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原子間力顕微鏡(AFM)と透晶型電子顕微鏡(TEM)を用いた

シリコン単結晶のマイクロ摩耗プロセスの解明
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1.緒 -各
国

地球環境問題や資源問題などに起因する省エネルギー化

や高齢化社会の到来といった時代背景のなかで、より高機能

な機械システムや、それを実現するための高度な技術の開発

が必要とされている。そうしたなかで特に、医療分野をはじ

め様々な分野で、マイクロシステムやナノデバイス

(MEMS/NEMS)とし、った、これまでにない高精細な機器の開発

が期待されている。それらの実現には、サイズダウンに伴っ

てこれまで以上に材料技術が重要になり、マイクロ/ナノス

ケーノレの摩擦・摩耗などの極微細な現象の解明が一つのキー

テクノロジーになる。

近年、比較的簡便にナノスケーノレの表面形状の高精度な測

定が可能な方法として、原子間力顕微鏡(AFM)が注目されて

いる。さらにそれを用いると、ナノスケールの加士や摩擦も

可能になる。これまでにAFMやナノインデンターを用いてマ

イクロ/ナノスケーノレの摩擦や加工について研究はされては

いるが 1)一川、阻MS/NEMSに主要な構造材料として使用される

シリコン単結晶について、微小領域・微小荷重下で、の摩擦・

摩耗に伴う微細組織の変化を系統的に詳細に調べ、その摩

擦 ・摩耗現象を解明した例はほとんどない。

そこで本研究では、 AFMを用いて微小領域・微小荷重の摩

擦・摩耗を行い、それに伴う微細出且織の変化を透過型電子顕

微鏡(TEM)を用いて詳細に調べることにより、シリコン単結

晶のマイクロ/ナノスケールの摩擦 ・摩耗現象を解明するこ

とを試みた。その際に、 筆者らがこれまでの研究において開

発した、任意の微小領域の断面をT聞で観察可能なナノレベ

ルの構造解析技術を利用した。
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2. 実験方法

(1)原子間カ顕微鏡(即時を用いた引掻き摩擦試験

図1に示すように、 AFMを用いて、 200μNの微小荷重をダ

イヤモンド探針に作用させて、 Si単結晶ウエハの(100)面に

[110J方向に長さ 10μmの lラインの引掻き摩擦を行い、そ

れを繰り返し走査させることで 10μmXI0μmの範囲に面状

に摩擦を行った。その際に摩擦条件と して、探針の走査ライ

ン数(走査間隔)を種々 変化させることによって、各走査ライ

ンに対応して生じる摩耗部聞の重なり状態(重なりの度合

い)を変えることにより、 摩擦・摩耗プロセスの種々の段階

を再現した。すなわち、走査ライン数が小さい場合は、ライ

ン状の摩耗部聞の重なりが少ないので摩擦 ・摩耗の初期段階

にあたり、走査ライン数が増加するにつれて摩擦 ・摩耗が進

行していくことに対応している。

向

図1 AFMを用いた引掻き摩擦試験の模式図

引掻き摩擦試験に伴って生じる摩耗部の形状を、AFMで高

精度に測定した。それにより、走査ライン数の増加、すなわ

ち摩擦・摩耗の進展に伴い、表面形状がどのように変化する

かを明らかにする。

(2)摩耗粉の観察および分析

上記のAFMによる表面形状測定とともに、 走査型電子顕微
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鏡(SEM)による表面観察を併用して、摩耗粉の発生を調べた。

発生した摩耗粉の形状はSEMおよびTEMで調べ、その微構造

はTEMによる高分解能観察および電子線回折で、また組成は

TEM-EDS分析により調べた。

(3)摩耗面の断面T凹観察

種々の走査ライン数で引掻き摩擦試験を行うことにより

生じた、 10μmX10μmサイズの微細な摩擦・摩耗部の断面を

TEMで観察して、摩耗の進展に伴うシリコン単結品の微構造

変化を詳細に調べた。微細な摩擦・摩耗部から断面TEM観察

用の試料を作製する方法は、あらかじめシリコン単結晶表面

に形成しておいたビッカース圧痕のアライメントマークを

たよりにして、微細な摩擦 ・摩耗部を集束イオンビーム装置

(FIB)を用いて薄片化することによって行った。

(4)マイクロ摩耗プロセスの推定

種々の走査ライン数で引掻き摩擦誌験を行うことにより

生じた摩擦・摩耗部についての、 AFMによる形状変化測定結

果やTEMによる微構造変化の観察結果、および摩耗粉の SEM

とTEMによる観察・分析結果を統合して、シリコン単結晶の

マイクロ摩耗フ。ロセスを推定する。
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3. 実験結果及び考察

