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第1章緒論

近年，加工技術の発展，精度向上に伴い半導体回路や機械部品は軽量化，小型化されて

いく傾向にある.その例として，ナノマニピュレータ，ナノムーパなどの医療用分野での

ナノマシンの実現(1)，また多自由度光駆動ナノマシンなど実現(2)が挙げられる.またカーボ

ンナノチューブ，フラーレンなどの素材が開発されるなど，我々の身の回りの製品にナノ

テクノロジーが使用されている.このように様々な分野でナノテクノロジーが注目され，

我々の生活の中に浸透し，更なる社会発展に必要不可欠な技術となっている.その上で，

ナノテクノロジーが今後進化，発展していくためには，加工寸法の低下，加工精度の向上

など，更なる微細加工技術を確立する必要性が高まってきている.

微細加工技術については，小野寺らによるレーザー微細加工0)，津村らによる Siウエハ

のナノ引っかきによるナノ構造創成の検討刊，白樫らによる SPMを用いた室温動作単電子

トランジスタの開発(5)， Dengらによる固定されていないナノ多孔性薄膜のモデリングや設

計および組立(6)などが行われてきた.上記の微細加工技術の研究は半導体デバイスの製造プ

ロセスを目的に行われており，半導体デ、パイス技術の向上には微細加工技術の発展が重要

かつ必要不可欠で、あることが言える.

本研究室では，ナノ領域に関して SPMの一種である AFMを使用して金属表面のナノス

ケール微細加工を試みてきた.森口(7)は，初等解析法，すべり線場法， FEMの 3方法でマ

クロな領域での押し込み深さと荷重の関係についての解析を行った.また，上田(8)は AFM

プロープの動作性を調べ，その補正方法を検討し，アルミニウム，金，銅の 3種類の試験

片にナノインデンテーション加工を行い，加工可能な深さ，加工形状，加工精度などの検

討をした.また，得られた圧痕をもとにナノスケーノレでの材料の硬さ相当値を計算して，

マクロな硬さ値(ピッカース硬さ)との比較を行った.近藤ら(9)は，加工痕の探索を容易に

するため，探索方法の検討を行うとともに，加工精度の向上について検討を行った.杉山

ら(10)はカーボン薄膜に加工を行い加工形状，加工精度，深さ，硬さなどの研究を行った.

本研究では，より正確な加工を行うためにアルミニウム試験片に押し込み加工を行い，

加工プログラムの再検討と，硬さ相当値の検討を行った.さらに，浅田らの ZnOナノワイ

ヤーのカソードルミネッセンスの偏光特性(11)，松津らの ZnOナノロッドを組み入れた横方

向電圧印加型直流ELデバイス(12)，Yaminiらの多孔性と定型リソグラフィを使用する電着に

よる ZnOマイクロ・ナノ構造の製作(13)，Tapilyらの原子層堆積ベースの ZnO薄膜の機械的

および、構造的特性評価(14)，Yanらの単一の酸化亜鉛ナノマイクロロッドの機械的性質の面の

依存性(15)などナノ領域での応用がされ始めている酸化亜鉛の単結晶基板への加工を試みた.

酸化亜鉛は，塚崎らの ZnO青色発光ダイオード(16)など，新たな青色発光ダイオード(LED)

の材料として，従来の材料に比べて大量生産の方法が確立されていること，コストが安く

済むことなどから注目されている.しかし実際に LEDを製作する上で，山本らの反応性プ

ラズマ蒸着法による ZnO薄膜の特性と応用(17)にあるようにパターンニングでエッチング、す
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る際，強酸・強アルカリに弱いなど使用する薬品類が限られる.また近年の環境に配慮す

る社会の動向からも，薬品を使用するエッチング・パターンニングでも環境対策を模索す

る動きがあり (18)，薬品を使用しない代替案のーっとして機械的な方法でパターンニング等

の微細加工を行うことが考えられる.そこで，本研究では代替のナノスケールの加工技術

の確立を目指して， ZnO単結晶基板に押し込み加工を行い，加工形状，深さの検討，硬さ

の評価法の検討を行った.

三重大学大学院 工学研究科



第2章実験方法

2.1 供試材および試験片

2.1.1 供試材

3 

本実験で用いた供試材は，市販の工業用純アルミニウム軟質材(日本軽金属製， All00-u， 

公称板厚 0.8mm)，酸化亜鉛単結晶基板(東京電波製，公称板厚 0.5mm)である.酸化亜鉛単

結晶基板は化学機械研磨後， 2時間 14000 Cで焼きなまし，再度化学機械研磨されたもので

ある.図 2.1に酸化亜鉛の結晶構造を示す.酸化亜鉛の結晶構造はウノレツ鉱構造をとってい

る.

e Zn 
。。

Fig.2.1結晶構造 (ZnU)

図2.2に結晶の面の種類について示す.面の取り方によって，無極'1主面(a-plane，m-plan)， 

半極性面(r-plane)，極d性面(c-plane)の種類がある.極性面にはZn原子の面か0原子の面かの

違いでZn極性面と0極性面の二つの種類がある.主にこの極性面の違いは電気的特性など

があげられる.本研究では，このうち，極性面に加工を行った.

三重大学大学院工学研究科
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争 Zn

。

Figユ2 結晶面の種類(2:nO)

表2.1にA1100-0材の単軸引張り特性値を，表2.2に化学成分を示す.

Table 2.1 A 11 00・0材の単軸引張り特性値

Directi()_J!_ r _] 。 45 90 Mean 

n value事 0.26 0.28 0.28 0.28 

rvalue 0.73 0.67 0.88 0.74 

F value* [MPa] 178 176 173 176 

Tensjle Strength酢fPa] 94 92 91 92 

Total elon箆.ationf%l 30 35 36 34 

*σ=F:εn 

Table 2.2 All00-0材の化学成分(%)

2.1.2 試験片

アルミニウム試験片は長さ 10mm，幅3mmの小片を服部(10)の方法で24%圧縮して表面を

平滑化したものを使用した.酸化亜鉛単結晶基板は 1辺 10mmの正方形板のものをそのま

ま使用した.アルミニウム試験片表面の算術平均粗さ九=30nm，酸化亜鉛単結晶基板のι

三重大学大学院工学研究科
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=20nmである.図2.3にアルミニウム試験片表面のAFM画像及び断面曲線，図2.4に酸化

亜鉛単結品基板表面の AFM画像及び断面曲線を示す.算術平均粗さ Raを2次元に拡張し

たものを算術平均面粗さ Saとすると，走査範囲 30x30μばにおけるアルミニウム試験片の

Sa=9nm，酸化亜鉛単結晶基板のSa=O.4nmである.酸化亜鉛単結晶基板はJ Zn極性面， 0極

性面の二つの面とも組さや表面の様子に違いはなかった.

回凹

0.00 
0、..  圃圃圃圃圃圃圃圃 圃圃圃圃圃圃圃圃圃

10.00司・・・圃・・・・

20∞、-

50 

525 

也 o
Q) 

出
-25 

-50 

0 

30 ∞ x30 ∞ [~mJ z 日開-500.00抑nJ

(a) AFM画像

30 
Horizontal pos託ion/μm 

(b)断面曲線

Fig.2.3 アルミニウム試験片の表面(圧縮予変形材，圧縮率24%)
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Figユ4 酸化亜鉛単結晶基板の表面(Zn極性面)

2.2 硬さ

硬さの概念として現在もっとも妥当とされるものは， rある物体の硬さとは，それが他の

物体によって変形をあたえられようとするとき呈する抵抗の大小を示す尺度で、あるj とい

う抽象的なものである.ゴム，プラスチック，金属，セラミックスなどの各種材料に対し

て硬さを一つの基準で、測定することは，かなり無理があることが直感的にも理解できる.

しかし， 一般的に広く硬さ試験が行われているのは，たとえば引張りの時どの程度伸び

るのか，降伏応力はどれくらいか，破断強度はどの程度かなどといった機械的特性をあら

かじめ測定し，硬さとの相関関係をつかんでおけば機械的特性の代用特性として意味があ

るとされているからである.

硬さを測定する試験機の種類は極めて多いが現在JISに規定されている金属に対する硬

さ試験法(押し込み硬さ試験法)としては，ブリネル硬さ，ビッカース硬さ，ロックウェル硬

さ，ヌープ硬さの 4種類がある.これらの試験法は，圧子を材料表面に押し込み，くぼみ

三重大学大学院 工学研究科



7 

をつけ， そのときの荷重とくぼみの関係で硬さを表現する方法である.

