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SPMを用いたSi単結晶のナノ加工と表面の構造変化

Nanoprocessing 00 Silicon (100) Surface by Using SPM and the Smdy ofthe Strucmral Change 
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百lefiめnc油ngme1hods of nanoscale shapes on Si (l0のsurfaceby using atomic force microscop巴(AF明 andscanning回meling

mαos∞pe (SThのwereinvestigaied As a re叩11， nanoscale groov'巴sand faces were fabriω記dbyせ1巴scraichingmethods using AFM 

百lesαatching loads had a m句orinf1uenωon these shapes. N加 oscalepi包ヲ groov'巴sand faces were fabricated by S百I(asares叫tof 

contro血ng吐lesample bias voltage and the tip c旺vai旺eradius of tungsten probes. Cross-sectional 1EM observations of吐lenanoscale 

grooves and fac巴sfabricaied by AFM and SThI! were canied outω幼時世lenucro鮪ucturalchanges of Si singl巴cry踊 ls.As a result of 

也eτEMobsぽvations，it was found thai many disloc姐.onsand an amorpho凶 phas巴appe征edin也巴 surfaιeof也egrooves and fac白

血bri叫 edbyAFM.印1the other h加え世lesingle cry血血即位u仰.rreW1血口凶 adisloca世.onwぉ p郎町edin the surf蹴 ofthe grooves 

andfaces白bricaiedby SThI!. Based on these resultsラ itis considered世凶血efabricating mechanisms of AFM and SThI! ar巴am氏主1拙 cal

proa諮問gandanele仰は巴ldevapora白肌r却制vely.

1 緒 正ヨ

医療や情報分野が発展していく社会の中で，将来活用が期待さ

れているものにナノシステムやナノデバイスがあるナノシステ

ム及びナノデノミイスを実現するためには3 ナノスケーノレの加工技

術が必要不可欠である.従来の微細加工技術として有力な加工技

術は，マスクを通して光を照射し，微小な構造体を作製するフォ

トリソグラフィである.これは加工速度や加工の安定性の点では

優れており，マスクを変更するだけで多数の構造体の作製が容易

になる しかし，少数の構造体を任意の領域に作製する場合，加

工の自在性に欠ける 1)

そこで，少数の構造体を任意の領域に作製することに優れたナ

ノスケール加工技術として，高度な位置制御技術を有する走査型

ブロローブ顕微鏡(ScanningProbe Microscope; SPM)を用いたナ

ノスケーノレ力日工が注目されている そのうち，電界研磨により作

製された W 探査十を用いた走査型トンネノレ顕微鏡(Scanning

日 nnelingMicroscope; S刊のによる加工は，一原子操作を行う究

極の超微細加工から，カーボンナノチューブを探針に用いて数十

ナノメートルの加工を行うことまで可能なことから，従来の微細

加工技術では困難なナノスケールの加工手法として期待され，多

くの研究報告がなされている勾4

また，原子間力顕微鏡 AtomicForce Microscope; AFM)を用い

た加工は，マイクロトライボロジーの観点からじと研究も含めて，

数多くの報告がされているか10)

しかし，これらの STMや AFMを用いた SPM加工において

は，電圧や荷重等の加工条件が加工形状に及ぼす影響やその加工

メカニズムなど未だ明確になっていないことが多い.

本研究では， STM加工及びAFM加工における詳細な加工条

件を検討することにより，種々のナノスケーノレの加工を実現する

とともに，加工に伴う構造変化を明らかにして加工メカニズムを

推定することを目的とした.

T 愛知工業大学工学部機械明ヰ(豊田市)
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2. 実験方法

2. 1 加工試料

本研究では， p裂の Si(100)単結品ウエハを 1mmX2 mm程

度の大きさに切断し，加工試料として使用した.

2.2 AFM加工

本研究では， AFM (or;刊1PUS社製;NV2000)に市販のダイ

ヤモンド探針 (NITアフティ社製)を装着したものを使用した.

