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集束イオンビーム励起化学気相法によるマイ クロ構造体の

作製ど機械的性質の評価

Mechanical Properties ofMicro Structures Fabricated by Focused Ion Beam Chemical 

Vapor Deposition 

松室昭仁¥ 高木誠T

A. Matsumuro t and M. Takagi t 

Ab自tractThree-dimensional micro structures fabricated by focused ion beam chemical vapor d巴position(FIB-CVD) 
are expected to be used as structural materials for MEMS / NEMS. 1n出isr巴search，the square micro structures were 
fabricated by FIB-CVD using probe currents of 48， 200， 1300 and 5200 pA， and Vick巴rshardness tests of the micro 
structures were carried out. The Vickers t巴stsrevealed that the hardness of the micro structures dep巴ndson the probe 
current density. The cross-sectional TEM observations indicat巴dthat the micro structur巴 hasan amoゅhousphase. 
The results show that the consistent fabrication process of the microm巴ter-scalebeam with both ends fixed by the 
FIB-CVD method was established. Mechanical properties of the micro structure with beam shape were investigated 
by three-point bending tests. Using a nano-ind巴ntationapparatus， the bending tests show巴dthat Young's modulus of a 
beam-shaped structure was 20土2GPa and the合actur巴stresswas 2.2土0.1GPa. Furthermore， SEM observation of the 
cleavage surface on a beam-shaped structure after failure showed brittle fracture. SEM-EDS images revealethat a 
homogeneous composition distribution of 94 at.% carbon and 6 at.% gallium over the entire micro structure. 

1.緒言

現在，微細加工技術によって作製した 3次元微小構造体

のMEMS川EMSへの応用が期待されている その技術の確

立によって，立体配線による電子デバイスのさらなる小

型化， 超微小医療機器などの作製が実現すると考えられ

ているそのため，ナノテクノロジーの発展に伴い，様々

な3次元微小構造体の作製方法が研究・開発されてきた.

しかし，実用化されている微細加工技術では， 数 μmオ

ーダーの複雑な 3次元形状の微小構造体を作製するこ と

は困難である.代表的な方法としてシ リコンプロセスや

LIGAプロセスが挙げられるがこれらの方法で作製でき

る微小構造体は準 2次元的な形状であり，よって，厚さ

方向に対 して複雑な形状を作製することは困難である.

そ こで近年 ，集束イ オ ン ビーム励起化学気相法

(FIB-CVD)によって 3次元微小構造体を作製する方法が

開発され， その有効性が注目されている それは，松井

らが CAD上で自由に設計した構造を FIB-CVDによって作

製する方法を考案したこ とに起因する 1-3) それらの微

小構造体はMEMS/NEMS用の構造材料として期待されてい

るが， それには微小構造体のヤング率，破壊強度といっ

た機械的性質などの物性の把握が必要不可欠である.し

かし， マイクローナノ スケールの構造体の変形挙動には

寸法効果 4-6)がある こと が知られてお り， 応用に際して

構造体の外形寸法に対応するスケーノレごとに特性を評

価する必要がある.これまで，リソグラ フィーにより 作

製された静電アクチュエーターに直径 100nm程度の炭
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素細線を FIB-CVDにより形成 し引張り試験を行った報告

7)， FIBにより銅単結品をマイ クロメ ートノレスケーノレに加

工し片持ち梁を作製し曲げ試験を行った報告 5)や AFMに

よる陽極酸化とエッチングにより一辺が数百 日 程度の

台形断面を有する梁の3点曲げ試験を行った報告別など

種々の材料における微小構造体の械的性質に関する報

告 2，3)，9-10)がある しかし，F1B-CVDによる一貫 したプロ

セスで両端固定条件を有するマイク ロメートルスケー

ルの梁状試験片を作製し， 3点曲げ試験によ り機械的性

質を評価 した例はない

そこで本研究では， FIB-CVDによ り作製したマイクロ

メー トルスケーノレの長方形断面を有する炭素からなる

梁状微小構造体の作製法およびナノインデンターを荷

重負荷，変位測定装置として利用 した3点曲げ試験を実

現する方法を考案し，ヤング率，曲げ強度，破壊特性等

の機械的性質を評価する ことを目 的とした.

2.実験方法

本研究では，FIB装置 (SII社製 SMI2050，加速電圧

30 kV) を用いて微小構造体の作製を行った 原料の化

合物ガスにはフェナン ト レンガス (CI4~ho) を用い， それを

ガリウムイオンの照射によ り分解させ，炭素からなる微

小構造体を作製した なお，基板用材料には Si(100)単

結晶ウエハを用いた.

はじめに，作製した微小構造体のビッカース硬度を調

べるため，超微小ビッカース硬度計 (AntonPaar社製

MHT -4) を用いて硬度測定を行った.その際，微小構
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Fig. 1 Fabrication process of a beam shaped rnicro strucωre 

for bending tes包.