2.2.1 ピッカース硬さ(11)

ビッカース硬さ試験法は，押し込み硬さ試験の一種である.その特徴とするところは，

くぼみの形状が幾何学的相似形であるためマイヤーの法則が成り立ち，均質な材料に対し

ては加えられる荷重の大小に関係なく一定の硬さ値を求めることができる点にある. ピッ

カース硬さで用いられる圧子は，ダイヤモンドでできており，底面が正方形の四角錐(図 2.5)

を用いたもので，圧子の変形を考慮しなくてもよい.この正四角錐を試料に押し込むと，

押し込み深さが異なってもくぼみは常に相似形になるので，硬さは正四角錐の面角に依存

する.

ピッカース硬さ HVの定義は，対面角が 1360

験面にくぼみを付けたときの試験荷重と，

のダイヤモンド正四角錐の圧子を用いて試

くぼみの対角線長さから求めた表面積とから次式

で第f:Iした値のことをいう.

ここで，

HV:ピッカース硬さ

F:試験荷重 N

【 2Fsin竺【
HV=主=0.102ー÷三 =0.189~
S cL. dL. 

S:くぼみの表面積 mm2

d:くぼみの2方向での対角線長さの平均 mm

lf/:ダイヤモンド圧子の対面角。

(2.1) 

正136"
Fig.2.5 ダイヤモンド圧子の形状

2.2.2 ピッカース硬さ測定方法(12)

ピッカース硬さの測定で使用したピッカース硬さ試験機(島津製作所製，島津微小硬度計

M2型)の主な仕様，測定手順を以下に，外観写真を図2.6に示す.

仕様

試験荷重

荷重機構

顕微鏡倍率

計測接眼鏡

25， 50， 100， 200， 300， 500， 1000 gf 

テコ機構電動式自動負荷方式

観察用 100倍(対物 10倍，接眼 10倍)

くぼみ測定用 400倍(対物40倍，接眼 10倍)

最小目盛 1目0.5μm

最大測定長 200μm 

三重大学大学院 工学研究科



荷重保持時間 5， 10， 15， 30， 45 secの5段階

試料最大高さ 60mm 

試料微動台 面積 120mmX 120mm 

微動範囲 XY各25mm

最小目盛 O.Olmm 

測定手順

①試料をパイスにつかんで測定位置におく.

8 

②負荷テコの受皿上に所要の負荷重錘をのせる.本試験ではアルミニウム試験片では

100gfを，酸化亜鉛単結晶基板では500gfを使用した.

③ レボルパの回転ツマミを持って左方に回し観察用対物レンズ:(10倍)を鏡筒に合わせ

る.

④粗動ノ、ンドノレおよび照準用微動ツマミを回して照準し，さらに2個のステージ移動用

マイクロメータを回して試料表面を観察して所要の個所を大略決定する.

⑤ レボノレパの回転ツマミを右方に回し測定物対物レンズ(40倍)を鏡筒に合わせ，照準用

微動ツマミ及びステージ移動用マイクロメータをさらによく調整し基準目盛りの 80

線とそれと直交する縦基準糠との交点上で被測定微小部分の表面を照準する.

⑥ レボノレパ回転ツマミを左方に回し，ダイヤモンド圧子を鏡筒の下に移動させる.

⑦負荷時間を設定し，ロードスイッチを押す.すると，モーターが回転して負荷ランプ

が点灯し荷重が負荷される.所定の時聞が経過すると負荷テコは元の位置に戻り，負

荷ランプは自動的に消える.本試験では，負荷時間を 15秒に設定した.

⑧レボルパ回転ツマミを右方に回し測定用対物レンズ(40倍)にして顕微鏡の焦点を確

かめ，くぼみの対角線長さを2方向測定し，この値の平均値を算出して硬度に変換す

る.

以上を各試験片それぞれ 3回ずつ繰り返し測定した.またそれぞれの測定で得られた硬

さ値を表2ム 2.4に示す.

Table 2.3 A 11 00-0のピッカース硬さ(圧縮予変形材，圧縮率 19%)

Diagonallength [JlIll] Diagonallength [μm] Average [μm] HVO.l 

① 75.6 76.2 75.9 32.2 

② 74.0 73.0 73.5 34.3 

③ 72.0 72.5 72.3 35.5 

Average 34 

三重大学大学院工学研究科
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Table 2.4 酸化亜鉛単結晶基板のピッカース硬さ

Diagonallength [凹叫 Diagonallength[μm]1 A verage [μm] 

52.0 I 51.2 I 51.6 ①
一
②
一
③

51.5 

52.4 

HVO.5 

348 

343 

340 

343 Average 

Fig.2.6ビッカース硬さ試験機

2.3 実験装置

本実験では，走査型プロープ顕微鏡 (SPM)の一種である原子間力顕微鏡 (AFM) を用

いて，押し込み加工及び加工痕の観察を行った.

マイクロプロープを走査する顕微鏡の総称である SPM(ScanningProbe Microscope)は，高

倍率で試料表面の凹凸像(AFMコンタクトモード，AFMダイナミックモード，STMモード)，

または表面走査時の水平力(LFMモード)が得られる. SPMにより，表面の凹凸や摩擦力を

数値データとして得られるので，ナノメータスケールでの観察に適している.

以降で， AFMの概要と使用方法について説明する.

2ふ1 AFMでの観察および測定原理

本実験での観察と測定はコンタクトモードで、行ったので，以下コンタクトモードについ

て説明する.

測定の原理図を図 2.8に示す.コンタクトモードでは，プロープを試験片表面に近づけて

試験片表面とプロープとの聞に働く斥力を検出することによって，試験片表面の形状を観

察することができる.装置の検出部にあたるカンチレバーは，図2.9のように微小な構造体

三重大学大学院 工学研究科
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であり，半導体プロセスを用いて製作されている.このカンチレバーの先端に取り付けた

プロープを試験片表面に近づけると試験片との間で働く原子間力によって図 2.7に示すよ

うにカンチレバーはたわむ.このわずかな変位は，半導体レーザーからのレーザー光をカ

ンチレバーの背面で、反射させ，その反射光の位置移動を分割型フォトディテクターによっ

て検出することで拡大される.この検出法を光てこ検出法と呼ぶ.

このように探針と試料表面の間で働く力をカンチレバーのたわみによって検出し，この

力を一定に保つように探針一試料間の距離を制御しながら試料表面に沿って走査し，制御

量を試料表面像として画像化する.

Photo detector 

Beam splitter 

フド:
P由民醐erノ

Figユ7 光てこ検出法

2ふ2 AFMの装置構成

本実験で使用した AFMは，本体 SPM9500J3(島津製作所製)， パーソナノレコンビューター

(DELL製， OPTIPLEX GX150)，カラーディスプレイモニター(MITSUBISHI製， RD17GXll) 

及び除振台(九ffiI則 TSU製， AZ-S)から構成される.また，測定用カンチレバーは，ピラミダ

ル形状プロープを持つ OLYMPUS製， OMCL-TR800PSA-lを使用した.測定用カンチレバ

ーの主な仕様を表 2.5に示す.また，カンチレバーの外形を図 2.8に，カンチレバー先端の

プロープの写真を図 2.9に示す.

Table 2.5 AMFコンタクトモード用カンチレバー(OLY孔1PUS製)

製品名称 OMC・TR800PSA-l

SiN 

Radius 

[nm] 

く20

Shape 民1aterial

三重大学大学院 工学研究科
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3.7mm 
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0
=

測定用カンチレバーの外形Fig.2.8 

測定用プローブの SEM像Fig.2.9 

装置の構成は大別すると以下のようになる.

AFMユニット

試験片を3次元に動作させるヒ。エゾスキャナー，カンチレバー並びに光てこ検出部，

AFMヘッドを試験片に対して大きく上下させる Z軸駆動部，及び除振機構から成る.

、‘F
J

1
1
 

〆，‘、
、

制御ユニット

試験片を装着したスキャナーを走査，

(2) 

フィードバック制御して測定データを収集

する.

データ処理系(3) 

制御ユニットからの測定データをホストコンビューターに取り込みリアルタイム

図2.10にSPM・950013の外観を示す.

でモニターに表示させる.

