
3.4.2超 微 小 硬 さ と圧 子 の押 込 み 深 さ との 関係

図3-41か ら図3-49に,超 微 小 硬 さ と圧 子 の押 込 み 深 さ と の 関係 を示 す.図

3-41か ら図3-43に は,算 術 平 均 粗 さRaが0.036μmの 場 合 を,図3-44か ら

図3-46に は,算 術 平 均 粗 さRaが0.103μmの 場 合 を,図3-47か ら図3-49

に は,算 術 平 均 粗 さRaが0.816μmの 場 合 に つ い て,各 々 押 込 み 荷 重 が100mgf,

1gf,10gfの3種 類 を示 す.ま た,図 中 に は圧 子 先 端 形 状 がsharp tipの 場 合

とround tipの 場 合 と を示 す.こ れ か ら,超 微 小 硬 さ の値 は,負 荷 過 程 の 初 期

に は非 常 に 大 き な 硬 さ値 を示 す が,そ の 後 徐 々 に硬 さ値 は低 下 し,設 定 押 込 み 荷

重(試 験 荷 重)到 達 時 に は ほ ぼ 一 定 の 超 微 小 硬 さ の値 を示 す こ とが 分 か る.負 荷

過 程 の 初 期 に 大 き な硬 さ値 を示 す の は,荷 重 負 荷 時 に お け る圧 子 の 押 込 み 深 さが

非 常 に小 さな値 で あ り,超 微 小 硬 さ値 を算 出 す る際 に は押 込 み 深 さの 二 乗 で 除 す

るた め に,硬 さ値 が 大 き な 値 を示 す も の と考 え る.ま た,試 料 表 面 が鏡 面 の 状 態

(Ra:0.036μm)の 場 合 に は,超 微 小 硬 さ値 はsharp tipの 場 合 とround tip

の場 合 に お い て そ の 差 は 小 さい が,Raが 大 き くな る(例 え ばRa:0.103μmや

0.816μmの 場 合)に 従 っ て そ の 差 は 大 き くな る.特 に,押 込 み 荷 重 が 小 さい場

合 に そ の傾 向 が 顕 著 で あ る.こ れ は,押 込 み 荷 重 が 小 さ けれ ば小 さい 程,表 面 の

凹 凸 の影 響 を 大 き く受 け る こ とに な る た め で あ る と考 え る.特 に,round tip

の場 合 に は,同 じ押 込 み 荷 重 で あ っ て もsharp tipの 場 合 と比 較 して,試 料 表

面 に圧 子 が あ ま り深 く押 し込 ま れ な いた め に,よ り表 面 の 凹 凸 の影 響 を大 き く受

け る こ とに な る た め と考 え る.



図3-41超 微 小 硬 さ と圧 子 の 押 込 み 深 さ との 関 係

(算 術 平 均 粗 さRa:0.036μm,押 込 み 荷 重:100mgf)

図3-42超 微 小 硬 さ と圧 子 の 押 込 み 深 さ と の 関係

(算 術 平 均 粗 さRa:0.036μm,押 込 み 荷 重:1gf)



図3-43超 微 小 硬 さ と圧 子 の 押 込 み 深 さ との 関 係

(算 術 平 均 粗 さRa:0.036μm,押 込 み 荷 重:10gf)

図3-44超 微 小 硬 さ と圧 子 の 押 込 み 深 さ との 関係

(算 術 平 均 粗 さRa:0.103μm,押 込 み 荷 重:100mgf)



図3-45超 微 小 硬 さ と圧 子 の 押 込 み 深 さ との 関係

(算 術 平 均 粗 さRa:0.103μm,押 込 み 荷 重:1gf)

図3-46超 微 小 硬 さ と圧 子 の 押 込 み深 さ との 関係

(算 術 平 均 粗 さRa:0.103μm,押 込 み 荷 重:10gf)



図3-47超 微 小 硬 さ と圧 子 の 押 込 み 深 さ との 関係

(算 術 平 均 粗 さRa:0.816μm,押 込 み 荷 重:100mgf)

図3-48超 微 小 硬 さ と圧 子 の 押 込 み深 さ との 関係

(算 術 平 均 粗 さRa:0.816μm,押 込 み 荷 重:1gf)



図3-49超 微 小 硬 さ と圧 子 の押 込 み 深 さ との 関 係

(算 術 平 均 粗 さRa:0.816μm,押 込 み 荷 重:10gf)



3.4.3超 微 小硬 さに及 ぼす表 面粗 さの影 響

図3-50か ら図3-52に,超 微 小硬 さ と算 術 平均粗 さ との関係 を示 す.図3-

50に は,圧 子 の押 込み荷 重 が100mgfの 場 合 を,図3-51に は,圧 子 の押 込み荷

重 が1gfの 場合 を,図3-52に は,圧 子 の押込 み荷 重 が10gfの 場合 を示す 、ま

た,図3-53に は,そ れ らの結果 をま とめて示 す.各 図 中 には圧 子 先端形 状 が

sharpの 場合 とroundの 場 合 とを示 す.以 上 の結果 か ら,超 微 小硬 さは圧 子 の押

込 み荷 重 が大 きい(概 ね1gf以 上)場 合 に は,圧 子先端 形状 がsharpの 場 合,round

の場合 ともに,算 術 平 均粗 さが増加 して も超 微小 硬 さの値 は ほぼ一 定 の値 を示

す傾 向に あ る.こ の こ とは,超 微小 硬 さの範 囲 におい て も圧 子 の押 込み荷重 が概

ね1gf以 上 に な る と,圧 子 に よって試 料 表 面が押 し潰 され,そ のた め に面圧 が ほ

ぼ一定 の値 を示す もの と考 える.こ れ に対 して圧 子 の押込 み荷重 が小 さい(本 実

験 にお い て は100mgf)場 合,特 にround tipの 場合 に は,超 微 小 硬 さの値 は大

き く変 動 す る傾 向 を示 す こ とか ら,圧 子 の押 込み荷 重 が100mgf以 下 の場 合 に

は,本 試 験 で使 用 した程度 のround tip(理 想 的 な圧子 の 中心軸 方 向に約40nm

摩耗 した もの)に よる測 定 は避 けるべ きで あ る と考 え る.し か し,圧 子 の押込 み

荷 重 が概 ね1gf以 上 で あれ ばround tipの 場 合 で あ って も,そ れ らの差 異 は ほ

とん ど認 め られ ない こ とか ら,round tipに よる測定 は許 容範 囲 内 で あ り,問

題 は ない もの と考 え る.ま た,圧 子 の押 込み荷 重 が大 き くな るほ ど低 い超微 小硬

さの値 を示 す こ とも分 か る.圧 子先 端形 状 につ い ては,先 端形 状 がsharpの 場

合 の方 がroundの 場 合 よ りもどの押込 み荷 重 にお いて も小 さな超 微 小硬 さ値 を

示 す が,こ れ は,圧 子先 端 がsharpで あれ ば,圧 子 は よ り深 く押 し込 まれ,そ の

結果,低 い超微 小硬 さの値 を示 す もの と考 え る.