マイクロメー トノレスケールの微小構造体のヤング率

や破壊強度等の機械的性質を調べるため，両端固定の梁

状微小構造体を作製し，両端固定条件の曲げ試験を行っ

た 梁状微小構造体の作製の概略を Fig.lに示す. はじ

めに，Fig. 1 (a)に示すように， TEM観察と同様に機械

的性質に優れた構造体が得られるプローブ電流値で縦 5

μm X 横 5μ m X 高さ 35μmの柱状の微小構造体を

作製する.このとき，微小構造体の縦×横の寸法が 5

μmX5μmよりも若干大きくなるように作製し，後で縦

5μmX横 5μmになるよう FIBのエッチング加工で寸

法を調整する.これとは別に，エッチング加工により Si

基板に幅 25μm，深さ 10μmの窪みを作製する 次に，

エッチング加工で柱状微小構造体を基板から切断し，そ

の状態で基板ごと FIB装置から取り出す.マニピュレー

タを使用 して柱状微小構造体を基板上に倒し，再び FIB

装置に入れる そして長さが 35μmになるように柱状

微小構造体の両端にエッチング加工を行う (Fig.1 ( b )) 

加工後 FIB装置から再び取り出 し，マニピュレータを使

って柱状微小構造体をあらかじめ Si基板に形成してお

いた窪みにはめ込む 最後に，柱状微小構造体がはめ込

まれた基板を FIB装置に入れ，柱状微小構造体の両端に

それを固定するための縦 10μmX横 10μmX高さ 5μm

の構造体を FIB-CVDにより作製し，柱状微小構造体を固

定する (Fig.1 ( c)) .以上のプロセスにより 3点曲げ試

験に供する梁状微小構造体試験片を作製した 梁状微小

構造体の機械的性質を直接的に評価するため，ナノイン

デンター (CSIRO社製 UMIS2000) により曲げ試験を行っ

た その際，曲率半径が 5μmの球状圧子を用い， 0.5， 

1， 5， 10， 20 rnNの微小荷重を梁状微小構造体の中央部

に加え，発生する微小変位を測定した.それによって

得られた荷重と変位の関係から梁状微小構造体のヤン

Fig. 2 SIM images of squar巴shapedmicro structures 

fabricatedby different probe currents: ( a ) 48 pA， ( b ) 

200 pA， (c) 1300 pA， (d) 5200 pA. 

グ率を算出した なお，ヤング率の算出には，材料力学

で一般に用いられる両端固定梁の公式を用いた

以下に概略を示す.

長さ L，幅と高さがそれぞれ bとhの梁に，荷重 Pを

加えるとき生じるたわみ yにより ヤング率 Eは，

1 PL3 
E= ・ ・・・ ・(1 ) 

y 1921z 

となる ここで lzは断面 2次モーメン 卜で

17 bh3 -
“ 12 

である.また，破壊強度 σ bは，

PL 
σム=一一一

v 8Z 

である ここで zは断面係数で

( 2 ) 

( 3 ) 

Z = bh2 • ・・・ ( 4 ) 

により算出した

さらに，FIB-CVDで作製した微小構造体の内部の組織

および組成を調べるため，曲げ試験後の梁状微小構造体

の破面をSEM-EDS(JEOL社製JEM6700F)を用いて分析した

3.実験結果および考察

3. 1 微小構造体の硬度に及ぼす作製条件の影響

Fig. 2 ( a) ~ (d)は3 それぞれ種々のプローブ電流値で

作製した微小構造体の走査イオン像 (SIM:Scanning Ion 

Mi croscopy) である.プロープ電流値 48，200， 1300 
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作製できた.これは高いプローブ電流密度では微小構造

体が徽密化 し，硬度が高くなったものと考えられる.

以上の結果，プローブ電流値 200pAを本研究における

微小構造体の最適作製条件とした.以下に述べる微小構

造体の機械的性質や組織を評価する実験は，プローブ電

流値 200pAで作製したものについて行った.

3. 2 微小構造体の組織

Fig.4は，TEMで観察した微小構造体の断面である こ

のTEM像は全体が均一で， 結品の存在を示すような明瞭

なコン トラス トは見られなかった.電子線回折図形を撮

影した結果，アモルフアスであることを示すハロー リン

グが得られた.従って，微小構造体はアモルフアス構造

を有するため，機械的性質の異方性を持たないと判断さ

れる

3. 3 梁状微小構造体の曲げ試験による機械的姓震の評

価

Fig. 5に，作製した梁状微小構造体の SIM像を示す.

梁部分は長さ 25μ mX幅 5μmX厚さ 5μmで， 両端の

みが基板と固定されている.

ナノイ ンデンターを用いて， 梁の中央部に荷重 0.5mN 

及び lmNを作用させて曲げ試験を行った.得られた荷

重左変位の測定結果を Fig.6に示す 両荷重についての

測定結果は，ほぼ同ーの曲線上にあることから，再現性

が確認された また，負荷時と除荷時の荷重変位曲線が

ほぼ同一で，ヒステリシスはほと んどなく ，除荷後の変

位もほぼゼロであった.従って， このときの梁状微ノj

阻

SIM image of a b巴amshaped micro structure， 

周囲

E 
Fig.5 

Fig. 4 Cross -sectional TEM image and dif企actionpattem 

of micro structure. 