以下に，主な仕様を示す.また，

一仕様一

最大走査範囲(X・Y): 30μmX30μm • 

工学研究科三重大学大学院



- 最大測定範囲(Z): 5μm 

・変位検出系:LD/光てこ/4分割PSD
. 試験片最大形状: F 24mmX8mm 

・制御方式:Digital Signal Processorによるデ、ジタノレ方式
・OS: Windows98 

12 

・画像処理:傾斜補正，ノイズライン除去，局所フィルタ，周波数フィルタ，画像拡
大，画像反転，画像回転など

・画像解析:断面形状解析，線粗さ解析，表面粗さ解析，パワースベクトノレ解析，自
己相関解析，フラクタル解析など

・画像表示:濃淡画像表示(測長可能)， 3次元表示(Solid，Height， Lines， Mesh)など
. 複数画面表示:最大40画面

Optical microscope 

Figユ10 AFMと周辺装置

2.3.3 ダイヤモンドカンチレバー

本実験では， AFMでインデンテーション加工も行う為に加工専用のダイヤモンドカンチ

レバーを使用した.使用した加工専用カンチレバー(株式会社アフティ製)の主な仕様を以下

に示す.

(1) ダイヤモンドカンチレバーの形状及び寸法

ダイヤモンドカンチレバーは，板ばねの先端にダイヤモンドチップが取り付けられ，

体となっている.実験では，初期寸法が 20mmであるこの板ばねを必要寸法に切断して使

用した.板ばね及びダイヤモンドチップの主な仕様を表 2.6 に，外観を図 2.11~2.14 に示す.

カンチレバーの有効長の測定に使用した顕微鏡 (NikonMEASURlNG MICROSCOPE 

MODLEMM・400)を図 2.15に示す.まず， 1のステージにカンチレバーを置き， nのつま
みを回してピントを合わせる.カンチレバーが水平になるように調整する.皿のつまみを

回して始点となる場所に合わせる.そのあと同じつまみを回して終点となる場所に合わせ

長さを測定する.図2.16にカンチレバーの有効長の例を示す.

三重大学大学院 工学研究科
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また，カンチレバーは AFMに取り付けられたとき，図 2.17に示すように約 130 傾斜し

ている.

Table 2.6 ダイヤモンドカンチレバーの主な仕様

Lever 

Thickness Width 
Ll[emngmth ] |Material l Shape 

h[μm] b [mm] 
~，......且 u

C叫 ever1 I 40 3.00 

189 
60 

0.2 2口山5引1 I戸内阿阿附S臼加悩仙t旬凶凶a位am州T刊na創I叫 I 7苅6.7
25 I steel I pyramid 

Cantilever 3 I 2.31 

F

-

グ

形

+コ
a
-
4

別

V
Z
+
いレチンカンモヤイダo

b
 

F
A
 

Figユ12 ダイヤモンドチップの外形図

Lever 

(S旬inlesssteeQ 

|Diamond tipl 

Figユ13 先端部分の拡大写真

三重大学大学院 工学研究科
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Figユ14 ダイヤモンドチップ先端の SEM写真

Figユ15 カンチレバー有効長の測定

有効長

Figユ16 カンチレバーの有効長

三重大学大学院工学研究科



jJ 
Fig.2.17 AFMへ取り付けたときのカンチレバーの傾き

(2) ばね定数

ばね定数kは，次式により算出した.

k-f互-2Ei一一
[3 4[3 

上式のIは，板ばねの断面2次モーメントであり，以下のように表される.

15 

(2.2) 

bh3 
1=一一 (2.3) 
12 

また，板ばねのヤング率E，幅b，厚みh，有効長lの値は表2.6に示したものを使用した.

カンチレバーのばね定数を表 2.7に示す.

Table 2.7 ばね定数

Spring 
constant 
k [N/m] 

Cantilever 1 22.4 

Cantilever 2 129 

Cantilever 3 166 

2.4 インデンテーション加工の方法

2.4.1 ベクタースキャンソフトウェアの概要問

ベクタースキャンソフトウェア(以下ベクタースキャン)は，設定したプログラムに従って

AFMのスキャナーを走査させるためのソフトウェアである.加工実験では，このソフトウ

ェアを使用して加工荷重，加工速度及び加工位置の座標を与え，押し込み加工を行った.

表2.8にベクタースキャンのコマンド及び対応する動作を示す.

三重大学大学院工学研究科



Table.2.8 ベクタースキャンプログラム

2.4.2 荷重設定方法

Range of Argument I Unit 

白1，Hold 

・10-10 I V 
0-9 
-15-15 
・15-15
0.1- I sec 

16 

本装置では，カンチレバーを押し付ける度合いはオペレーティングポイント op[v]の設

定電圧を変えることによって行う.設定したopからカンチレバーの押し付け荷重を求める

ためには，opとスキャナのz方向変位の関係が必要である.

図 2.18にカンチレバーを垂直に押し付けた際のフォトディテクターの出力電圧とスキャ

ナへの出力電圧の関係(フォースカーブ)の例を示す.なお，フォースカーブの測定には

スライドガラス (MATSUNAMI製，白切放， 1.35 X 18 X 19mm)を用いた.横軸はスキャナ

への出力電圧の値であり，スキャナのz方向の変位と出力電圧はほぼ比例関係であると考え

られる.本装置では，z方向の最大変位量は5X1.21μm，その時の出力信号電圧が420Vで

あるので，電圧一距離変換係数んは，

5x 1.21 [J.UD.] 
kd一応14.4[nmN]
420 [V] 

(2.4) 

となる.フォースカーブの縦軸はカンチレバーの変位を検出するフォトディテクターの出

力信号である.アプローチ時の傾斜部(できるだけリニアな部位)に注目すると，横軸がA

[可変化したとき，縦軸が B[v]変化していることがグラフから読み取れる.これは， 14.4 

XA [nm]だけカンチレバーが変位するとフォトディテクターがB[v]の電圧を出すという

意味である.カンチレバーのパネ定数k[N/m]であるので，kX 14.4XA [nN]の力がかかって

いることになり，電圧一力変換係数々は

kxl4.4xA 
kf=B[nNN] 

となる.したがって，カンチレバーの押し付け荷重F=毎XOP[lliぜ]となる.

三重大学大学院工学研究科
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Output voltage to scanner!V 

カンチレバーのフォースカーブ

実験手順

加工実験，加工痕の観察及ひ調.u定は以下の手順で、行った.

コントロールユニットの電源を入れ緑色の READYランプが点灯することを確認する.

Fig.2.18 

2.4.3 

カンチ

モニター及びパーソナルコンビューターの電源を入れる.

図 2.19に加工用カンチレバーを装着したカンチレバーホルダーの写真を示す.

レバーホルダーを裏側にして作業台に押し付けると，カンチレバーを押さえるための

カンチレバーを挿入する隙聞ができる.

(通常は，このままホルダーから外さない.) 

その後に，

2) 

ピンセットを用いそこへ，板ばねがたわみ，

ICantile、erl
，_ー句5 

:> i:包戸
一

げIatspringl 

て加工用カンチレバーを挟む.

(b)裏側(a)表側

(c)裏側の拡大

カンチレバーホルダーFig.2.19 

工学研究科三重大学大学院



18 

3) エチルアルコーノレを染みこませた脱脂綿で軽く触れるようにして，カンチレバー先端

のダイヤモンドチップを清掃し，スライドガラスも脱脂綿で清掃する.

4) SPMマネージャーを起動してダイアログボックスを表示させ， [On-LineJボタンをク

リックして，オンラインウインドウを開く.カンチレバーホルダー着脱時の安全のた

めに，メニュー〔動作→上昇〕を選択して，ホルダー装着部位を上限まで上昇させる.

AFM上部のプラスチックカバーを外し，カンチレバーホルダーを AFMヘッドに装着

する.図 2.20にAFMヘッドの写真を示す.

Figユ20 AFMヘッドの外観

5) AFMヘッドの両側にあるクランプレバーを緩めて，ヘッド全体を少し持ち上げ，後方

へ移動させる.すると，試験片ホルダーを装着するスキャナー上面(図 2.21の 1)が露出

するので，そこにピンセットを用いてスライドガラスを装着する. その後， AFMヘッ

ドの位置を元に戻し，クランプレバーを締めて固定する.

6) カンチレバー付近をファイパーライトにより照らし，光学顕微鏡の焦点をカンチレパ

ーの先端部に合わせる.

7) 半導体レーザーから出たレーザー光をカンチレバーの先端で反射させるために，光学

顕微鏡のレンズをメモリ付きのものに換えて， AFMヘッドにあるVII，VIIIのレーザー調

節ツマミにより，レーザースポットがカンチレバーの先端からメモリで5mmの位置に

くるようにする.