図3-50超 微 小硬 さ と算術 平均粗 さ との関係

(押込 み荷 重:100mgf)

図3-51超 微 小硬 さ と算術 平均 粗 さ との 関係

(押込 み荷 重:1gf)



図3-52超 微 小硬 さ と算術 平 均粗 さ との関係

(押込 み荷 重:10gf)

図3-53超 微小硬 さと算術平均粗 さとの関係



3.5小 結

本 章 では,表 面粗 さや圧 子先端形 状 の違 いが,超 微小硬 さの値 に どの よ うな影

響 を及 ぼす のか につ いて,以 下の よ うな結論 を得 た.

(1)各 押 込 み荷 重 にお いて,表 面粗 さ(算 術 平 均粗 さ)が 増加 して も超 微

小硬 さの値 は ほぼ一 定 の値 を示 す傾 向にあ る.し か し,表 面粗 さの増加 とと

もに超微 小硬 さの値 の変動 幅が 大 き くな る傾 向が あ る.こ の結 果 を踏 ま え

て,従 来 の研 究 の結果 と比 較検討 す る と,従 来 か らの比 較 的高荷重領域 に

おい ては,試 料 の表 面粗 さが硬 さの値 に影 響 を及 ぼす結 果 を得 て い るの に

対 して,超 微 小荷重領 域 にお い て は,ほ とん ど影 響 され ない結 果 を得 た.

以上 の点 か ら,硬 さ試験 には,サ イ ズに よる効 果 が存在 す る とい うこ とを

確認 した.

(2)高 押込み荷重 と低押込み荷重の場合 とを比較すると,高 押込み荷重の方

が低押込み荷重の場合よりも低い超微小硬 さ値を示 し,且 つ安定した値を

示す.

(3)圧 子先 端 形状 の違 いにつ い て は,超 微 小 硬 さの値 に差 異 が生 じる こ とを

確認 した.一 般 的 に は,圧 子先 端 形状 がsharpな 場合 の方 がroundな 場合

と比 較 して,よ り深 く押 込 まれ る こ とか ら超微 小硬 さの値 は小 さくな る.圧

子 先端 がsharpな 場合 とroundの 場合 とを比 較す る と超微 小硬 さの値 は大

き く異 な る値 を示 す.本 試 験結果 の範 囲 内で は圧 子先 端 が摩 耗 して い る場

合 の方 が理想 的な圧 子 の場合 と比較 して約1.5倍 の超 微 小硬 さ値 を示 す場

合 が あ る.こ の点か ら,超 微 小荷 重領域 にお け る硬 さ測 定 を行 う際 には,

使 用す る圧子 の先端 が どの よ うな形状 で あ るのか を把 握 して か ら測定 を実

施す る必要 が あ る と考 える.
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第4章 接触面の表面粗 さを考慮 した

解析 に よる検討 とその妥 当性



4.1緒 言

超微 小硬 さ試 験 にお いては,押 込み荷重 と圧 子の押込み深 さとの関係 か ら硬 さ

評価 を行 ってい るが,そ の硬 さ値の算 出方法 については,い くつかの方法が提案

されてい る.こ こでは先ず,超 微小硬 さについて従来か ら行 われてい る硬 さ値 を

算 出す る方法お よび本研 究 において どの硬 さ算出方法 を採 用す るか について述べ

る.次 に,そ の硬 さ値 の決定方法 を踏 まえて,表 面粗 さを考慮 した場合の超微小

硬 さの解析 について述べ る.こ こで は,モ デル として表 面粗 さを有す る面 と剛体

面 との2面 の接 触 問題 として捉 え,接 触 時の表 面粗 さにつ いて は実 際の くぼみ内

部の表 面粗 さをSEMに よ り測定 し,そ の測定値 を用いて解析 を行 い,2面 の接触状

態 を推定す る.本 章で は,第3章 の実験結果 におい て超微 小硬 さの値 は試 料 の表

面粗 さにあま り影 響 されず,ほ ぼ一定の値 を示す ことが明 らかになった点につい

て,そ の理 由 を明確 にす るた めに解析 を試み た.

4.2硬 さ値算 出に関す る従来の研究 と硬 さ値の決 定

本節では,超微小硬さ試験における従来から行われている硬 さ値の算出方法と

本研究における硬 さ値の決定法にっいて述べる.

4.2.1硬 さ値 算 出 に 関 す る従 来 の研 究

超 微 小 硬 さの 範 囲 で あ る押 込 み 荷 重 が10gf以 下 の 荷 重 範 囲 につ い て 最初 に試

験 機 を 開発 し,研 究 を実 施 した の はM.Nishibori and K.Kinoshita(1)で,そ れ を

現 在 の シ ス テ ム の原 形 ま で に した の はD.Newey,M.A.Wilkins and H.M.Pollock(2)

で あ る.彼 らは,押 込 み 荷 重 と押 込 み 深 さ との 関 係 を連 続 的 に 測 定 可 能 な シ ステ

ム を構 築 した.し か し,こ の段 階 で は安 定 した 押 込 み 荷 重 と押 込 み 深 さ と を得 る

ま で に は 至 ら な か っ た.そ の後,比 較 的 安 定 した 硬 さ値 を得 る ま で に 改 良 を重 ね

た の はJ.B.Pethica(3)で あ る ∴彼 は,押 込 み 荷 重 の 制 御 に 電 磁 石 を採 用 す る こ と

に よ っ て 安 定 した 圧 子 の 動 作(2.5μN)を 得 て,ま た,押 込 み 深 さ(変 位)に

静 電 容 量 型 変 位 計 を採 用 す る こ と に よ っ て 高 分 解 能(2.5nm)を 達 成 して い る.



