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セラミックスでは，粒界や表面といった特異点の持つ微細構造がマクロな材料特性に大き

く影響する．例えば粒界への不純物元素の微量偏析が，クリープ特性に大きな影響を与え

ることが知られている．また，機械加工による表面状態が，曲げ強度に影響を与えること

も知られている．これまで粒界や表面に関する研究が盛んに行われ，様々な現象が明らか

にされてきているが，それらの影響すべてが解明されたわけではない．粒界や表面が様々

な特性に与える影響を明らかにするには，地道なデータの蓄積による評価・解析が必要で

ある．データの蓄積には対象となる材料を系統的に観察・解析することが重要となるが，

そのためには，シンプルなモデル材を用いた実験が効果的である．本研究では，サファイ

ア双結晶粒界モデルやサファイア/YSZ異相界面モデルを用いて，界面構造解析と界面近傍
の格子ひずみを詳細に計測することによって，これらの関係を明らかにすることを目的と

した．さらに，サファイア表面を種々の条件で研磨した際に内部に導入される欠陥と格子

ひずみの関係を解析し，サファイア結晶異方性の影響や研磨条件による損傷状態を明らか

にしたうえで，研磨による材料除去メカニズムの解明を目的とした．本論文はこれらの詳

細を記述した以下の章によって構成されている． 
第１章では，本研究で対象としたサファイアの結晶構造，粒界の幾何学的分類や対応粒界

の幾何学的特徴，研削・研磨加工についての概要を，また，本研究の主な実験方法である

透過型電子顕微鏡法，収束電子線回折法の概要についての説明も記した． 
第２章では，サファイア双結晶を用いた４種類の対称傾角粒界の粒界原子構造解析と粒界

ひずみの測定を行った結果について述べている．観察対象とした対称傾角粒界は，[0001]
軸を共通回転軸とした 2θ＝2.0°の小傾角粒界，2θ＝21.8°のΣ21 粒界，2θ＝38.2°の
Σ7粒界，および[ 1102 ]軸を共通回転軸とし，R面を接合面としたRΣ7粒界の４種類である．
いずれの双結晶も粒界に非晶質相や第二相は存在せず，原子レベルで直接接合していた．

小傾角粒界は，粒界面に部分転位（バーガースベクトル：1/3[ 0110 ]，1/3[ 0101 ]）が周期
的に配列した構造となっていた．また格子ひずみは粒界近傍 30nm の範囲に局在し，その

領域以外では計測できなかった．一方，[0001]軸回転のΣ粒界２種は，粒界に Alカラムの 5

員環を主とする構造ユニットを形成することにより安定な粒界を構成していた．この構造

ユニットは，粒界方向への並進により非対称な形状となっていた．粒界近傍の格子ひずみ

も非対称な分布を示したのは，これに起因するものと推察された．また，この格子ひずみ

の影響範囲はおよそ 100nmに達していた．粒界近傍に生じた格子ひずみは，Σ21粒界とΣ7
粒界で圧縮と引張りと逆の挙動を示したが，これは構造ユニットの原子密度に起因してい

るものと推察された．さらに，R 面を接合面とする RΣ7 粒界は，非常に整合性の高い粒界
を形成しており，鏡面対称の構造ユニットで構成されていた．この粒界はその高い対称性

に起因して，粒界の格子ひずみも非常に小さく，対称なひずみ分布となっていた．これら



一連の結果より，粒界の結晶方位関係によって，粒界原子構造とこれに起因する粒界格子

ひずみ分布が大きく変化することが明らかとなった． 
第 3 章では，異相界面の構造解析に供するサファイア/YSZバイクリスタルを作製し，こ
の界面の微細構造と格子ひずみを観察・解析した結果について記した．両結晶の方位関係

は( 0101 )Al2O3//(010)YSZ，[0001]Al2O3//[001]YSZと設定した．バイクリスタルの接合は比
較的低温で行ったが，熱膨張係数差によりYSZ側に無数のき裂が発生した．そのため観察は，
その界面の良好に接合されている領域で行った．バイクリスタルの界面は，非晶質相や第

二相，反応相のない接合面となっていた．この系は非常に格子ミスフィットが大きく，サ

ファイアの[ 0101 ]方向において 10.9%，[ 1102 ]方向においても 3.4%と大きな値を示す．高
分解能観察像から，界面に構造ユニットなどは観察されず，結晶同士が直接接合している

と推察された．また，界面にはミスフィット転位や界面転位に起因する周期的なコントラ

ストが観察されないことから，この界面は非整合界面と推定された．この界面の原子構造

を解析するため，粒界原子モデルのイメージシミュレーションによる解析を行った．その

結果，YSZ側の酸素レイヤーとサファイア側のAlレイヤーが接合しているモデルが最も良い
一致を示した．一方，本モデルだけでは説明できないコントラストも確認されたが，これ