(1)摩擦に伴う形状変化

図2及び図3は、それぞれ種々の走査ライン数で引掻き摩

擦を行ったシリコン単結晶表面のA間像及ひやその断面プロフ

ァイノレをまとめたものである。走査ライン数32ラインでは、

引掻き摩擦で生じた摩耗部に、 lラインごとの摩耗痕が明瞭

に現われている。 32~128 ラインでは、走査ライン数の増加

にイ料、摩耗深さは増加し、摩耗面は平滑化していく。しかし

256ライン以上では、摩耗に伴い Siから剥離した摩耗粉が表

面に堆積するため、大きな凹凸が観察された。走査ライン数

の増加に伴い摩耗深さは増加して平滑化する傾向にある左

考えられるが、摩耗粉の堆積により実際の摩耗形状が不明瞭

となっている。

図2種々の走査ライン数で引掻き摩擦を行った

シリコン単結品表面のAFM像、

走査ライン数 (a)32、(b)64、(c)128、(d)256、

(e) 512 

(a) 1321ine 
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(b) 

(。

(e) 

図3種々の走査ライン数で引掻き摩擦を行った

シリコン単結晶表面の断面プロファイノレ、

走査ライン数 (a)32、(b)64、 (c)128、

(d) 256、(巴)512 



69 

走査ライン数 32~128 ラインの摩擦条件では、摩耗面近傍

に摩擦時に生じた弾性歪みの発生を示す湾曲した模様がは

っきりと見られた。 また、走査ライ ン数 32~ 1024 ラインの

全ての摩擦条件で転位が発生し、特に摩耗が進行した 512ラ

インでは転位のサイズが増大して、転{立が明瞭に観察される

ようになった。それらは Si単結品(100)表面に対して 55'傾

いた(111)面上の転位または転位ルーフ。であった。一方、摩

擦に伴い Si単結晶がアモルファス化することによって生じ

るアモルフアス Si 相は、走査ライン数 32~128 ラインの摩

擦条件では、走査ライン数の増加に伴ってその量が増大しな

がら表面全体を均一に覆うようになり、走査ライン数に対応

した周期的なくさび形の形状に変形する様子が観察された。

このことより、アモルファス Si相は延性的な性質を持つも

のであると考えられる。しかし走査ライン数256ライン以上

になると、アモルファス Si相の量は走査ライン数の増加に

イ半って減少傾向へと転じ、走査ライン数256ラインの TEM像

には表面から剥離したアモルファス Si相も観察された。こ

の傾向は走査ライン数の増加に伴って大きくなり、走査ライ

ン数 512ラインではアモルファス Si相は摩耗面にごくわず

か残るのみとなった。

アモルフアス Si相の厚さと摩耗深さとの「謝系を図5に示

す。走査ライン数の増加に伴い、すなわち摩耗の進行に伴い、

摩耗深さは増加し、アモルファス Si相の厚さは減少する。

原子問力顕微鏡(AFM)と透過型電子顕微鏡 (TEM)を用いたシリコン単結晶のマイクロ摩耗プロセスの解明

(2)摩擦に伴う微構造変化

図4(a)~ (巴)は、種々の走査ライン数での引掻き摩擦によ

り生じたシリコン単結晶の摩耗断面の TEM像である。
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(3)発生した摩耗粉の形状と微構造

図6は、走査ライン数 512の引掻き摩擦によって生じた摩

耗粉を SEMで観察したものである。摩耗面の周りに観察さ

れた摩耗粉の形状は、通常の切削加工で発生する切り粉に似

た薄片状をしていた(図 6(a))。また、摩耗面上に残ってい

た摩耗粉の形状は、同様に薄片状ではあるものの、摩耗面の

周りに観察された摩耗粉に比べて大きさが小さかった(図6

(b) )。

図7は、走査ライン数 512の引掻き摩擦によって生じた摩

耗面の断面を TEMで観察したもので、摩耗粉を残したまま

固定した状態で観察していた。厚さが約 20nm で 100~

scr.tched 
surface 

図4種々の走査ライン数での引掻き摩擦により
生じたシリコン単結晶の摩耗断面の TEM像

走査ライン数(a)32、(b)64、(c)128、(d)256、

(巴)512 

50nn、
Si剖r1_glecrystal 
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150nm程度の大きさを有する薄片状の摩耗粉が、摩耗面上に 図8は、引掻き摩擦によって生じた摩耗粉の単体を、 TEM