その後,J.B.Pethicaが 改 良 を重 ね て開発 した試 験 装置 は,後 にNanoindenterと し

て市販 され る に至 り,現 在 で の分解 能 は押込 み荷 重が0.5μN,押 込 み深 さ(変

位)が0.2nmに まで達 成 され てい る.こ の高 分解 能 で しか も再 現性 の あ る非常 に

安 定 した デー タが得 られ る よ うな試験 機 とシステ ム が確 立 され て か らは,こ の

デー タか らいか に正確 な硬 さ値 を算出す るかの方法につ いての議論 が活発 に行 わ

れ るよ うにな った.

本 来,硬 さHの 値 は便 宜的 に押 込み荷 重Pを くぼみ の表 面積Sで 除す るこ とに

よって次 式 に よ り定義 してい る.

この点 か ら考 え る と,硬 さとい う値 は,く ぼみ の表 面積 を圧 子 の押 込み深 さか ら

算 出す るこ とに よって決 定 され る値 であ る と言 え る.つ ま り,硬 さの値 を算 出す

る場合 には圧子 の押込み深 さをいかに正確 に測 定す るかが非 常に重要であ ること

にな る.こ の こ とか ら,負 荷-除 荷過 程 にお け る荷重 と深 さ との 関係(荷 重-深

さ曲線)か らいか に正確 に くぼみ の大 き さを決定す るか とい うこ とが重要 であ る

と言 える.

くぼみの表 面積 は,理 想 的 には圧 子 の幾何学 的な形 状 が決 定 され てい る(例 え

ば三角 す いBerkovich圧 子 の場 合 には,そ の多 くが対 稜 角度 が115° であ る)た

め に直 接S=24.5h2の 関係 を(3.1)式 に代入 す るこ とに よ り,

の関係 が得 られ る.こ こで,hは,設定荷 重(最 大 押込 み荷 重)負 荷 時 にお け る

圧子 の押込 み深 さで あ る.こ の負 荷 時 の状 態 を図 に表 したの が図4-1で あ る.こ

の図は,設 定荷重 の負 荷 時に試 料 が どの よ うな変形 をす るのかにつ いて軸対称 の

モデル と して示 した もので あ る.



図4-1荷 重負荷時における試料変形状態の模式図

図4-2荷 重除荷時における試料変形状態の模式図



J.B.Pethica,R.Hutchings and W.C.Oliver(4)は,走 査 型 電 子 顕 微 鏡 に よ っ て くぼ

み 深 さが 数 十nmの くぼ み を観 察 し,式(4.1)と 式(4.2)と を各 種 材 料 を対 象

と して 比 較 検 討 を加 え て い る.こ の 結 果,NiとAuに つ い て は式(4.1)と 式(4.2)

か ら の 結 果 は ほ ぼ 良 い 一 致 を 示 す が , S i に つ い て は H ≒ 3 H h と な る こ と を 示 し

て い る.こ の原 因 と して 彼 ら は,NiとAuに つ い て は,押 込 み 荷 重-押 込 み 深 さ

曲線 にお い て 最 大 押 込 み深 さ量 と弾 性 回復 量 とを比 較 す る とそ の影 響 は無 視 で き

る程 度 に 小 さい が,Siに つ い て は,そ の影 響 は 無 視 で きな い 程 度 に 大 き い こ と を

挙 げ て い る.こ の こ とか ら,材 料 の 種 類 に よ っ て は,弾 性 回 復 量 を 考 慮 しな けれ

ば適 切 な評 価 が で き な い とい うこ とに な る.

さて,そ れ で は負荷-除 荷後 の くぼみ深 さ,即 ち弾性 回復 後 の くぼみ深 さを正

確 に測定す れ ば,除 荷 後 の くぼみの 大 き さを決 定す るこ とが可能 で あ ろ うか.図

4-1で は,最 大 押 込み荷 重 時 の圧 子 と試料 との状 態 を示 して い る.こ れ か ら,最

大押 込み 深 さhは,圧 子 と試料 とが接触 して い る部 分 の深 さhcと 圧 子 の周辺 部 が

弾性 変形 して い る部分 の深 さhSと の和 か ら求 ま る.図4-2は,設 定荷 重 を負荷 し

た後 に除荷 した状 態 を示 してい る.こ れ か ら,試 料 は図4-1の 圧 子 の周辺 部 が弾

性変形 して い る部分 の深 さhSの 回復 に加 えて くぼみ の内部 も回復す るた めに,こ

の場 合 の くぼみ の深 さhfは,圧 子 と試 料 とが接 触 して い る部分 の深 さhcと 比較

して よ り浅 くな るこ とにな る.こ こで,負 荷過 程 か ら除 荷過 程 を経 て,即 ち図4-

1か ら図4-2の 状 態 を経 る過程 で は,試 料 と圧 子 との接 触 面積 は連 続 的 に減 少 し

続 ける.N.A.Stilwell and D.Tabor(5)に よれ ば,図4-1と 図4-2の くぼみ の直径

2aを 比較 した場 合,そ の 直径 は ほ とん ど変化 しな い こ とが報 告 され て い る.即

ち,こ の こ とか ら,く ぼみ の表 面積 は圧 子 の弾性 変 形 等 を無 視 す れ ば,幾 何学 的

に求 め るこ とが 可能 であ る とい うこ とが分 か る.

ま た,上 記 の 方 法 と は 別 に,除 荷 過 程(曲 線)に お い て 初 め の 部 分 の 勾 配 に 注

目 し,そ の 勾 配 等 か ら硬 さ 値 を 議 論 し て い る.

J.L.Loubet,J.M.Georges,O.Marchesini and G.Meille(6)は,Magnesium Oxideを

対 象 と し てI.N.Sneddon(7)が 提 案 し た 「The elastic punch theory」 を 引 用 し,除

荷 過 程(曲 線)の 最 大 押 込 み 荷 重 時 に お け る 微 係 数Sは,次 式 に よ り与 え ら れ る

と した.



こ こで,Erは 試 料 の等価 ヤ ング率,α は定数,Aは 接 触 面積 で あ る.ま た,圧 子

と試料 との接触 面積Aは,接 触 してい る部分 の深 さhcと 比 例 関係 に あ るので微係

数Sは 接触 して い る部分 の深 さhcで 決 定 され る こ とに な る.以 上 よ り,接 触 して

い る部分 の深 さhcを 式(4.2)のhに 代入 す る ことに よって硬 さ値 を求 め る こ と

がで き る.