8) ファイパーライトを消灯し，ヘッド上部にあるEのミラー調節つまみを動かして， AFM 

三重大学大学院 工学研究科
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ユニット前面の信号表示パネルの LEDセグメントパーをなるべく多く点灯させた後，

フォトディレクター調節つまみで、 信号表示パネルに表示される LEDセグメントパー

ができるだけ多く点灯するように調整する.

9) メニュー〔設定→パネル表示〕を選択し，パネル表示ダ、イアログを表示する.

10)パネル表示ダイアログ、の縦方向偏差にチェックを入れ， AFMヘッドにあるVのフォト

ディテクター調節つまみで AFMユニット前面の信号表示パネルに表示されている数

値を・1.3程度に合わせる.パネル表示ダイアログの横方向偏差にチェックを入れ， AFM 

ヘッドにあるVIのフォトディテクター調節つまみで， AFMユニット前面の信号表示パ

ネノレに表示されている数値を 0に合わせる.共に指定の数値に調整されるまで，この

操作を数回繰り返す.

11 )メニュー〔動作→高速アプローチ〕を選択し，高速アプローチが終わったら， 10の操

作をする.

12)メニュー〔動作→精密アプローチ〕を選択し，精密アプローチを行う.精密アフ。ロー

チが終了すると走査が始まる.オンラインウインドウ上に画像データが表示される.

13)オンラインウインドウ上に画像データが表示されたら，メニュー〔設定→フォースカ

一ブ〕を選択し，フォースカーブをとり，保存する.

14) メニュー〔動作→上昇〕を選択し，上昇したら，スライドガラスと試験片ホルダーを

交換する.試験片ホルダーを交換前にエチノレアルコールを染みこませた脱脂綿で清掃

する.

15) AFMユニット前面の信号表示パネノレに表示されている数値が・1""'・1.5なら，メニュー

〔動作→高速アプローチ〕を選択し，カンチレバーを試験片に近づける.高速アプロ

ーチが正常に終了すると，カンチレバーの先端は，試験片から約 10μm離れた位置で停

止する.

16)念のため，メニュー〔動作→10μm上昇〕を選択し，図 2.21のようにファイパーライト

を点灯する.

Figユ21 ファイパーライトの当て方

17)光学顕微鏡で試験片を見ながら，目印となる傷とカンチレバーの位置関係が，図 2.22

のようになるように皿及びWのネジで調節する.加工されそうな部分は，光学顕微鏡

三重大学大学院 工学研究科
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で見て，きれいなところを選ぶようにする.

Mark e
 
v
 

ρしW制PU
 

E
 Figユ22 光学顕微鏡で試験片を見たときのイメージ

18) rnのネジは 2重スピンドルによる差動機構で，粗動及び微動送りが可能なマイクロメ
ーターである.なお，マイクロメーターは，粗動500μmlrot，微動50μmlrot，最小読み

取り 2.5μmである.

19)加工したい場所が決まったら，メニュー〔ファイノレ→アプリケーションの終了〕を選

択して，オンラインウインドウを閉じてから SPMマネージャーを終了する.このとき，

安全のために，カンチレバーを自動的に 100μm上昇する設定になっているが， 100μmを

0μmにしてから終了する.

20)ベクタースキャンを起動し，ウインドウに表示されている ScannerX， Scanner Y及び

Operating Pointの各数値がアクティプ(黒色表示)f乙なっていることを確認する.

21)メニュー (Setting→SelectScanner...)を選択し， Select Scannerダイアログを表示して，

本体に装着されているスキャナーを選ぶ.

22)メニュー(Cantilever→Calibration.一〕を選択し， Calibrationダイアログを表示して， X， 

Y及びZ方向の印可電圧係数を 1に設定する.

23)メニュー(Cantilever→Initialize XY Position)を選択し，スキャナーのX及びYの位置

を初期化する.

24)メニュー (Setting→SignalDisplay Panel.. .Jを選択して， Signal Display Panelダイアログ

を表示させる.Operating PointをOV，SignalをVerticalに設定し， AFMヘッドの左側に

あるフォトディテクター調節つまみ(奥側)を調節して， AFMユニット前面の信号表示

パネルに表示される数値を 0にする.これにより，OPの0点調整を行う.再度 Signal

Display Panelダイアログを表示して， SignalをHorizontalに設定し，フォトディテクタ

ー調節つまみ(手前側)を調節して，信号表示パネルに表示される数値を0にする.共に

指定の数値に調整されるまで，この操作を数回繰り返す.

25)メニュー (File→Open...Jを選択し， r開く」ダイアログを表示してプログラムファイ

ルを読み込む.図 2.23にプログラムファイルの内容を示す.

三重大学大学院工学研究科
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Fig.2.23 加工プログラム
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ScannerMoveY 3.77 
TinyLittleUp 
TinyLittleUp 
Wait5 
ScannerMoveX 0 
ScannerMove Y -7.21 
FastApproach 
SetOP 3.05 
Slow Approach 
Wait30 
SetOP -10 
ScannerMoveX 0 
ScannerMoveY -10.5 
TinyLittleUp 
TinyLi枕leUp
Wait5 
ScannerMoveX 3.95 
ScannerMove Y 7.21 
FastApproach 
SetOP 3.05 
SlowApproach 
Wait 30 
SetOP -10 
ScannerMoveX 3.95 
ScannerMove Y 3.77 
TinyLittleUp 
TinyLittleUp 
Wait5 
ScannerMoveX 3.95 
ScannerMove Y 0 
FastApproach 
SetOP 3.05 
Slow Approach 
Wait30 
SetOP -10 
ScannerMoveX 3.95 
ScannerMoveY -3.77 
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26)メニュー (File→Execute...Jを選択して， Execute Commandダイアログを表示させる.

Continuousボタンを押して，プログラムを連続実行させる.各メニューの動作は，表

2.9に示す.

Table 2.9 メニューの動作-- Menu O伊国型on
File ()pen... プログラムファイルを開く.

Execute.ー プログフムを実行する.
Exit ソフトウzアを終了する.

C剖ltilev町 F出tAppro出h 前速アプロ チを開始する.
SlowApproach 精密アプロ チを開始する.
Uo (I00u皿) ヘッドを100凶n上昇する.
Uo(lOur凶 ヘッドを10u皿上昇する.
Up ヘッドを上昇する.

ID<>I> アプロ チや上昇を中断する.
Initalize XY Position スキャナーを原点に移動する.

Calibration.ー スキャナのキャリブレションを行う.
Setting 

Signal Display Panel... 
信号の垂直/水平偏差の切り替え，
オペレーティングポイントの設定を行う.

Select S回nner... スキャナ を原点に移動する選択する.

!!tiliJ About... ソフトウェアの情報を表示する.

27)プログラムの実行中に光学顕微鏡で，どこに加工しているか確認し(図 2.24)，ファイ

ノ〈ーライトを消灯する.プログラムが終わったら，メニュー(Cantilever→upJを選択

してカンチレバーを上限まで上昇させ，メニュー (File→ExitJでベクタースキャンを

終了する.

Mark I Diamond cantilev巴r
.~ 

Figユ24 プログラム実行中の試験片を見たときのイメージ

28)カンチレバーホノレダーを取り外し， 3と同様に，エチルアルコールを染みこませた脱脂

綿でダイヤモンドチップを清掃する.

29)測定用カンチレバー(コンタクトモード用)が取り付けられているカンチレバーホルダ

ーをAFMヘッドに装着し， Nのねじを右に2周ぐらい回し，光学顕微鏡で見たときに

測定用カンチレバーが視野に入るようにする.(図2.25)

三重大学大学院工学研究科
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Processing position 

¥ Cantilever 

Mark .~己
Figユ25 ねじを回した後の試験片を見たときのイメージ

30). SPMマネージャーを再び起動し， (On-LineJボタンをクリックして，オンラインウイ

ンドウを開く.6"" 11，の手順でカンチレバーを試験片に近づける. (注 :7については

測定用カンチレバーなので，レーザースポットはカンチレバーの先端にする.) 

念のため，メニュー〔動作→10μm上昇〕を選択し，ファイパーライトを点灯させ，

プログラム実行中に確認した場所へカンチレバーの先端を移動させる(図2.26).観察

場所が決まったら，ファイパーライトを消灯する.

Processing position 

¥ Cantilever 
Mark I ¥ t? 
.、11

Figユ26 測定箇所へカンチレバーを移動させた後のイメージ

31)観察条件設定ダイアログで，走査範囲，走査速度，画素数， Zレンジ，OP， Pゲイン，

Iゲイン，走査モードを設定する.各値は，以下のように設定した.走査範囲は適宜変

更する.また，自動Zオフセットにチェックを入れる.