AFM加工では，探針と試料が接触しながら，探針を走査させる

コンタクトモードを使用し3 溝加工及び面加工の 2種類の加工を

行った.尚，実験は室温，大気中で、行った.

AFMによる溝加工の概略図を図 1に示す.溝加工では， 1ラ

インを 1回だけ走査させて加工した.加工条件は，走査距離10~un， 

走査速度 10 戸山とし，引掻き荷重 100~200ρ4 と変化させた.

AFMによる面加工の概略図を図 2に示す面加工は，探針を

走査させる工程を位置をずらして繰返すことにより行った.加工

条件は，引掻き荷重200州，走査範囲 10~xl0 問，走査速度

10仰がs，走査ライン数256ライン，繰返し回数5固とした

Fig.l Schernatic diagr.nn of nano gro町巴白bricationby using AFM 

Fig.2 Schernatic diagram of nano face fabrication by using AFM 
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2.3 ST闘加工

本研究で加工に用いた S百 fは市販の 8PM(Topo Metrix社製

explorer) にS百 fスキャナ(官官:nnoMicroscop巴社裂;NO.5370 

00)を装着したものを使用した.8百 4加工に用いた探針は， φ0.3

rnmのW線材(ニラコ社製)を 1mol/mlのNaOH水溶液中で電

解研磨して作製したW 探針を使用した. S百 4加工では， Z軸の

ピエゾ素子に印加する電圧をフィード、パックし，探針一試料開の

距離を一定に保つ電流一定モードを使用し，穴加工，溝加工及び

面加工の 3種類の加工を行った.尚，実験は室温，大気中で、行っ

た.

8TMによる穴加工の概略図を国 3に示す穴加工では，探針

を試料にアプローチした状態で探針を走査させることなく試料

バイアス電圧を変化させて加工した加工条件は，トンネノレ電流

1 nA，加工時間 60s とし，試料バイアス電圧を 3~10V と変化さ

せた

S百 4による溝加工の概略図を図 4に示す溝加工では，探針

が同じライン上を往復するように走査させて加工した加工条件

は， トンネル電流 1nA，走査距離 10iJl11，走査速度 10阿nJs，走

査回数 30 固とし，試料バイアス電圧を 3~lO V と変化させた.

STMによる面加工の概略図を図 5に示す.面加工は，探針を

走査させる工程を位置をずらして繰返すことにより行った.加工

条件は，試料バイアス電圧 10V， トンネル電流 1nA，走査範囲

10 iJl11x10凹，走査速度 10戸山3 走査ライン数300ライン，繰

返し回数5固とした.

Fig.3 Schematic di且gramof nano pit fabrication by usiog S1M 

Fig.4 Schematic diagram of nano gro肝 ef:乱bricationby usiog S1M 

Fig.5 Schematic diagram of nano face fabrication by usiog S1M 

2.4 加工断面の透過型電子顕微鏡 (TEM)観察

STM加工あるいは AFM加工により Si単結品表面に生じた加

工溝あるいは加工面について，加工に伴う構造変化を調べるため

に，断面を透過型電子顕微鏡何回1SmissionElectron Microscopeコ

TEM)(JEOL製;JEM2010)で観察した.TEM観察用試料の作製に

は，集束イオンビーム装置(FocusedIon Beam; FIB)(SII製;

SMロ050) を使用した

3. 1 AFM加工

3.1.1 溝加工

3. 実験結果及び考察

AFMを用いて溝加工を行ったー作製した加工溝及びそのA~Þè

断面の AFMr象を思 6に示す.加工溝は，左から引掻き荷重 100，

150， 200ρ4で加工したものである 100， 150， 200ρ4の各引掻

き荷重に対して加工溝深さはそれぞれ42，85， 99nm，加工溝幅

はそれぞれ 740，870， 1040nmであり，引掻き荷重の増加に伴い，

加工溝の深さ，幅ともに増加している.また，加工溝の右側に隆

起した部分が観察される.これは，ダイヤモンド探針で引掻き加

工した際に， Si単結品が塑性変形して降起したものと考えられる

AFMによる溝加工が， Si単結晶の構造変化に及ぼす影響を明

らかにするために加工溝の断面を τEMで観察した 図7は，引

掻き荷重 100州で加工した加工溝断面の TEM像である.加工

溝深さは約 50nmである.加工溝直下の表面近傍に数多くの転位

の発生が観察される この転位の発生は， Si単結晶が塑性変形し

たことを意味しているさらに高い応力が作用したと考えられる

最表面部にアモルファス化した部分も観察される.