これ に 関連 してM.F.Doemer and W.D.Nix(8)は,圧 子 と試 料 とが 接 触 して い

る部 分 の深 さhcを 実 験 的 に求 め る方 法 を提 案 して い る.こ れ は,除 荷 過 程 にお い

て 除 荷 開始 か ら最 大 押 込 み荷 重 の約2/3ま で は 除 荷 曲線 は ほ ぼ直 線 で あ る と見 な

して も差 し支 えな い とす る もの で,そ の部 分 の 勾 配 を微 係 数Sと して も差 し支 え

な い と した.

これ に 対 してW.C.Oliver and G.M.Pharr(9)は,上 述 の よ うに 除 荷 曲線 の 開始

直 後 か らの 一 部 分 を直 線 近 似 す る こ とに は無 理 が あ る と して,次 式 を提 案 す る こ

とに よ っ て解 析 的 に 微 係 数Sを 求 め る方 法 を提 案 した.

こ こで,a,hf,mは,除 荷 曲線 を 関 数 に合 致 させ る際 に 決 定 され る 定 数 で あ る.

彼 らの提 案 は,M.F.Doemer and W.D.Nix(8)の 提 案 と比 較 して よ り正 確 な 勾 配

の値 を 求 め る こ とが で き る.

F.Frohlich,P.Grau and W.Grellmann(10)は,押 込 み 荷 重 と押 込 み 深 さ との 関係

に お い て,押 込 み 深 さが1μmよ り大 き な 範 囲 に お い て 次 式 の よ うな 関係 が あ

る こ と を示 した.

こ こで,B,Cは 負 荷 過 程 の 勾 配 を表 す 係 数 で あ る.

稲 村 元 則 と鈴 木 敬 愛(11)は,押 込 み 深 さが 数 十nmの 範 囲 ま で,こ の 関 係 が 成

立 す る こ と を示 した 、ま た,ビ ッ カ ー ス硬 さHV400以 下 の 範 囲 に お い て は,



上 記 のBとHVと は比 例 の 関 係 に あ る こ と も示 した.彼 らは,式(3.5)のP

をh2に よ っ て 除 す る こ と に よ っ て

を提案 して い る.

大村 孝 仁(12)は,押 込み荷 重-押 込 み深 さ(変 位)特 性線 と硬 さ との 関係 につ

い て検討 し,「見 か けの硬 さH*」 を次 式 の よ うに定義 してい る.

ここで,F(N)は 押 込み 荷重,S(mm2)は 押込 み荷 重負 荷 時 の くぼみ の表 面

積,d(mm)は,圧 子 の押 込み深 さで あ る.こ のH*は,時 系列 的 に求 め られ る

が一 定 の値 には な らず,押 込 み深 さが浅 けれ ば浅 い程,大 きな値 を示 す こ とに

な る.こ の よ うに押 込 み深 さが 浅 い場 合 には,硬 さの値 が 見 か け上大 き な値 と

な る と してい る.こ の 点 につ いて彼 らは,「 浅い 押込 み(押 込み 深 さが 浅い)で

は,押 込み 荷重Fに 対 す る押込 み深 さdは 硬 さHV(深 い押 込 みで 定義 され る)

か ら期待 され る値 よ り浅 くな る」に過 ぎな いの で あって,硬 さの値 が 高 くな る

わけで はない と し,「従 来 か ら用 い られ て い るHVの 定義 式 は深 い押込 み の場合

には 良い がそ の ま ま1μm以 下 の浅 い押 込み の場合 に適用 して意 味 の あ る量 で

はな い」 と してい る.そ こで,押 込 み荷 重(彼 らは単 に,荷 重 と称 してい る)

Fと 押込 み深 さ(彼 らは,侵 入 深 さ と称 して い る)dと の関係 を次式 の よ うに

表 して い る.

こ こ で,A,Bは 係 数 で あ る。 この 上 記 の 関係 が 押 込 み 深 さdが500nm以 上 で

成 立 す る こ とはF.Frohlich,P.Grau and W.Grellmann(10)に よ っ て確 認 され て い る

が,大 村 孝 仁(12)は,こ の 押 込 み 深 さ の範 囲 が 数 十nm以 上 ま で 評 価 が 可 能 で あ

る こ とを 実 験 的 に 確 認 した.



4.2.2硬 さ値 の 決 定

以上に述べたように,硬 さを決定する方法にはい くつかの提案がなされてい

るが,上 記の内容を踏まえて本論文においては,設 定押込み荷重時のくぼみの

対角線長 さと除荷時のくぼみの対角線長さとがほぼ等しいことや荷重除荷時の

初期および除荷終了時の圧子 と試料 との接触状態をも考慮 し,総合的な見地か

ら,設 定押込み荷重(最 大押込み荷重)時 の押込み深 さか ら超微小硬さHNを

決定する方法を採用する.

4.3表 面粗 さを考慮 した解析

本 節 で は,超 微 小硬 さ値 に表 面粗 さが どの よ うな影 響 を及 ぼす の かにつ いて,

解 析モ デル と解 析 方法 につい て述 べ る.

超微 小硬 さ試 験 に よって硬 さ評価 を行 う場 合 に,そ の表 面 が どの よ うな表 面で

あるの か に よって,そ の硬 さ値 は大 き く異 な る.即 ち,そ の表 面 が どの よ うな表

面粗 さを有 す るのか に よって,そ れ らの接 触状 態 が異 な り,そ の結果 と して表面

粗 さの違 いが硬 さ値 に大 き く影 響 を及 ぼす もの と考 える.こ こで は,微 小 なス

ケール にお い て,表 面粗 さ,特 に算 術 平均粗 さRaや 荷 重 が変 化 した場合 に,2面

の接触状 態 が どの よ うな傾 向を示 す のか につ いて詳 細 に検討 を加 え る.

