lll）基板 上 に 銅 （Cu）

及 び 窒 化 シ リコ ン （SiN）を電子 ビ ーム 蒸着 に よ り1頃次

堆 積 させ た多層薄膜 で あ る．観察対象領域 は Cu 薄膜 お

よび Cu／Si界面 で ある．

　本研究 で は，チ ャ ッ キ ン グ等 の 簡便 さを考慮 し，カ ン

チ レ バ ー
試験片を用 い た 曲げ変形試験を採用す る （図

1（a））．しか し透 過観察 の た め に ｝ま，試験片厚 さを 100  

程 度 にす る必 要 が あ り，曲げ試 験 で は，圧 縮領域で の 座

屈 が懸念され る，そ こ で ，曲げ変形時の カ ン チ レ バ ー
中

立 面 を下部 に配置す る と同 時 に，圧 縮部 の 幅 を厚 くす る

こ と を考 え，逆 T 型断 面 を採用 す る （図 1（b））．さ らに，

薄膜中央 に 貫通 ス リッ トを導入 して 薄片化部上部 に は

引張 り応力 の み が 生 じ る よ うに 工 夫 し （図 1（c）），カ ン チ

レバ ー
先端 に は 負荷 の た め の ブ ロ ッ ク を 設ける．最終的

に，図 1（d）に 示 す試 験 片 概 念 を決 定 した．こ の 試 験 片 で

は，試 験 観 察 部 の 変 形 は，下 方 と先 端 の ブ ロ ッ ク部 に拘

束 され るた め
， 試験観察部 に き裂 が 発 生 し た揚 合，瞬時

に は 破壊せ ず，そ の 様子 を詳細 に 観察す る こ とが で きる，

　 試 験片 は，FIB 加 工 装置 を 用 い て 作製す る．図 2 は，

作製した試 験 片 の 明視 野 観察像お よ び 寸 法 を 示 す．異材

界 面 の 位 置 と形状 を 明確 に特定 で き，Cu 薄膜内部 に お

い て，中央付近に 横方向に伸び る結晶粒界が 存在 し，試

験観察部 の Cu 薄膜 が 二 つ の 粗大結晶粒で 構成 され て い

る こ とが わ か る，以降，上 部に 存在す る結晶粒 を結晶粒

A ，下部に存在す る結晶 粒 を結晶粒 B とそ れ ぞ れ 呼 称 す

る．
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Fig．2 （a）TEM 　image　and （b）size　ofthe 　specimen ．

一、°
　

　
　

　

　

0
　

　

　

　
　

「学

ー

　

　

　

」

　

　

　

α

δ丶
6

薹
モ
2
£
・o＝〔暫冖
塁
雀

蕣

羣
琴
Z0

圏
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 1｛｝0　　　2〔】0　　　300　350

　 　 　 　 （a〕　　　　　　　　　 Dis【ance 靠o瑚 in監erf 』ce 　edge 　r，　nm
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 ｛b｝
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　 図 3 は ，試験片 に 対 す る 弾性有 限 要素法（Finite　element