走査速度:2Hz 

画素数:512x512 

Zレンジ:x2""x16 

OP: lV 

一実験での各種設定一

Pゲイン:10 

Iゲイン:0.01 

走査モード:力一定

32)メニュー〔設定→モードとスキャナーの選択〕を選択し，モードの設定が ContactAFM

に，スキャナーの設定がXY最大走査範囲30.0μm及びZ最大走査範囲5.0μmになって

いるかを確認する.

33)パネル表示ダイアログの縦方向偏差にチェックを入れ， AFMヘッドにあるVのフォト

ディテクター調節つまみで， AFMユニット前面の信号表示パネルに表示されている数

三重大学大学院工学研究科
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値を困1"-'-1.5に合わせる.(この値は，観察時の OPのマイナス値とする.)このとき，

数値が正数とならないように気を付ける.続いて横方向偏差にチェックを入れ，羽の

フォトディテクター調節つまみで，信号表示パネルに表示されている数値を 0に合わ

せる.縦方向及び横方向偏差共に指定の数値に調整されるまでこの操作を数回繰り返

す.

34)メニュー〔動作→精密アプローチ〕を選択し，精密アプローチを行う.精密アプロー

チが終了すると走査が始まり，オンラインウインドウ上に画像データが表示される.

走査断面形状を表示して断面形状を見ながら，波形が画面いっぱいになるように調整

する.

35)加工痕が見つかり，希望の条件で画像が得られたら，メニュー〔ファイル→保存〕を

選択し，画像を保存する.加工痕が見つからなければカンチレバーを 10μm上昇させて，

少し動かし， 33， 34の操作を繰り返す.

36)メニュー〔動作→上昇〕を選択し，カンチレバーを上限まで上昇させる.クランプレ

ノ〈ーを緩めて AFMヘッドを後方へずらし，ピンセットを用いて試験片を取り出す.

AFMヘッドを戻し，プラスチックカバーを被せる.

37)メニュー〔ファイル→アプリケーションの終了〕を選択し，オンラインウインドウを

閉じて， SPMマネージャーを終了する.パーソナルコンピューターを終了し，モニタ

ー及び制御ユニットの電源を切る.

2.4.4 AFMの画像処理方法

AFMで試験片を観察して画像が得られたら，以下の方法で画像処理を行う.

① SPMマネージャーの [0住Line]ボタンをクリックして，オフラインウインドウを表

示させ，メニュー〔ファイル→一覧表示〕を選択し，一覧表示のダイアログを表示

する.

②一覧表示の中にある処理したい画像の高さトレースを聞き，オフラインウインドウ

にその画像を表示させる.

③ メニュー〔画像処理→マクロの設定と実行〕を選択して，マクロの設定と実行ダイ

アログを表示し，登録済みマクロの一覧から島津型補正を選んで読み込む. [マクロ

の実行〕ボタンをクリックしてマクロを実行する.

④ メニュー〔画像処理→ノイズラインの除去〕を選択し，自動選択を選択する.

⑤ メニュー〔ファイル→保存〕を選択し，処理を行った画像を保存する.

⑥ メニュー〔ファイル→アプリケーションの終了〕を選択し，オフラインウインドウ

を閉じて， SPMマネージャーを終了する.

2.4.5 加工痕の測定方法

① SPMマネージャーの [0匹Line]ボタンをクリックして，オフラインウインドウを表

三重大学大学院工学研究科
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示させ，メニュー〔ファイル→一覧表示〕を選択し，一覧表示のダイアログを表示

する.

②一覧表示ダイアログの中から，処理後の画像を選択して聞き，オフラインウインド

ウにその画像を表示させる.

③ メニュー〔画像解析→断面形状〕を選択し，断面形状ダイアログを表示させる.図

2.27に，その断面形状解析画面の例を示す.断面形状ダイアログのAFM画像内でマ

ウスの左ボタンをクリックし， ドラッグしてボタンを離すと，画像内に図 2.27(a)の

ように線が引かれ画像の下に断面曲線が表示される.

④ 断面曲線内で、マウスの左ボタンをクリックすると，赤い線が表示され，その赤い線

をドラッグするともう一本同様の線が引かれる.また，赤い線を引いた位置に対応

して， AFM画像内に赤い×印が表される.これら 2つの×印の距離，その位置での試

験片表面の高低差及び角度は，断面曲線の直上に表示される.この機能を利用して，

加工痕形状の測定を行う.

. 加工痕の測定方法

図2.27に深さの測定方法を示す.深さの測定は，谷部分と平坦部分の高低差を測

ることにより行う.図 2.27での場合，深さは 122.25nmと読み取れる.

⑤ メニュー〔ファイル→アプリケーションの終了〕を選択し，オフラインウインドウ

を閉じて， SPMマネージャーを終了する.

三重大学大学院工学研究科
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Fig.2.27 加工痕の測定 (アルミニウム試験片，荷重400μN)
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第3章 ナノインデンテ}ション実験

3.1 加工方法

アルミニウム試験片，酸化亜鉛単結晶基板に対して押し込み加工を行った.押し込み加

工の大まかな流れを図 3.1に示す.まず，加工開始位置に移動後，負荷を加え， 30秒間そ

のままの状態を維持してからピエゾ素子による除荷を行い，移動後，再び負荷を加え， 9点

の加工を行った.加工のレイアウトを図 3.2に示す.①から⑨の順に縦 10μ.ill，横5μm間隔

で9点加工を行った.加工荷重については， Alでは，F=100， 200， 300， 400μN， ZnOでは，

F=400， 550， 700μNとした.それぞれの加工荷重で3回ずつ加工を行った.加工プログラム

を図 3.3に示す.

I I Moving to the next 
Wai伽gfor 30 s氾conds←+1 Release with piezo s回nnerト-+1| |I  -I processmg positio但

Fig.3.1 押し込み加工の流れ

Dsx=5μm 

+-x 
⑤砂⑦

ヨュ
c
-
H
k
n
m
凸

~ 

③砂①砂⑧

砂④砂⑥砂⑨

Fig.3.2 加工のレイアウト
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Fig.3.3 加工プログラム

28 

ScannerMoveY 3.77 
TinyLittleUp 
TinyLittleUp 
Wait5 
ScannerMoveX 0 
ScannerMoveY -7.21 
Fa説Approaιh
SetOP 3.05 
SlowApproach 
Wait 30 
SetOP -10 
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3.2 実験結果(アルミニウム)

3.2.1 加工深さ

図3.4"'"'3.7にアルミニウム試験片に加工した加工痕の AFM像を示す.図の(吋はAFM二

次元像， (b)はAFM三次元像， (c)は加工痕を通るように左右方向にとった断面曲線である.
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Fig.3.4 加工痕の形状(Al， F=100μ.N) 
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Fig3_5 加工痕の形状(Al， F=200μN) 
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Fig.3.6 加工痕の形状(AI， F=300μN) 
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Fig.3.7 加工痕の形状(AI， F=400μN) 
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図より加工痕の形状は，アルミニウム試験片では荷重 100μN""'-'400μNの範囲では荷重の

違いによらず，きれいな三角錐の形状をとっている.また，加工荷重が大きくなるにつれ

て加工痕の形状が大きくなっている.

図3.8""'-'3.11に上回(22)の結果を示す.上田の結果と比較すると形状，大きさともほぼ同じ

結果となっており，実験の再現性が確認できる.

三重大学大学院 工学研究科



34 

150.00 
[rm] 

0.00 
ffiO.OO nm 1.00 x 1.00 ~m 

(a)AFM2次元画像

nu 

《

H
V

I
B
h
E
B-
t
d

司.，

ゆ
吋

句

toU

ぼ

向

。

J

1
・

nu 100 

020 080 

040 060 

[μm] 060 040 [μm] 

080 020 

000 

(b)AFM3次元画像

200 

150 

51∞ 
---- 50 

急 0
遺品
-1∞ 
・150

・200

1000 
Horizontal pos ition / nm 

(c)断面曲線

Fig.3.8 加工痕の形状(Al，上回の実験，F=lOOμN) 
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図3.11にアルミニワム試験片における押込み加工の加工荷重Fと加工深さ ddの関係を示

す.この実験においては加工荷重 100μNで深さ 30"-'100nm， 200μNで深さ 100"-'300nm，

300μNで深さ 200"-'400nm，400μNで深さ 300"-'50伽m 程度の加工ができることがわかる.