3.1.2 面加工

AFMを用いて面加工を行った表面の AFM像を図 8に示す.

作製した加工面のA~Þèラ断面における平均深さは283nmで、あり，

加工面の表面はかなり平滑である

t; 

A Dis白nce Aヲ

Fig.6 AFM iu泊geand血.eA回.t;d巴:pthpro臼eof nano grooves fabricated by 

liue-scratchiog undぽ di低rellIloading forces 

創norphousphase 

dislocation 

Fig.7 Cross-sectionalτEM image of a nano groove白bricatedby liue-scratchiog 
und巴ra loading force of 100ρ4 
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Fig.8 AFM image and出eA-Adep血pro岨eof a =0  face fabricat巳dby
scannmg-sα在住hingunder a loading force of 200凶

Fig.9 Cross-sectionalτEM image of a =0  face fabrica位dby scanning酬

scratching under a loading force of 200ρJ 

AFM加工で形成した加工面の断面の TEM像を図 9に示す.加

工面には1O~20nm程の微細な凹凸が観察される.加工面の表面

には Si単結品がアモルファス化した部分が現れ，その直下には

Si単結品が塑性変形したことを意味する転位の発生が観察され

る.

3.2 STM加工

3.2.1 穴加工

STMを用いて試料バイアス電圧を 3V及び5Vで穴加工を試

みた.加工後の表面及びA-Aヲ断面の STM像をそれぞれ図 10(幻

及び (b) に示す試料バイアス電圧3Vでは穴加工はできず，

試料ノ〈イアス電圧 5Vではナノスケールの穴を形成することが

できる.このことから，試料ノ〈イアス電圧3Vと5Vの聞に穴加

工における関値が存在する.

図 11は試料ノミイアス電圧と加工穴の深さ及び径の関係を表し

ている.試料ノ〈イアス電圧が 3，5， 10 Vのとき加工穴深さはそ

れぞれ 0，6， 16nmであり，加工穴径はそれぞれ 0，725， 1430nm 

である.

(心 i駒子九百 (b) 

A 

A Di磁nce A A Distance A 

Fig.l0 SτMimagesand血己A-Ad叩thprofiles of a =0  pit fabricated by SτM 
at sample bias voltage of (め3V担ld(b)5V
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lFig.ll ¥晶riationof depth and diameter of a =0  pit as a釦恥1ionof sample bi出
voltage 

3.2.2 溝加工

STMを用いて溝加工を行った表面の STM像を図 12に示す

加工溝は友から順に試料バイアス電圧3，5， 10 Vで加工したも

のである.加工溝の深さはそれぞれ4，5， 6 nmで，加工溝の幅

はそれぞれ 660，680， 830 nmであり，どの電圧においてもナノ

スケールの加工溝を形成することができる.

STM加工におけるW探針の先端形状の影響を明らかにするた

めに，先端曲率半径の異なる W 探針を用いて，試料ノ〈イアス電

圧 10Vで溝加工を行い，加工溝の断面を TEM観察した.加工に

用いた先端曲率半径 300nmのW探針及び先端曲率半径 800nm

のW 探針の SEM像，及びこれらの W探針を用いて作製した加

工溝の断面の TEM像をそれぞれ図 13(心及び (b)に示す.先

端曲率半径の小さい W 探針で形成した加工溝深さは約 40nm， 

先端曲率半径の大きい W 探針で形成した加工溝深さは約 10nm 

である先端曲率半径の小さいW 探針を用いた S百4加工で大き

な溝加工ができることから， S百 f加工はW探針の先端に電荷が

集中して加工が行われると考えられる.また，加工溝の表面付近

には，転伎やアモルファス相の発生は観察されていない.