4.3.1解 析 モ デ ル お よび 解 析 方 法

摩 擦 の研 究 に お い て,真 実 接 触 部 を形 成 す る突 起 の 変 形 は,そ の 大 部 分 が 塑性

域 に 入 っ て い る と仮 定 され る こ とが 多 か っ た が(13),も しも表 面 の突 起 の 大 部 分

が 弾性 接 触 状 態 に あ るの で あれ ば,塑 性 変 形 の繰 り返 しに よ る突 起 の疲 れ 破 壊 は

ほ とん ど生 じな い こ とに な る が,こ の 弾 性 接 触 状 態 の 存在 は 実 験 的 に確 認 され て

い る.材 料 の 表 面 に 突 起(表 面 粗 さ に相 当す る)を 有 す る2面 が接 触 す る解 析 的

研 究 に は,J.A.Greenwood and J.B.P.Williamson(14)が 提 唱 したGreenwood and

Williamsonモ デ ル(い わ ゆ るGWモ デ ル:以 下 本 文 中 で はGWモ デ ル)が 多 く採



用 され てい る.本 解 析 におい て もGWモ デル を基本 と して解 析 を行 う.こ のGW

モデル は,表 面粗 さを考慮 した場合 の接触 問題 を解 析す る際 に表 面粗 さをラ ンダ

ムな 関数 と して統計 的 に取 り扱 う方法 で,面 接 触 を取 り扱 う巨視 的な表 面の接触

か ら,点 接 触 を取 り扱 う微 視 的 な表 面 の接 触 まで広範 囲 に適 用 が可能 であ る.一

般 的 にGWモ デル は,表 面 の突起 の相 互作 用 を考慮 して い ない た めに,局 所 的 に

接触 部で発 生す る面圧 が非常 に大 き くな り,相 互 の接 触部 の距離 が小 さ くな った

場 合 の点接 触(よ りミク ロな領 域 にお け る接触)に は適用 しに くい と指摘 され て

い る.し か し,点 接触 にお いて発 生す る変形(Hertz的 な変 形)を 巨視 的な解観点

か ら見 る と,こ の変 形 こそが表 面 の突 起 の相 互 作用 に よっ て発 生 す る もので あ

り,GWモ デル が微 小 な個 々の突起 の接 触状 態 の解 析 に対 して予想 外 に有効 であ

り,精 確 な予 測 が可 能 で あ る と考 え る.解 析 と して は,よ り複 雑 な統計 モ デル を

数学 的 に解 析す る方 法が い くつ か あ るが,GWモ デ ル に よる解 析 はそれ らの他 の

モデル に よる解 析 と比較 して 大 きな差 が ない こ とが確 認 され てい る(15).そこで,

本研 究 にお け る解析 にお い て もGWモ デ ル を採用 し,解 析 を行 う.

表 面 の 突 起 の 接 触 状 態 を 推 定 す る た め に,GreenwoodとWilliamsonは,次 式

に よっ て 表 され る塑 性 指 数 φを 定 義 した.

こ こで,E3は2面 の等 価 ヤ ン グ率,Hは 柔 らかい方 の材 料 の押 込 み硬 さ,

σsは 突 起 高 さの標 準偏 差,β は突 起 の 曲率 半径 で あ る.な お,E3は 次式 に よっ

て表 され る.

こ こ で,E1は 弾 性 体 の ヤ ン グ 率,E2は 剛 体 の ヤ ン グ 率,ν1は 弾 性 体 の ボ ア ソ

ン比,ν2は 剛 体 の ボ ア ソ ン比 で あ る.GWモ デ ル に よれ ば,塑 性 指 数 φが 小

さい ほ ど弾 性 接 触 に な りや す く,実 用 的 な 範 囲 の 接 触 圧 力 に お い て は,φ<

0.6で は 弾 性 接 触 を,φ>1.0で は 塑 性 接 触 で あ る.な お,本 解 析 に お い て

は,E1=21000(kgf/mm2),ν1=0.3を 用 い た.



図4-3に,本 解析 で採 用す る解析 にお ける接 触 モデル を示す.こ こで は,2面

の接触 状 態 にお い て,突 起 の 高 さは正規 分布 で 近似 で き る もの とす る.ま た,近

似 した2面 の突 起 の接触 状 態 の模 式 図 も併せ て示 す.こ こで は,粗 さを有す る弾

性 体(下 の面)と そ の粗 さ と比 較 して ほ とん ど粗 さを有 しない剛 体(上 面 で例 え

ば ダイ ヤモ ン ド)と の接 触 を考 え る.
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図4-3に 示 した解 析 モデ ル につ いて解 析 を行 う.こ の2面 の接 触状 態 にお い

て,弾 性体 の基 準面 か ら剛体 の表 面 ま での距 離 をd,剛 体 の表 面か ら最 大突起

先 端 ま での距 離 をwと し,突 起先 端 は球 面 と仮 定 してす べ て の突起 の突起先端

曲率 半径 が等 しい と仮 定 す る と,接 触 半径a,接 触 面積Aお よび 荷重Pは 次式

に よって表 され る.

ここで,β は突 起 先端 の 曲率 半径,wは 剛体表 面 か ら突起 先端 ま での距 離,E3

は式(4-10)で 表 され る等 価 ヤ ング率 で あ る.

ま た,突 起 の 面密度 を η,見 か け の接 触 面積 をAnと す る と,全 突 起数Nは

次 の よ うに表 され る.

接 触領 域 にお け る突 起 の接触 数nは,図4-3に お い て全 突 起 数 をN,突 起 の

分布 関数 を φ(z)と す る と

こ こで,w=z-d,A1=π βwと す る と平 均 接 触 面 積 は

この こ とか ら,全 接 触 面積Aは 平均接 触 面積 に全 突 起数Nを 乗 じる こ とに よ り

次 の よ うに与 え られ る.



同様 に,全 荷 重 は次 の よ うに与 え られ る.

式(4-18)に 式(4-14)を 代 入 し,両 辺 を 見 か け の 接 触 面積Anで 除 す る と見 か

け の圧 力P/Anを 得 る.

また,真 実 接触 面積Arと 見か けの接 触 面積Anと の比Ar/Anは 次 の よ うに与 え ら

れ る.

式(4-20)に よ り求 め たAr/Anを 次 式 に代 入 す る こ と に よ り,W/Arが 求 ま る.

上記 の導 出 した式 に よって解析 を行 う.以 下 に本 解析 にお ける方 法(手 順)を

示 す.先 ず,式(4-10)に よって等価 ヤ ン グ率E3を 求 め る.次 にGWモ デル

のパ ラメー タ と して,突 起 高 さの標 準 偏差 σ,突 起先 端 の平均 曲率半径 β,剛 体

表面 か ら突起 先 端 まで の距 離wか ら接触 面積 お よび荷 重 を求 め る(式4-12)(式

4-13).ま た,突 起 の面密 度 を η,見 か け の接触 面積 をAnと して全 突起 数 を求 め

る(式4-14).こ の全 突起 数 に,dか ら∞ まで突起 の分布 関数 を積 分 して乗 ず る

と接触 領 域 にお け る突起 の接 触数nが 求 ま る(式4-15).こ れ よ り平均 接触 面積

を求 め(式4-16),こ れ に全 突起数 を乗 じる と全接 触 面積 が 求 ま る(式4-17).