図3.12に今回の実験と上田の実験を比較した加工荷重Fと加工深さぬの関係を示す.今

回の実験と上田の実験を比較すると，加工痕の深さに多少のばらつきが見られるが，大き

な違いは無い.アルミニウム試験片においては加工荷重 100μNで深さ 30"-'200nm，200μN 

で深さ 100 "-'3 OOnm ， 300μNで深さ 100 "-' 400nm ， 400μNで深さ 300"-'500nm程度の加工がで
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加工プログラムの検討

加工プログラムにおいて，横方向(X方向)に基準位置から 5μmの位置に押込み加工を行

いたい場合，X=5μmと指定しでもその位置には加工されず，補正を行わなければ希望の位

置には加工できない.表 3.1に上田が求めた補正式を示す(23) Drx， Dη は実際に加工を行

いたい位置の座標，Dsx， Dsyは補正値である.

3.2.2 

加工プログラムに使用した補正式

Correction Target 

value Value Correction formula 

Dsx Drx Dsx = 0.9641Drxl 0.877 

Dsy Dry Dsy = 0.837 IDry10.935 

表 3.1

図 3.13にアルミニウム試験片に上記の補正式を用いて作成した加工プログラムで押込み

加工を行った際の， 9点全体の押込み加工の観察像を示す.図中の丸は加工痕を示し，実線

は一番最初に加工を行った基準位置の加工痕を示す.
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図よ り，Y方向 10μm，X方向5μmの等間隔のレイアウトで、加工を行ったが，指定したレ

イアウ ト通りに行われていないことがわかる.そして加工痕の下方には引きずり線とカン

チレバー上昇時に付いたと思われる上昇痕がついているのが確認できる.そこで，加工位

置の再現性を確認するため， 9点加工を4団連続で行う実験を 3回行った.図 3.14に1回

加工痕(AI，Fig.3.13 
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図中の丸は加工痕を示し，目，図 3.15に2回目の 9点全体の押込み加工の観察像を示す.

実線は一番最初に加工を行った基準位置の加工痕を示す. 
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図より 1回目の加工では，主に左の列が他の 2列に比べ， Y方向の上に加工位置がずれて

おり，全体的に加工痕が等間隔ではないことがわかる. 2回目の加工は基準位置の加工痕

と比較して，他の加工痕が Y方向の上に加工位置がずれていることがわかる.

加工位置は概ね等間隔である. 3回目， 4回目の加工は2回目と同様で、あった.

図3.16に圧痕のX方向の位置と加工回数の関係，図 3.17にY方向の位置と加工回数の関

それ以外の

Al， 加工痕(2回目，Fig 3.l5 

工学研究科三重大学大学院



40 

係を示す.位置の定義は，基準位置の加工痕からの距離とする.図より原因は不明だが，

1回目の加工では2回目以降と比較して必ずx， Y両方向とも加工位置がぱらついている.

そこで， 2回目以降の加工を検討の対象とする.2回目以降についても，X方向については，

位置がグラフ点線の目標位置よりグラフ下寄り(実際の位置では左寄り)となっており，Y方

向についても，位置がグラフ点線の目標位置よりグラフ上寄り(実際の位置でも上寄り)とな

っている.Y方向の方がX方向よりずれが大きい.2回目以降の加工で加工痕が等間隔の加

工を行うために，先述の補正式を再検討した.
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Fig.3.17 Y方向の加工位置

補正式の再検討は図3.18，図3.19のように，X方向については，加工を行いたい座標Drx

=-5， 0， 5μmとした場合の実際の加工位置Dmxを測定し，プログラムに与えた値であり補

正値でもある DsxとDmxの関係を二次式で近似した.Y方向も同様に行った.曲線の式の

Dmx， DmyをDrx，Dηに入れ替えたものを新たな補正式とした.補正式を表3.2に示す.
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表3.2 改良した補正式

Correction Target 
Correction formula 

value Value 

Dsx Drx Dsx = -0.0142 Dr-r+0.786 Drx-0.50 
Dsy Dηy Dsy = 0.0098 D，η2十0.734D，ηー1.55

図3.20，図 3.21に新たな補正式による加工プログラムによる加工と以前のプログラムで

行った加工の圧痕のX方向の位置と加工回数の関係， Y方向の位置と加工回数の関係を比

較したものを示す.位置の定義は，基準位置の加工痕からの距離とする.
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X方向に関しては，図 3.20に示すように，前後の加工両方とも位置がぱらついており，改

善がみられない.y方向に関しては，図 3.21に示すように，今回の加工の方が 2回目以降

の加工でばらつきが少なくなっており，狙いの位置にも加工されていることがわかる.以

上より X方向に関しては前回の補正式を，Y方向に関しては今回の補正式を用いて，再度

加工を行った.最終的に加工プログラムに使用した補正式を表3.3に，加工プログラムを図

3.22に示す.

Table 3.3 最終的に使用した補正式

Correction Target 
Correction formula 

value Value 

Dsx Drx Dsx = 0.964 JDrxl 0.877 

Dsy Dηy Dsy =0.0098Dゲ +0.734助一均一

三重大学大学院 工学研究科
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三重大学大学院 工学研究科

44 



45 

図3.23に再度加工を行った加工痕の画像を，図 3.24に補正前後のレイアウトの比較を示

す.補正前のレイアウトと比べるとずれが小さくなったことがわかる.
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3.2.3 硬さ相当値の検討

押し込み加工のデータを使用して，材料の硬さの評価を試みる.前述したように加工痕

の外形の再現性はよくないが，加工痕の形状を図 3.25に示す三角錐であると仮定する.ψ

はアベックス角との関係より求まる.

B 

A F 

C D E 
E 

dd 

C D 

Fig.3.25 仮定した加工痕形状

加工荷重を仮定した加工痕の表面積で除した値を硬さ相当値 H陪ーlとした.実験で得ら

れた加工痕の深さ ddを用いて， (3.1)式のように硬さ相当値H陪ーIを求めた.

HVe -] = 0.102互=
Se 

ここで，

mふ1:硬さ相当値
F:加工荷重 N

Se:加工痕の表面積 mm2

dd:加工痕の深さ mm

ψ:側面の頂角。

0.102F 

9dd2sinψ 

2(1 + 2cosψ) 

また，加工痕の表面積Seは以下のように求めた.

A回目D弓と仮定すると， B目 D=DB=2xsin

BE=cos300 x 2x sin笠=.J3xsin笠
2 - 2 

FはムBCDの重心なのでBF:FE=2:1

問 0.031_!_ 
dム
d 

三重大学大学院 工学研究科
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2 -~~ 2 J 2 3 sinψJ ムABD= ~ ~ d _， k - ----T d _， 
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2 

よって，加工痕の表面積Seは

3sinψ A 2_ 9sin伊..J2 
Se=3X I d_，-= I dJ 
2(1 + 2cosψ) “ 2(1 + 2cosψ) “ 

図3.26にアルミニウムの硬さ相当値HVe-lと加工荷重の関係を示す.ここで，アルミニ

ウムのマクロな領域でのピッカース硬さは， 34HVO.lである.加工荷重 100μNでの HVe・1

の平均は 1400，加工荷重 200~ での HVe-l の平均は 200，加工荷重 300μN での HVe-l の平

均は 100，加工荷重400μNでのHVe-lの平均は 100程度であり，マクロの領域での硬さに比

べて非常に大きな値となっている.また加工荷重による硬さ相当値の違いが大きい.
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図3.26硬さ相当値HVe-lと加工荷重の関係(Al)

図3.27にAFMにより測定した加工痕に仮定した三角錐が同じ深さになる場合の加工痕を

重ねたものを示す.図の実線はAFMにより測定した加工痕を三角形状に近似したものを表

しており，点線は仮定した三角錐の加工痕を表している.図より，実際の加工痕は仮定し

た加工痕よりも大きいことがわかる.これは，カンチレバーのごく先端では図 3.18の形状

になっていないこと，カンチレバーが試験片に対して傾いていること，片持ちレバーのた

め，圧子に回転が起きることなどが原因と考えられる.
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Fig.3.27 AFMにより測定した加工痕と仮定した三角錐の比較(アルミニウム F=300μN) 

そこで，実際の加工痕の測定結果より，ある深さでの加工痕の断面形状と深さを元に圧

痕の形状を三角錐と近似し，加工痕の表面積を求めた.以下にその手順を示す.

① AFMの画像処理方法に従い，画像を処理し，加工痕の深さを測定した画像を，オフラ

インウインドウに表示する.