A 

ト4

3日5=V V ~ I 

|ト-l

A Dis包nce j宝

Fig.12 SτM盟国ge釦 d血eA-A depth profile of =0  grooves fabricated by 
sτM at different s証nplebias vol阻ges
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3.2.3 面加工

STMを用いて試料ノ〈イアス電圧lOVで、面加工を行った表面の

sτM像を図 14に示す.面加工後の表面の SτM像には，加工面

のほぼ全面に細かな凹凸が観察される.

S百 f加工で形成した加工面の断面の TEM像、を図 15に示す.

加工面の表面近傍には，転位の発生やアモノレファス相は観察され

ない.加工面には細かな凹凸が観察され，加工面の大部分を占め

るのは加工量の多い凹部であったが，一部に加工量の少ない凸部 (c) 

もあり，それが加工表面の凹凸となって現れている(図 15(a)) 

大部分を占める加工量の多い凹部は，図 13に示した加工溝の形

状と類似した形状である，

図 15(b)及び (c)は，加工面の一部を高倍率で観察した τEM

像である.そのうち，加工量の少ない凸部(図 15 (a)のA部)

の百M 像を図 15 (b) に，加工量の多い凹部(図 15 (a) のB

部)の TEM像を図 15 (c)に示す.

図 15(b)に示す凸部には，モザイク状の格子縞が観察される

その部分 (C部)の電子回折の結果， Siの多結晶であることが分

かる. S百4加工の初期段階では， Si単結晶表面に形成されてい

る絶縁体の酸化膜に W 探針が接触して，機械的に酸化膜を除去

していると考えられ，その過程で Si単結晶が局所的に多結品化

するものと考えられる

図 15 (c) より，加工面の大部分を占める加工量の多い凹部は

滑らかな曲面形状をしており，その表面付近には濃度が薄く見え

るコントラストの異なる D部が観察される.その部分 (D部)

の電子回折の結果， Si単結品であることが分かる.この結果から，

濃度が薄く見えるコントラストが異なる部分は，傾斜した加工表

面であると考えられる.以上より， STM加工により安定して加

工が進行する場合には， Si単結晶が構造変化を起こすことなく，

Fig.13 SEM images ofW probes withα.uva旬reradi回 of(a) about 300 nm and 
(b) about 800 nrn， andα'Oss-sectional TEM即時esof n加 ogro町 es
fabriωted by each probes 

単結晶のまま加工できると考えられる.

恥.t;

ト→
2阿n

i H~---
imageand吐leA-'t; depth profile of a nano face fabricated by STM 

(日)
A B 

日

Fig.15 Cross-s巳位onalτEM images and diffraction pa仕emsofan組 oface 
fabricated by STM 
(a)α'Oss-sectional TEM並nageof a nano face 
ゆ，)cross-sectionalτEMimage and diffraction pattem ofregionA 
(c)ロ'Oss-s巴ctionalTEM image and diffraction pattem of re伊onB

3“3 加工メカニズムの推定

AFMを用いた溝加工及び面加工の実験結果から， AFM加工の

加工メカニズムを推定する

AFM加工により形成した加工溝及び加工面の断面の τEM像

には，加工溝下及び加工面下に転位の発生が観察される(図 7，

図的.この転位の発生は， Si単結品が塑性変形したことを意味

している.また，加工溝付近の表面の AFM像には， Si単結品が

塑性変形したと思われる隆起が観察される(図 6).

以上の事実をもとに推定したAFM加工の加工メカニズムの模

式図を図 16に示す.ダイヤモンド探針を走査させると，ダイヤ

モンド探針前方の Si結品は，表面から剥離すると考えられる.

ダイヤモンド探針直下では， AFM加工時の応力に伴い，転位の

発生とその移動による塑性変形が起こる.このような剥離や塑性

変形を伴った機械的な加工フoロセスが，本研究の AFM加工の加

工メカニズムであると推定される

S百 fを用いた穴加工，溝加工及び面加工の実験結果から， S百 f
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加工の加工メカニズ、ムを推定する.