同様 に全 荷 重 も(式4-18)の よ うに求 ま る.(式4-18)(式4-14)か ら見 か けの

圧 力P/Anが 求 ま る(式4-19).ま た,真 実 接触 面積Arと 見 か けの接 触 面積Anと



の 比:Ar/Anは 式(4-20)と して 求 ま る.こ のAr/Anの 値 と実 験 に よ っ て 求 め た

W/Anを 式(4-21)に 代 入 す る こ とに よ っ てW/Arが 求 ま る.以 上 か ら,次 の各

値 が得 られ る.

1.真 実 接触 面積Arと 見か けの接 触 面積Anと の比:Ar/An

2.荷 重Wと 真 実 接触 面積Arと の比(真 実 接触 部 の平均 圧 力):W/Ar

本解 析 は,弾 性 接触 のモデ ル と して最 も一般 的 なGWモ デル16)を採用 す る.こ

のGWモ デ ル は弾性 解析 のモデル で あ るが,本 解析 にお いて は,接 触 時 の表 面粗

さを従来 の研 究 で は行 われ てい ない実 際 の くぼみ 内部 の粗 さ(除 荷後 の粗 さ)を

採 用す るこ とに よって,よ り実 際 に近 い条 件 で解析 を行 った.以 上 の解析 手順 に

よって,Ar/AnとW/Ar(真 実接 触部 の 平均圧 力)と を求 めた.表4-1に,各 デー

タ毎の突起 高 さの標 準偏 差 σ,突 起先 端 の平均 曲率 半径 β,突 起 の面密 度 ηを示

す.

表4-1突 起 の デ ー タ に お け る σ,β お よび η



4.3.2解 析 結 果 の 検 討 と考 察

以 下 に解 析 結 果 を示 す.本 研 究 で は 算 術 平 均 粗 さRaがRa=0.036μm,

Ra=0.082μm,Ra=0.103μm,Ra=0.142μm,Ra=0.237μmの 場 合 に つ い て 解 析

を行 っ た.

図4-4,図4-5に,真 実 接 触 面 積Arと 見 か け の接 触 面 積Anと の比:Ar/An

と押 込 み 荷 重 と の 関係 を示 す.図4-4はRa=0.036μmの 場 合,図4-5は

Ra=0.103μmの 場 合 で あ る.ま た,図4-6に は以 上 の 結 果 と他 の3種 類 の解 析

結 果 とを ま と め て 示 す.こ の 真 実 接 触 面 積Arと 見 か け の 接 触 面 積Anと の比:Ar/

Anは,接 触 面 積 に お い て 実 際 に どの 程 度2面 が 接 触 して い る の か とい う割 合 を

表 して い る比 で あ る.図4-4,図4-5か ら,ど ち ら のRaに お い て も,Ar/Anは

押 込 み 荷 重 が 小 さ くな る に従 っ て 大 き な値 を示 す 傾 向 に あ る こ とが 分 か る.こ の

こ とは,押 込 み 荷 重 が小 さ くな る と真 実 接 触 面 積 の割 合 が増 加 す る とい うこ とを

示 して い る.ま た,図4-6か ら,ど のRaに お い て も,Ar/Anと 押 込 み 荷 重 との

関係 は ほ とん ど 同様 な傾 向 を 示 す こ とが分 か る.

図4-7,図4-8に,荷 重Wと 真 実 接 触 面積Arと の 比:W/Anと 押 込 み 荷 重 と

の 関 係 を示 す.図4-7はRa=0.036μmの 場 合,図4-8はRa=0.103μmの 場

合 で あ る.こ の荷 重Wと 真 実 接 触 面 積Arと の 比:W/Arは,ミ ク ロ ンオ ー ダ の接

触 部 分(真 実 接 触 部)に 作 用 す る平 均 的 な圧 力 で あ る.図4-7,図4-8か ら,

どち らのRaに お い て も,W/Arは 押 込 み 荷 重 が 大 き くな る に 従 っ て 大 き な値 を示

す 傾 向 に あ る こ とが 分 か る.

図4-4か ら図4-8の 結果 か ら,Ar/Anと 押込 み荷 重 との関係 は どの算術 平均

粗 さRaに おい て もほ とん ど同様 の傾 向 を示 す.こ の こ とは,Raが 変化 して も2

面 の接 触状 態 はほ とん ど変化 しない とい うこ とを意味す る.即 ち,こ の ことか ら

超 微小 荷 重領 域 にお い て は,硬 さの値 はRaに よ らず ほぼ一 定 の値 を示 す もの と

考 え る.ま た,押 込み 荷 重が 小 さ くな る に従 って荷 重 と真 実接 触 面積 との比W/

Arも 小 さな値 を示 す が,こ れ に対 して真 実接触 面積 と見 か けの接触 面積 との比

Ar/Anは 大 きな値 を示 す.硬 さは式(4-21)に よって表 され るが,押 込み荷 重 が小

さ くな る と硬 さの値 は大 き くな る.こ の こ とは,Ar/Anの 比 の変化 の度 合 いの方

がW/Arの 比 の変化 の度合 い と比較 して,そ の度 合 いが大 きい ことを示 してお り,



その結果 と して硬 さの値 が大 き くな る もの と考 え る.

本解 析 では,2面 の接 触 にお い て実 際 に測定 した硬 さの値 と接 触後 の粗 さ(く

ぼみ 内部 の表 面粗 さ)を 用 い る こ とに よって,実 測 が非常 に 困難 で あ る真実接 触

部 の圧 力 と真 実接 触 面積 とを解 析 に よ り求 めて,2面 の接 触 状態 を推 測 した.こ

れ は,実 際 の硬 さ測 定 にお ける過 程,す なわ ち,圧 子 をあ る押込 み荷 重 で試 験 面

に押 し込む 際 に,圧 子 と試 験 面 との真実接 触部 は除々 に増加 し,そ れ と同時に圧

力 も増 大 す る.そ の後塑 性域 にな る と圧 力 は ほぼ一 定 にな り,こ の結 果,荷 重 と

真 実接触 面積 とは比例 関係 にな るもの と考 え る.こ こで,圧 力 が ほぼ一 定 にな る

とい うこ とは,塑 性 域 にな る と圧力 は表 面粗 さに は無関係 で ある とい うこ とにな

る.し か し,本 解 析 にお い て は,荷 重 の増加 とともに真 実 接触 面積 と見 か けの接

触 面積 との比 は減 少す る傾 向 を示 してい る.こ れ は,仮 に硬 さの値 が 同 じ場合 で

あっ て も,式(4-21)か らも分 か る よ うに,硬 さは(真 実接 触 部 の圧 力:W/Ar)と

(見か けの接 触 面積 に対す る真 実接 触 面積 の割 合:Ar/An)と を乗 じた値 で あ るこ

とか ら,W/Arが 大 き くな る とAr/Anは 小 さ くな り,逆 に,W/Arが 小 さ くな る と

Ar/Anは 大 き くな る.同 じ硬 さの値 を示す 場合 で あ って も,W/ArとAr/Anの 割合

が異 な るのは表 面粗 さの大小 に よる もので あ る と考 え る.