② メニュー[画像処理→画像拡大]を選択する.

③ 画像上で右クリックし，サイズを選択し拡大するサイズを入力する.

拡大するサイズは，加工痕が画像全体になるようなサイズにする.

④ 画像の左上に，③で入力したサイズの正方形が表示されるので，加工痕に移動させ，

OKボタンを押す.

⑤ 拡大された画像が，オフラインウインドウに表示されたら，メニュー[画像処理→解像

度を変換]を選択し， 512X512を選択する.

⑥ メニュー[画像表示→レンジ変更]を選択し，レンジを入力する.

指定するレンジは，加工痕の深さと同程度の値を入力する.

⑦ メニュー[画像表示→等高線設定]を選択し，ライン数を 16にする.

③ メニュー[画像表示→等高線表示]を選択し，表示された画像を倍率 150%で印刷する.

⑨ 印刷した画像の等高線の 10本日程度で、等高線が三角形状になっている一番高い等高線

を選び，同一等高線上に図 3.28のように三角形の頂点と思われる 3点を記入する.

選んだ等高線の高さをメニュー[画像表示→等高線設定]で、確認、する.

三重大学大学院 工学研究科
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Fig.3.28 点を記入したときの例

⑩ 等高線の一番低いラインの中心に点を取り，図 3.29のように4点を線で結ぶ.

a 

340.00 

[nmJ 

囚

1.00μm 
nu 

円

unu
 m
 

H
V
 

n
u
 
n
u
 

勺

ιx
 

n
u
 

門

U
「
4

Fig.3.29 4点を線で結んだときの例
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⑪ 各線の長さを定規で測定する.縮尺の 500nmの長さも定規で測定する.

⑫ 加工痕の形状を図 3.30のように仮定し，各線と等高線の高さ，加工痕の深さから加工

痕の表面積を計算する.

3 I dd' 

図3.30 加工痕から仮定した三角錐

選んだ等高線の高さ dd'とd，e， fを用いてx， Y， Zを求める.

x=長司王

Y=長可E

z=正司王
ここで，ム124'の表面積をSmム234'の表面積をSb，ム134'の表面積をScとするとへロンの

式より

=JO+そ+Y(α+子Y "a+て+Y __， ，a+て+Y-a )C . -~ . --x)(-Y)  

b+Y +Z ，b+Y +Z ."b+Y +Z T7"b+Y +Z 
Sb =11~一一一(一一一一一b)(一一一一一一 Y)(一一工一一Z)
22  "2  "2  

C+Z +x .C+Z +x "C+Z +x _， ，C+Z +x 
SC = 11ν2(2-c)(-Z)(2-X)  

2 

よって，選んだ等高線の高さぬ'までの表面積Sは，

S=Sa+Sb+Sc 

加工痕の深さぬまでの表面積Se2は，

三重大学大学院 工学研究科
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九 ~sx(をJ

上記の表面積の求め方を用いて，式(3.2)のように硬さ相当値H陪ー2を求めた.

Hh-2=0.1021 
Se2 

(3.2) 

ここで，

H陪-2:硬さ相当値

F:加工荷重 N

Se2 :加工痕の表面積 mm2

上記の方法を用いて，硬さ相当値HVe-2を求めてみた.アルミニウム試験片における圧痕

深さから求めた硬さ相当値HVe-2と荷重の関係を図3.31に，HVe-lとHVe-2の比較を図3.33

に示す.点は平均値を示す.比較のため，ピッカース硬さも示す.図 3.32より硬さ相当値

H陪Jは荷重が小さい場合を除いてピッカース硬さの値に近い値を示しており，また荷重聞

の違いもあまり見られない.図 3.31，3.32より硬さ相当値H陪ーIはピッカース硬さの値と

比較してかなり大きな値となっており，荷重が小さいF=100μNでは非常に大きな値となっ

ている.以上より H陪Jの方が妥当な値と考えられる.
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図3.31硬さ相当値HVe-2と加工荷重の関係(Al)
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図3.32硬さ相当値と加工荷重の関係(Al)

3.2.4 きれいな押込み加工を行う条件

本装置では圧痕加工後，ステッピングモーターを利用してカンチレバーを上昇させると上

昇の際に圧痕をつけてしまうということがわかっている(2の.そのため，ピエゾ素子だけで

カンチレバーを上昇させているが，加工荷重が大きいとカンチレバーが上がりきらずに移

動の際に引きずったような線ができてしまう.そこでアルミニウム試験片においてきれい

な加工を行う条件を求める為に，F=100μN， 90μN， 80μN，60μN， 50μNで押込み加工を行

った.このうち荷重60μN，50μNでは，加工痕が観察されなかった.図 3.33"'-図3.35にア

ルミニウム試験片に加工した加工痕のAFM像を示す.図の(吋はAFM二次元像， (b)はAFM

三次元像， (c)は加工痕を通るように左右方向にとった断面曲線である.
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Fig.3.33 加工痕の形状(AI，F=80μN) 
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Fig.3.34 加工痕の形状(Al，F=90μN) 
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56 

図より，今回の実験結果は先の結果と同じく，きれいな三角錐の形状をとっている. 図
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3.36に今回行った押込み加工の結果を含めた，加工荷重と加工深さの関係を示す.図より

概ね同じ傾向を示し，加工荷重と加工深さに比例の関係があることがわかる.荷重 100μN

で90nm，90μNで80nm，80μNで60nm程度の押込み加工ができることがわかる.
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。
加工荷重と加工深さの関係(アルミニウム試験片)

図3.37""'-'図3.39に加工荷重F=100，90，80μNの押込み加工9点分の全体の観察像と，単体

の押込み加工の観察像を示す.単体の観察像での丸は加工痕，点線は意図しないで、出来た

圧痕を示す.図より全ての荷重で、加工痕の周りに意図しない圧痕などが見られる.本方法

でアルミニウム試験片に押込み加工を行う場合，最小荷重は F=80μNで深さ 60nm程度の

加工ができるが，加工痕のみの行うことはできないことがわかった.
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Fig.3.38 押込み加工AFM観察像(アルミニウム， F=90μN) 
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3.3 実験結果(酸化亜鉛)

酸化亜鉛は新たな青色発光ダイオード(LED)の材料として，従来の材料に比べてコストが

安く済むことなどから注目されている叫しかし実際に LEDを製作する上で、エッチングす

る際，強酸・強アルカリに弱いなど使用する薬品類が限られるの.そこでAFMによる押込

み加工を試みた.

3ふ1 加工深さ

図3.40""'3.45に酸化亜鉛単結晶基板に加工した加工痕の AFM像を示す.図の(吋は AFM

二次元像，(b)はAFM三次元像，(c)は加工痕を通るように左右方向にとった断面曲線である.
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加工痕の形状は，酸化亜鉛単結晶基板では図3.40""3.45を見ての通り荷重400μ，N""700μN

の範囲では荷重や極性面の違いによらず断面が横長い三角形の三角錐の形状をとっており，

アルミニウム試験片の加工で見られたような正三角錐の形状で、はなかった.これには以下

のような理由が考えられる.まずアルミニウム試験片の場合と比較して，酸化亜鉛単結晶

基板では押込み加工の荷重が大きい.その上で本研究の押込み加工は片持ち梁のダイヤモ

ンドカンチレバーを用いているため，カンチレバー押込み時に材料を彫り上げる，または

カンチレバー上昇時にカンチレバーが材料表面を引きずってしまうためと考えられる.そ

のため，この方法で酸化亜鉛単結晶基板に押込み加工を行う場合，これらのことを考慮、に

入れなければならない.また，加工荷重が大きくなるにつれて加工痕の形状が大きくなっ

ている.