積層している様子が観察された。この TEM像は摩耗粉が多 で観察した結果である。摩耗粉の形状は薄片状で、電子線を

く存在した領域を観察したもので、 摩耗面においては摩耗粉 透過するほど厚さが薄いことがわかる(図 8(a))。この摩耗

が存在しない領域が多くを占めていた。 粉の高分解能T印観察を行った結果、Si単結品の規則的な結

品構造は見られず、アモノレフアス構造をしていた(図 8(b))。

さらに、摩耗粉の電子線回折を行うと、アモルファスを示す

ハローリングと共に、結品のスポットがわずかに観察された。

このことより、摩耗粉の大部分はアモノレファス構造で、微結
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図6走査ライン数512の引掻き摩擦によって生じた
摩耗粉のSEM像

(a)摩耗面の周りにある摩耗粉

(b)摩耗面上に残っている摩耗粉

図7走査ライン数 512の引掻き摩擦によって生じた
摩耗面の断面の TEM像(摩耗粉を残した状態

で観察している)

晶が微量混在していると言える(図 8(c))。

(a) 

200nm 

図8摩耗粉のTEM観察結果
(a) TEM像、(b)高分解能TEM像、
(c)電子回折図形

EDS元素分析をした結果、摩耗粉はSiから成っていた。以

上の摩耗粉に関する種々の観察 ・分析結果、および前述(2)

の摩擦に伴う微構造変化に関する実験結果から考えると、摩

耗粉は、引掻き摩擦時に表面に生じるアモノレファス Si相が、

摩耗の進行に伴い剥離したものであると言うことができる。

(4)シリコン単結品のマイクロ摩耗プロセスの考察

上述の(1)~ (3)で述べた、シリ コン単結晶の微小荷重 ・微

小領域における摩擦 ・摩耗挙動と微構造変化に関する実験結

果をもとに、シリコン単結品のマイクロ摩耗プロセスを以下

のように考察した。

①摩耗初期段階では、微小な転位や残留弾性歪みが発生し、

シリ コン単結晶がアモルファス化した厚さ 50nm程度のアモ

ノレファス Si相がほぼ表面全体を覆う。転位や残留弾性歪み

は、アモルファスSi相直下の単結品部分に存在する。

②摩耗が進行するにつれ、引掻き摩擦によって表面のアモ
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形状が明瞭になってくる。

④摩耗がかなり進行すると、表面のアモルブアス S工相は微

量またはほとんどなくなり、転位のサイズは大きくなって

(111)面上にあることが明瞭にわかるようになる。

以上のように摩耗フoロセスを推定したが、①で述べたシリ

コン単結晶のアモノレファス化は、以前の実験 10)，11)から、微小

荷重の作用により歪みや転位が発牛今し、それらがもとになっ

てアモルファス化すると考えられる。表面に層状に発生する

このアモルファス Si相は、形状変化が起こりやすく、単結

晶状態に比べて軟らかし、ように思われる。④で述べた、摩耗

が進行するとアモルファス Si相が新たに発生しにくくなる

原因は、シリコン単結晶表面近傍に何らかの変化が生じて、

硬化したためと考えられる。

4. 結言

AFMを用いて、シりコン単結晶を試料として、微小領域・

微小荷重の摩擦・摩耗を行い、それに伴う微構造変化を TEM

などを用いて詳細に調べるととにより、シリコン単結晶のマ

イクロ/ナノスケーノレの摩擦・摩耗現象を解明することを試み

た。得られた実軌結果をもとに、シリコン単結品のマイクロ

摩耗フ。ロセスは、①転位及ひ残留弾性歪みが発生し、摩耗表

面がアモルファス化する。②表面のアモノレフアス Si相が剥

離して、それが摩耗粉となる。@新たなアモノレファス Si相

の発生が抑制される。残留弾性歪みが消滅するのに伴って、

(111)面上の転位のサイズが増大する。という過程で推移し

ていく。
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