この点 を踏 ま え て,本 解 析 にお い て は表 面粗 さを考慮 して解 析 を行 い,2面 の

接 触状 態 を推 測 した.こ れ よ り,ミ ク ロなスケ ール の接触 状 態 にお い て は,荷 重

が小 さ くな る と真 実 接触 面積 の割 合 は多少 大 き くな るが約2～6%の 範 囲内 にあ

り,真 実 接触 部 にお け る平均圧 力 も2000～4500(kgf/mm2)の 範 囲 内 の値 を示

し,本 解析 結 果 は,表 面粗 さを考慮 した2面 の接 触状 態 を比 較 的 良 く反 映 してい

るもの と考 える.超 微 小硬 さが対象 としてい るよ うな微小 な荷重領域 で は ミク ロ

な真実 接触 部 が重要 な役 割 を持 って くる こ とか ら,こ の種 の解 析 にお いて は,本

解 析 で求 めた真 実接触 部 にお け る圧 力(塑 性 流動圧 力)を 問題 の対象 としな けれ

ばな らない もの と考 える.



図4-4Ar/Anと 押 込 み 荷 重 との 関係(Ra=0.036μm)

図4-5Ar/Anと 押 込 み 荷 重 との 関係(Ra=0.103μm)



図4-6Ar/Anと 押 込 み荷 重 との 関係

図4-7W/Arと 押 込 み 荷 重 との 関 係(Ra=0.036μm)



図4-8W/Arと 押 込 み 荷 重 との 関 係(Ra=0.103μm)



4.4超 微小硬 さ試験法への提案

前節 で は,表 面粗 さを考慮 した解 析 を行 い,そ の2面 の接 触 状態 を推 定 した.

その解 析 に よって,ミ クロな接 触状 態 におい ては,真 実接 触部 にお け る圧 力や真

実接触 面積 が表面粗 さに よって変 化す る こ とが確認 できた.超 微 小荷重域 にお け

る硬 さ試 験 にお いて は,そ の対 象 とす る測 定 面が どの よ うな性 質 を有す るのか,

特 に どの よ うな表 面粗 さを有 してい るのかが測定結 果 に大 き く影 響 を及ぼす もの

と考 える.

前節 で求 めた解析結 果 か ら,ミ ク ロな突 起の接触部 におい ては非 常 に高 い面圧

が発 生 して い る こ とが分 か った.こ の こ とか ら,突 起 が実 際 に支持 で きる面圧 が

推 測で き,ミ クロな接触 におい ては この よ うな面圧 に よって硬 さを評価 す るこ と

も今 後重 要 にな る もの と考 え る.



4.5小 結

本 章 で は,第3章 の実 験結果,即 ち,超 微 小 硬 さの値 は試 料 の表 面粗 さに あま

り影響 され ず に,ほ ぼ一定 の値 を示 す こ とを検 証 す るた めに解析 を試 み た.こ こ

で は,解 析 モ デル か ら表 面粗 さを考慮 した解 析 に よって2面 の接 触状 態 を推 定

し,超 微 小硬 さ試 験 の よ うな ミク ロな接 触 におい ては,押 込み荷 重 が小 さ くなる

に従 って,真 実接触 面積 と見 かけの接触面積 との比 は増加 す る傾 向 を示す ことが

明 らか に なった.ま た,表 面粗 さが変 わ って も,真 実接触 面積 と見 か けの接触 面

積 との比 は ほ とん ど変 わ らない傾 向を示 す こ とが明 らか になった.以 上 にの解 析

結果 か ら,ミ クロな接触 にお いては真 実接触 面積 の割 合 が本 実験 の範 囲内 にお い

て は,Raが0.036μmの 場合 に は2～6%,Raが0.103μmの 場 合 には2～5%

の値 を示 し,ま た,真 実 接触 部 の平 均圧 力 は約2000～4500(kgf/mm2)の 範 囲

内の高 い面圧 の値 を示 す ことが 明 らか になった.
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第5章 超微小硬 さの実用面へ の応用



本 章 で は,本 論 文 の主題 で あ る 「超微 小硬 さ」が,工 業 的 に どの よ うな分野 に

お いて実 用化 され応 用 され て い るのか につ いて,具 体 的 な例 を2例 挙 げて検 討

を加 え る.

5.1TiN膜 の 超 微 小 硬 さ 評 価(1)～(3)

5.1.1は じ め に

近年,各 種セ ラ ミ ックス材 料 は,機 械 的,電 気 的,熱 的 に優 れ た特 性 を示す 新

た な機能材 料 と して広範 囲に渡 って実 用化 され てい る.特 に材 料 の表 面 に非常 に

硬 く薄 いセ ラ ミック コー テ ィング膜 を形 成 させ るこ とに よって,表 面層 の機械 的

特性や材料 の強度 特性 を改善す る技術 が進み,各 種 セ ラ ミックコーテ ィング膜 が

開発 され てい る.そ の 中で も硬 質膜 と して多 く用 い られ てい るもの に窒化 チタン

膜(TiN膜)が あ る.TiNを 成 膜す る一つ の方 法 と してイオ ンプ レーテ ィン グ法

が あ るが,こ れ は1960年 代初 頭 に宇 宙機器 等 の真 空状 態 で使 用 され る軸受 の摩

擦部分 に金や銀 を成膜す ることに よって耐摩耗性や潤滑性 を保持 させ るために開

発 され た成膜 方 法 で あ る.そ の後,こ の方法 に よっ て高速 度 工具鋼 の切 削 工具

(ホブ,エ ン ドミル,タ ップ,ド リル 等)の 表 面 にTiNを 成 膜 し,切 削工具 の強

度特性 を向上 させ る ことを 目的 に,TiN膜 を施 した切 削 工具 が実用化 され てい る.