method ：FEM ）解析 よ り得 られ た 界面 垂 直応 力 σx の コ ン

ター図お よ び Cu／Si界 面 に 沿 っ た 分 布 を示 す ．結 晶粒 A

お よび B つ い て は，透過 回 折 像 よ り得 られ た結 晶方位 を

も とに ， 弾性 直 交 異方性 を 考慮 し て 解析 を行 っ て い る．

試験観察部 は ，引張応力状態 となっ て お り，圧縮応力場

は存在 し ない ．ま た，結晶粒界 と界面が会合する部位 （r

≒ 100 皿 1）にお い て ，銅薄膜 内の 二 っ の 結晶粒 の 変形異

方 性 の 差に 起 因 した 応 力集中が 生 じて い る．

　負 荷 実験に は ， TEM （JEOL ：JEM −2100， 加速電 圧 200

kV）内 に挿入 可 能な微 小 負荷装置 を用 い る．本装置 は，

ピ エ ゾ で 駆 動され るス テ
ージ と，荷重セ ン サ （荷重精度

圭0．1 μN ）を背面に 具備す る ダイヤ モ ン ド圧 子 で 構成 され

る ．負荷実験に お ける ス テ
ージ の 移動速度 は 10nm ！s で

あ る ．

　本試 験で は，Cu 薄膜 内 の 塑 性 変形 を特 定す る た め に，

予 め設 定 した 微小 な荷重 値 （− P
  ） ま で 負荷 を 与 えた

後，一旦 除荷 を行 う．除荷後 の Cu 薄膜 を観察 し，その

塑性 変形領域 を特定 す る．続 い て ，Pm。x を 数 μN 大 き

く して 再 度負荷 を行 い ，そ の 後 除荷 と透過 観 察 を 実 施 す

る．こ の 操作 を試験片 が破壊 す る ま で 繰 り返 し，Cu 薄

膜内で 塑性変形が 進行す る過程を観察す る．

　　　　　　　　 3　結果お よび 考察

　試 験開始 後，P ＝1105 μN にお い て 荷重 が急 減 した （図

4 （a））．図 4（b）は，こ の 荷 重 急 減 点 前 後 の 明視 野観察像 を

示 す．荷重の 急減 と同時 に，試験片は Cu／Si界面 に沿 っ

て 全面破 断 す る．

　図 5 は ，（a）試 験前，（b）Pva 　
・・

　13　pN ，（c）Pm 。．　・・　89　FtN，

お よび，（d）P  一105　pN の 除荷後 に お け る Cu 薄膜 近 傍

の 明 視野 像 をそ れ ぞ れ 示 す ．負 荷 開 始 前 お よび Pmx − 13

μN の 除荷後 に は ，Cu 薄膜 内 に 目立 っ た 陰影 は 見 受 け ら

れ な い ，Pm
、．　
＝

　89　pN の 除荷後 の 像 で は ，結晶粒 A 内 部

の Cu／Si界面 近 傍 領域 に塑 性 変形 を 示 す陰影 が 生 じて お

り，こ れ は 塑性 変形の 発 生 を示 し て い る．尚，こ の とき

結晶粒 B に 同様 の 陰影は 見 られ ない ．陰影 は ， Pma．　
＝
　23

μN の 除荷後 に 初 め て 観察された ．塑性変形 が ミ
ーゼ ス

の 降伏 条件 に従 あ っ て 発生 す る もの と仮定す る と，平均

応 力 と して 約 450MPa が 得 られ る．

　P ＝94，6 μN に お い て ，結晶粒 A 内の 陰影が 瞬時 に濃

くな る様子 が確認 され た．そ の 直後，結晶粒界 と Cu1Si

界 面 との 会合部 にお い て，Si基 板 内 に 局 所集中 した コ ン

トラス トが 現れ，瞬時に 下 方に 移動 し，停 滞 す る様子 が

確認された （図 6）．停滞時の コ ン トラ ス トの 中心位置は，

結晶粒界か ら約 45   （r ≒ 145   ）で ある．こ の と き，
コ ン トラス トに隣接す る結晶粒 B で は ，塑 性変形領域 の

発 生 は 見 られ ない ，そ の 後，完 全 に除 荷 を行 う と，こ の

コ ン トラス トは消 失 す る．そ の 後，再 び 負 荷 を与 え る と，

同位 置 で 局 所 ひ ずみ コ ン トラス トが発 生 し，
一

つ 前 の 負

荷時の 最大荷重 110．5　pmJに お い て Cu／Si界 面 は 全面 破断

に 至 っ た．こ の ときも結晶粒 B で は塑性変形は 現 れ ない ．

つ ま り，こ の コ ン トラ ス トは ，Cu／Si界面上 に 存在す る
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Fig，4 （a）Load−time　 curve ，　and （b）TEM 　images　before　and
　 　 　 after　tiユe　hユterfacial　fracture．
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Fig5 　Expansion　ofplastic 　region 　j皿 the　Cu　film．
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Fig．6　Development　oflocal 　strain　contrast 　ofthe 　Si　substrate

　　　along 　the　Cu1Si　interface．

弾性 ひ ずみの 集中源 に起 因 して い る．こ の よ うな 局所的

なひ ずみ コ ン トラス トは，開 口 負荷 を受 け る き 裂先端 近

傍 におい て 観察されて い る
1）．本結果 は，Cu ／Si界面 と結

晶粒 界 の 会合部 を起 点 と し て 界面き裂 が 発生 ・伝 ぱ し，
全面 破壊に至 っ た こ と を示 して い る．本 試験片 で は 結晶

粒 A の み が 塑性変形 を行 うた め，結晶粒界 と Cu ／Si界面

との 会合部 で は ，大 きな ひ ず み の ミ ス マ ッ チ が 生 じ る ．
P − 94，6 匡N で 結 晶粒 A が 突然大 き な塑性 変形 を 行 っ た

こ とが き っ か け とな っ て ひ ず み の ミス マ ッ チ が急 増 し，
界面き裂 の 発生および進展 に 至っ たもの と考えられ る．
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