は所望の形状の微小構造体を作製できた (Fig.2(a)~(c)).

しかし，プロープ電流値 5200pAで作製した微小構造体

は外縁が丸みを帯び，高さも他の条件に比べて低かったー

また，イオンビームによる化合物ガスの分解が十分に起

こらなかったために形成されたと考えられる溝も表面

上に見られた(Fig. 2 ( d ) ) このようにビーム直径が

大きくなるプローブ電流値 5200pAでは所望の形状の微

小構造体を作製で、きなかった

プローブ電流が微小構造体の硬度に及ぼす影響を調

べるため， Fig. 2に示した 4つの微小構造体についてビ

ッカース硬度を調べた.ビッカース硬度，プローブ電流

値及び対応するプローブ電流密度(プローブ電流値をビ

ームの照射面積で除した値)の関係を Fig.3に示す な

お，電流密度はプローブ電流値の低いものから 12，20， 

17，7.5A/cm2である目その結果，プローブ電流値 200

pA(電流密度 20A/ cm2)で作製した微小構造体の硬度が最

も高いことが分かつた.微小構造体のビッカース硬度と

プロープ電流値には相関関係はなかった.しかし，ビツ

カース硬度とプローブ電流密度の聞には相関関係が見

られ，高いプローブ、電流密度で、は高硬度な微小構造体を
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Fig. 6 Relationship between load and displacement of a 

beam shaped micro structure ( maximum load : 0.5 mN and 1 

Displacement， 

Fig. 8 SEM images of a beam shaped micro structure 

fractured by bending test: ( a ) whole image， (b) 

region A. 

FIB-CVDにより炭素から成る微小構造体を作製し，両端

固定の曲げ試験によりその機械的性質を調べた その結

果，以下のことが明らかになった.

( 1 ) 微小構造体の硬度はプローブ電流密度の影響を

受け，電流密度 20A/cm2で最も高硬度な微小構造体を作

製できた

有の性質である と判断される

4.結言

造体の変形は弾性変形であると判断される.梁状微小構

造体の 0.5mN及び 1mN負荷時の変位より ，式(1 )よ

りヤング率を算出した.その結果，梁状微小構造体のヤ

ング率は 20士2GPaであった.

次に，梁状微小構造体の破壊強度を調べるため，さ ら

に荷重を 印刷及び破壊に至るまで増加させて，曲げ試

験を行った.その測定結果の一例を Fig.7に示すが，同

条件で行った再現実験でも同様な結果が得られた.梁状

微小構造体は荷重 15mNで変位が急激に増加した よっ

て3 この荷重 15凶が梁状微小構造体の破壊荷重である

と判断される これより破壊強度を式 (3 )より算出 し

た結果， 2.2士O.1 GPaであった.

得られた物性値の妥当性を判断する必要があるが，マ

イクロ一ナノスケールの構造体では，前述したように外

形寸法や作製条件の違いによる表面構造および内部組

織の差異に起因した寸法効果があり定量的な比較は困

難である.M.Kiuchiら7)は本研究と同ーの FIB-CVDによ

りフェナン トレンガスを用いて直径 100nm程度の炭素

細線を引張り試験によりヤング率 42.6-80. 7 GPa，破壊

強度 4.3 GPaと報告している これらの値は本研究の結

果と比較するといずれも大きい.しかし，一般的に寸法

の減少に伴い強度等が増加する こと 4-6)から，報告の試

験片サイズが本研究でのものより一桁程度小さいこ と

から，定性的にはこれまで、知られている寸法効果による

変化と一致した傾向である.さらに， 3. 1節で述べたよ

うに照射電流密度の変化による硬度変化などの試験片

作製条件の違いによる物性値の差異を考慮すると，本実

験結果の妥当性が示唆できる.

3. 4 曲げ試験後の組織観察

梁状微小構造体の破壊の様子を詳しく調べるために，

SEMを用いて破断部の観察を行った 梁状微小構造体の

破断部の SEM像を Fig.8 ( a) ， (b)に示す.(a)より構

造体内部にはボイドなどのマクロな欠陥はなく紋密な

組織である また，破断部の形態及び，そこから飛散し

mN). 
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(2 ) 数 μmスケーノレの試験片寸法を有する両端固定の

梁状微小構造体を FIB-CVD法で一貫して作製できるプロ

セスを確立できた

(3 ) 梁状微小構造体は曲げ試験において弾性変形を

示し，ヤング率は約 20::!::2GPaであった また，破壊荷

重は 15酬で破壊強度は 2.2 ::!:: O. 1 GPaであった.

(4) 梁状微小構造体の破壊は脆性的であった.

(5 ) 微小構造体はアモルファス構造を有し，炭素と 6

at唱のガ リウムを含む均ーな組成とボイド等のマクロ

な欠陥のない均一な組織であり ，得られた機械的性質は

木炭素材料固有のものであった
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