は界面近傍で生じた原子位置の微小な変位に起因するものと考えられた．この原子位置の

変位は，両材料の熱膨張係数差によって発生した界面ひずみによるものと推察され，特に

YSZ側で顕著であった．この界面のサファイア側では，-0.1%と大きな格子ひずみが測定さ
れ，その影響は界面から 50nmの範囲に及んでいた．サファイア/YSZ界面では，結晶の方
位関係だけではなく，熱膨張係数やヤング率等の物性差が界面の微細構造に大きく影響す

ることが明らかとなった． 
第４章では，結晶異方性が機械的特性に与える影響を，微細構造の観点から調査した．結

晶異方性の影響としては，研磨する結晶面によって研磨速度が大きく異なる現象が報告さ

れている．サファイアの場合，a面研磨に比べて，c面研磨では 2～10倍ほど研磨速度が速
い．この現象は，研磨面によって導入される欠陥や格子ひずみ分布などの微細構造が異な

ることで生じると考えられる．本章では，サファイアの c面及び a面を粒径 1μmのダイア
モンド砥粒により同一条件で研磨した試料を用い，内部に導入された欠陥および格子ひず

みの比較を行うことによって，結晶異方性の影響を調査した．まず研磨表面形状を SEMお
よび表面粗さ計で評価したが，表面形状は異方性の影響をほとんど受けないことが明らか

となった．断面 TEM観察の結果，c面研磨の場合にはバーガースベクトル b=〈 0110 〉（柱

面すべり）を有する転位がランダムに導入されていた．また転位は，表面極近傍に高密度

に導入されており，最大転位導入深さも 250nmに達していた．一方，a面研磨の場合は，

バーガースベクトル b=1/3〈 0211 〉（底面すべり）を有する転位が研磨面と平行または垂直

に導入されていた．さらに研磨面と平行に導入された転位が界面に直線的に配列すること

により，小傾角粒界を形成していた．この場合，転位密度は低く，最大転位導入深さも 130nm
と 面研磨の場合の約半分となっていた．格子ひずみ分布も研磨面によって大きく変化して

いた．c 面研磨の場合では，+0.1%と大きな格子ひずみを有し，その影響範囲も約 300nm
に達していた．一方，a面研磨の場合では，格子ひずみは非常に小さな値を示した．これら

の特徴から，研磨表面近傍に導入された高密度転位により形成された微結晶領域の存在が，

c



研磨速度に影響するものと考察された．以上の結果より，研磨する結晶面によって内部に

導入される欠陥や格子ひずみ分布が，結晶異方性を強く反映することを明らかにした． 
第５章では，加工条件によって内部に導入される欠陥や格子ひずみ分布を系統的に解析し

た結果について記した．これまで，研磨条件によって生じるこれら微細構造の変化を系統

的に調査した報告はほとんど無い．また，サファイア c面研磨では，軽加工条件で研磨速度
が向上する現象が報告されているが，この研磨メカニズムの詳細については明らかになっ

ていない．本章では，サファイアの c面をサファイアウエハの研磨条件と同様の工程で加工

し，各工程から抜き出した研磨試料４種を系統的に観察した．その研磨条件は，#500ダイ
アモンド砥石による研削，粒径 8μmのダイアモンド砥粒による研磨，粒径 1μmのダイア
モンド砥粒による研磨，粒径 5nmのコロイダルシリカによるメカノケミカル研磨の４種で
ある．観察の結果，#500 研削試料の最大転位導入深さは 1.7μm となっていた．また，こ
の条件でのみ研磨面と平行に双晶欠陥（Basal twin）が導入されていた．これは，一定送り
速度で加工されることにより大きな応力が働いたためと考えられる．粒径 8μmの研磨では
最大転位導入深さ 700nm，粒径 1μm では 250nm となっていた．この転位はランダムに
導入されており，砥粒径が小さいほど表面極近傍で高密度に分布していた．これは砥粒か

ら繰り返し荷重を受け，転位が繰り返し導入されることで表面極近傍に高密度の転位領域

が形成されたものと推察された．メカノケミカル研磨では，転位は全く観察されなかった

が，表面近傍に化学反応相と推定されるコントラストが観察された．格子ひずみを計測し

た結果，#500 の研削では最大+0.2%の格子ひずみを有し，その影響範囲は深さ 1.0μm に
達していた．また，粒径 8μm による研磨では最大+0.4%，影響範囲は 1.2μm，粒径 1μ
m による研磨ではそれぞれ+0.1%，300nm であった．研削と研磨では，最大転位導入深さ
と格子ひずみの影響深さの関係が逆になっている．研削では最大転位導入深さに比べ，格

子ひずみの影響範囲が浅くなっていたが，研磨ではこれが逆転している．これは研磨機構

と研磨速度の違いによるものと考察された．また，転位によって生じる微結晶層が材料除

去に影響すると考えられるため，表面極近傍の転位密度が高い小砥粒による研磨で研磨速

度が速くなる場合もあるものと推察された．メカノケミカル研磨で観察された格子ひずみ

は+0.2%，影響深さは約 300nm であった．この格子ひずみは化学反応相に起因するため，

他の研磨による格子ひずみとは区別が必要である． 
第６章では，第２章から第５章で得られた結果を，各章ごとにまとめた結論について述べ

た． 