STM加工の加工メカニズムとしては，機械的な加工 11) エレ

クトロマイグレーション 12) 電界蒸発 13)の3つが考えられる.

もし機械的な加工であれば，上述の AFM加工と同様に，加工

後の Si単結品に転位が発生するはずである目しかし， S刊刊日工

で形成した加工溝及び加工面の断面の TEM像には，転位の発生

は観察されていない(図 13，図 15) 従って， STM加工は機械

的な加工ではないと言うことができる

エレクトロマイグレーションを伴った加工であれば，トンネノレ

電流により移動する電子が試料中の原子に衝突し，原子を移動さ

せるため，エレクトロマイグレーションが生じた後の試料は，原

子配列がランダムになりアモノレファス化する.しかし，加工溝及

び加工面の断面の TEM像には，アモルファス相は観察されてい

ない(図 13，図 15).従って， S百 4加工はエレクトロマイグレ

ーションを伴った加工で、はないと考えられる

電界蒸発を伴った加工で、あれば，探針試料開の電界により，

Si原子がイオン化し，試料表面から脱離する.従って，電界蒸発

を伴った加工の場合は，試料は構造変化を起こさない.加工面の

断面の TEM観察結果(図 15)からすると， Si単結晶のごく一部

のみが多結晶化している.これは加工初期に Si単結晶表面の絶

縁体の酸化膜に W 探針が接触し，それを機械的に除去する過程

で生じたと考えられるため， STM加工の加工メカニズムを推定

する上で本質的なものではないと考えられる目図 15 (c) に示す

加工面の凹部の TEM像、及びその電子回折の結果は，加工面の大

部分を占める良好に S刊f加工が行われた領域についてのもので

ある.この領域では， Si単結品は構造変化を起こさず，加工後も

単結品のままであることから， S百 4加工の加工メカニズムは電

界蒸発の可能性が高いと言うことができる.以上より推定される

STM加工の加工メカニズムの模式図を図 17に示す.Si単結晶表

面に存在する絶縁体の酸化膜に W 探針が接触し，それを機械的

に除去する(図 17(1)) その後， W探針 Si単結晶間の電界に

より Si原子がイオン化して， Si単結晶表面から脱離する(図 17

(2)) .このような電界蒸発を伴ったフ。ロセスが，本研究の STM

加工の加工メカニズムであると推定される.

scratching direction 

O:Si 

dislω油 on

Fig.園16 Schernatic illustration of nanoscale scratching process by using AFM 
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• :SiO， 
o :Si 

③ Siion 

回答17 Schernatic出凶凶tionof nanoscale宣eld町 apor.組onpr'∞essbyusing
sτM 

4. 結
吾A
自国

STM及びAFMを用いて， Si単結晶表面に種々のナノスケール

加工を試み，加工形状に及ぼす加工条件の影響を調べたさらに，

溝加工及び面加工を施した表面について，加工に伴う構造変化を

調べることにより，加工メカニズムを推定したその結果，以下

の結論を得た

(1) S百 4加工あるいは AFM加工により， Si単結晶表面にナノ

スケールの穴加工，溝加工及び面加工を行うことができる目

。)STMを用いた穴加工では，試料バイアス電圧 3Vでは加工

できず， 5V以上で加工できることから，試料バイアス電

圧 3Vと5Vの聞に穴加工における試料バイアス電圧の調

値が存在する.

(3) S百 4を用いた溝加工では，試料バイアス電圧の増加に伴い，

また W 探針の先端曲率半径が小さい場合に加工溝の深さ

及び幅が増加する.AFMを用いた溝加工では，引掻き荷重

の増加に伴い，加工溝の深さ及び幅が増加する

(4) AFMを用いて形成した加工溝及び方日工面の断面に，転位

の発生が観察されることから， AFM加工は，塑性変形を伴

う機械的な加工であると言うことができる

(5) S百4を用いて形成した加工溝及び加工面の断面は，単結品

のままで構造変化は起きないことから， SτM力日工は，電界

蒸発を伴った加工で、ある可能性が高い.
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