図3.46""3.48に酸化亜鉛単結晶基抜Zn極性面， 0極性面，両極性面における押込み加工

の加工荷重と加工深さの関係を示す.図3.46と3.47よりどちらの極性面においても荷重に

対する加工痕の深さにはある程度のばらつきが見られる.また図 3.48より荷重が大きくな

るにしたがって極性面の違いのばらつきが大きい.しかし極性面の違いによらず概ね同じ

深さの加工ができている.また平均値を見てみると，深さはほぼ荷重に比例し，加工荷重

400μNで深さ 30""50nm，550μNで深さ 60""1 OOnm， 700μNで深さ 80""160nm程度の加工が

できることがわかる.
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Fig.3.46 加工荷重と加工深さの関係 (ZnO，Zn極性面)
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Fig.3.48 加工荷重と加工深さの関係 (ZnO)

3ふ2 硬さ相当値の検討

69 

アルミニウム試験片と同様に，酸化亜鉛単結晶基板についても材料の硬さの評価を試み

る.図 3.49，...._，3.51に酸化亜鉛単結晶基板Zn極性面， 0極性面，両極性面における硬さ相当

値の値を示す.なお，図中の破線はマイクロピッカース硬さ試験より得られたピッカース

硬さである.図3.49と3.50よりどちらの極性面においても荷重が大きくなるにしたがって

硬さ相当値は小さくなっており，ビッカース硬さよりも小さな値をとることがわかる.ま
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た図 3.51より極性面によって大きな違いは見られない.
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Fig.3.49 硬さ相当値H陪-2と加工荷重の関係 (Znu，Zn極性面)
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Fig.3.51 硬さ相当値H陪-2と加工荷重の関係 (ZnO)

酸化亜鉛単結晶基板において硬さ相当値 H陪-2では，先の結果にもあったように断面形

状が正三角錐ではなく横長の三角錐で，加工痕の表面積が実際の加工時の表面積よりも大

きく見積もられていると考えられる.そこで図 3.52に示すように断面形状の三角形縦辺と・

同じ長さを一辺とし，m令Jの三角錐と同じ高さの正三角錐と して加工痕の表面積を計算し，
硬さ相当値を算出した.この硬さ相当値をH陪J とする.

「
500.00 nm 

51.00 
[nm] 

0.00 
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Fig.3.52 硬さ相当値H陪・2とH陪・3の断面形状の違し、(ZnO，F=400μN) 
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図3.53""'3.55に酸化亜鉛単結晶基板Zn極性面， 0極性面，両極性面における硬さ相当値

H陪ー3の値を，図 3.56に酸化亜鉛単結晶基板両極性面における H陪J とH陪ー3を比較した

ものを示す.図3.53と3.54よりどちらの極性面においても荷重が大きくなるにしたがって

硬さ相当値は小さくなっており，ピッカース硬さの値に近い値をとることがわかる.また

図 3.55より極性面によって大きな違いは見られない.図 3.56より H陪-2，H陀ー3の両方と

もピッカース硬さとは違う値をとっているが，荷重が大きくなるにつれてピッカース硬さ

に近い値をとることと，加工痕の表面積の取り方の妥当性から，酸化亜鉛単結晶基板にお

いては硬さ相当値 H陪-3が妥当であると思われる.荷重が大きくなるにつれて硬さ相当値

がピッカース硬さに近い値をとるのは，荷重が大きいとカンチレバーのダイヤモンドチッ

プがより深くまで押込まれ，押込まれたチップの表面積と加工痕の表面積の差が少なくな

ったためと考えられる.
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Fig.3.53 硬さ相当値H陪-3と加工荷重の関係 (ZnO，Zn極性面)
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Fig.3.55 硬さ相当値H陪-3と加工荷重の関係 (Znu)
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Fig.3.56 硬さ相当値H跨ー2，H陪ー3と加工荷重の関係 (Znu)

3ふ3 きれいな押込み加工を行う条件

図 3.57，-....，3.58に酸化亜鉛単結晶基板での加工荷重 400μN，550μNの押込み加工9点分の

全体の観察像と，単体の押込み加工の観察像を示す.図より，荷重 400μNでは加工痕の周

りに見当たるものは特に無いが，荷重 550μNでは加工痕の周りに引きずり線が見当たるの

がわかる.そこで当方法で酸化亜鉛単結晶基板に引きずり線の無いきれいな加工を行う条

件を検討するために，荷重 400，-....，550μNのどの荷重から引きずり線が出るか，荷重 400μN

以下のどの荷重で押込み加工が出来なくなるか酸化亜鉛単結晶基板に押込み加工を行った.
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Fig.3.57 押込み加工AFM観察像 (ZnO，F=400μN) 
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Fig.3.58 押込み加工AFM観察像 (ZnO，Zn極性面，F=550μN) 

加工荷重 200，250，300，450，500μNの押込み加工を行った荷重 200，250μNでは加工をされた

痕跡を観察できなかったため，加工は行われていないと考えられる.図 3.59""""'3.61に酸化

亜鉛単結晶基板に加工した加工荷重 300，450，500μNの加工痕の AFM像を示す.図の(a)は

AFM二次元像， (b)はAFM三次元像， (c)は加工痕を通るように左右方向にとった断面曲線

である.
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Fig.3.59 加工痕の形状(ZnO，Zn極性面，F=300μN) 
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Fig.3.61 加工痕の形状(ZnO，Zn極性面，F=500μN) 

図より ，今回行った押込み加工でも横長い三角錐の加工痕の形状や荷重が大きくなるに
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連れて加工痕の形状が大きくなる傾向など，先に行った押込み加工と同様な結果が得られ

た.

図 3.62に加工荷重と加工深さの関係を示す.今回実験を行ったデータと前回実験を行っ

たデータを比較しても，大きく違う傾向は見られず，全体を通して見てもそれぞれの平均

値を見る限り，加工荷重と加工深さに比例の関係があること変わりがないことがわかる.

図 3.63に硬さ相当値と加工深さの関係を示す.今回実験を行ったデータと前回実験を行

ったデータを比較しても，大きく違う傾向は見られず，全体を通して見ても荷重が大きく

なるにつれて，硬さ相当値が小さい値になる傾向に変わりがないことがわかる.
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Fig.3.62 加工荷重と加工深さの関係 (Znu" Zn極性面)
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図3.64"'--'3.66に加工荷重300，450，500μNの押込み加工9点分の全体の観察像と，単体の押

込み加工の観察像を示す.図より荷重 300μNでは加工痕の周りに引きずり線などは見られ

ない.荷重450，500μNでは加工痕の周りに引きずり線などが見られる.
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Fig.3.64 押込み加工AFM観察像 (ZnO，， F=300μN) 
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Fig.3.65 押込み加工AFM観察像 (ZnO，F=450μ.N) 
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Fig.3.66 押込み加工AFM観察像 (ZnO，F=500μN) 
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表 3.4に酸化亜鉛Zn極性面での各荷重の押込み加工と引きずり線のないきれいな加工の

可否を示す.表より当実験方法で酸化亜鉛単結晶基板に押込み加工を行う場合，荷重 300

"'400μNで行えばきれいな加工が出来ることがわかった.
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Table 3.4押込み加工ときれいな加工の可否(ZnO，Zn極性面)

Force 200 250 300 400 450 500 550 700 
F[μ悶

Indentation × × 。 。。。。 。
Dotonly / / 。。 × × × × 
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第5章結論

アルミニウム試験片に押し込み加工を行い，加工形状，深さの検討，加工方法の検討，

硬さの評価法の検討などを行った.また酸化亜鉛単結晶基板にも押込み加工を行い，加工

形状，深さの検討，硬さの評価法の検討などを行った.これらの結果を以下にまとめる.

(1) 加工プログラムに補正を加えることにより，縦3列横 3列の等間隔の 9点押込み加工

を千子うことができた.

(2) アルミニウム試験片の押込み加工の結果を用い，実際の圧痕形状より圧痕の表面積を

測定して硬さ相当値を求めたところ，ピッカース硬さに近い値となった.

(3) アルミニウム試験片にAFMを用いて押し込み加工を行った.加工荷重 80μN""'400μN

で深さ 60""'500nm程度の加工ができ，加工深さは加工荷重にほぼ比例することがわかっ

た.

(4) アルミニウム試験片では，圧痕をつけるには加工荷重80μN以上が必要であることがわ

かった.また，本装置では80μNで加工しでも意図しない圧痕が出来ることがわかった.

(5) 酸化亜鉛単結晶基板にAFMを用いて押込み加工を行った.加工荷重400""'700μNで30

""'160nm程度の加工ができ，加工深さは加工荷重にほぼ比例することがわかった.

(6) 酸化亜鉛単結晶基板での押込み加工で，加工深さや硬さ相当値について，極性面によ

る大きな違いは見られなかった.

(7) 酸化亜鉛単結晶基板の押込み加工では，硬さ相当値を評価する際，実際の圧痕形状を

そのまま用いて圧痕表面積を用いるよりも，断面形状が圧痕幅を一辺とする正三角形

の三角錐として仮定した方が，推測される圧痕形状に近く，妥当な硬さ相当値となっ

た.

(8) 酸化亜鉛単結晶基板の押込み加工では，荷重300""'400μNの範囲であれば引きずり線の

無い圧痕のみの加工を行えることがわかった.
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