この膜 の機械 的な特性 を詳細 に把握す る ことは重要 な課題 であ るが,そ の評価 方

法 につ い て は確 立 されて いな いのが 現状 で ある.特 に表 面 をい かに評価 し,把 握

す るのか とい うこ とに関連 して,各 種 の機械 的強度特性 との関係 か ら硬 さは非 常

に重 要 で あ る.実 際 に は,膜 の評 価 方 法 の一つ と して,硬 さに よる評価 方法 は比

較 的簡便(4)で あ る とい う点 か ら多 く採 用 され てい るが,評 価 方法 と して確 立 さ

れ てい る とは言い難 い.

表 面や コーテ ィン グ膜 を評価 す る上 で硬 さ特性 を把握 す るこ とは重要 で ある

が,詳 細 な検討 が な され てい ない.特 に超 微小硬 さに よって表 面や コーテ ィング

膜 を評価 す る場 合 には,圧 子 の押込 み によって形成 され る くぼみが非 常に小 さ く

な るた めに,く ぼみ の 同定が 困難 にな る場合 が多 い.こ のた め に,従 来 か らの方

法(く ぼみ の対 角線 長 さを測 定 し,硬 さ値 を算 出す る)で は硬 さ測 定 が 困難 にな



る場合 が 多い.そ のた め に,通 常 で は くぼみ のSEM(5)(Scanning Electron

Microscopy:走 査 型 電子 顕微鏡)観 察や 押込 み荷 重-圧 子 の押 込み 深 さ特性 等

か らそ の特性 を明 らか に してい る場合 が多い.

超微 小硬 さに よって表 面や コーテ ィング膜 を評価 す る場 合 には,試 料 の弾性 回

復 量や圧 子先 端 の 曲率半径,形 状 の影響 等 を考慮す る ことが不 可欠 で あ り,従 来

か ら行 われてい る押込み荷重除荷後の くぼみの対角線長 さの測定 による評価 だけ

で は不 十 分 で あ る.こ れ に加 えて圧 子 の押込 み過 程(負 荷 過程)お よび 除荷過 程

にお ける押込み荷重 と押込み深 さとの 関係 をも考慮 に入 れて評価 を行 う必要があ

る と考 え る.本 項 で は,硬 質 コーテ ィン グ膜 として膜厚 さの異 な る数種 類 のTiN

膜 を測定対象 と して,圧 子先端 の形 状 の異 な るダイ ヤモ ン ド三角す い圧 子 を用 い

て,微 小 な押込 み荷 重 に よって くぼみ を形 成 させ,そ の時 の押込 み荷重 と押込 み

深 さとの 関係 や くぼみ のSEM観 察 に よる解析 等 か ら,TiN膜 厚 さや圧 子先端 の形

状 が超微 小硬 さに及 ぼす影響 につ いて 明 らか にす る.

5.1.2試 験 装 置 お よび試 験 方 法

本 実験 にお いて超 微 小硬 さを測 定す るた め に使 用 した試験機 は,第2章 で既

に述べ た もの と同 じ試 験機 を使 用 して測 定 を行 ってい るた めに,こ こでは試 験機

の簡単 な記述 だ けに留 め る.

試 験機 は,超 微 小 押 込み硬 さ試 験機(エ リオ ニ クス社製:ENT-1100)で,通

常,ダ イヤ モ ン ド三 角す い圧 子(稜 間角度:115°)を 試 料 の試 験 面 に設定荷 重

で押 込 む.そ の 時 の圧 子 の押 込 み深 さを変位 計(分 解 能0.3nm)に よ り測定 す る

こ とに よって,押 込み荷 重 と圧 子 の押 込み深 さ との関係 を連続 的に測定 し,試 験

面 の押 込み硬 さ特性 を評 価 す るもので あ る.使 用 した圧 子 は稜 間 角 θ = 1 1 5 ° の

ダイヤ モ ン ド三 角す い圧 子 で あ るが,特 に本 項 では圧 子先 端形 状 の違 い の影 響

を解 明す るこ とを 目的 の一 つ と してい るこ とか ら,1)ほ とん ど使 用 して いない

圧子(理 想 的 な圧 子形 状 か ら考 え る と,圧 子 の 中心軸 方 向に数nm摩 耗 した もの

(図2-3参 照)で,以 下sharp tipと 称 す:図 中sharp tipと 示 して あ る測

定 点)と,2)か な りの頻 度 で使 用 した圧 子(圧 子 の 中心 軸 方 向 に約40nm摩 耗 し

た もの(図2-4参 照)で,以 下round tipと 称 す:図 中round tipと 示 して



あ る 測 定 点)の2種 類 の 圧 子 を 使 用 し た.押 込 み 荷 重 は10mgf,20mgf,50mgf,

100mgf,200mgf,500mgf,1gf,2gf,5gf,10gfの10段 階 と し た.

5.1.3試 験 試 料

本 実 験 で 使 用 した 試 料 は,炭 素 鋼(S45C)の 硬 さ基 準 片(ビ ッカ ー ス硬 さで約

150の 光 沢 面)を 基 材 と して,そ の 表 面 上 に ス パ ッタ リ ン グ 法 に よっ て 成 膜 した

TiN膜 で あ る.表5-1に 基 材 の 化 学 成 分 の 分 析 結 果 を,表5-2にTiN膜 の成 膜

条 件 を 示 す.TiN膜 の膜 厚 さは,0.05μm,0.1μm,0.2μm,0.5μm,1μm,

2μm,5μmの7種 類 で あ る.な お,硬 さ測 定 の実 験 はTiN膜 の 表 面 を ア セ トン

に よっ て清 浄 した 清 浄 面 で 実 施 した.

表5-1基 材 の化学 成分 の分 析結 果

表5-2TiN膜 の成 膜 条 件



図5-1か ら図5-3に,TiN膜 表 面 のSEM写 真 の 一 例 を示 す.図5-1はTiN

膜 厚 さ が0.5μmの 場 合,図5-2はTiN膜 厚 さが1μmの 場 合,図5-3はTiN

膜 厚 さ が5μmの 場 合 で あ る.特 にTiN膜 厚 さ が5μmの 場 合 に は,膜 自体 が 柱

状 の構 造 を して い るた め に膜 表 面 に多 くの柱 状 の 隆 起 が 観 察 され る.

図5-1TiN膜 表 面 のSEM写 真(TiN膜 厚 さ:0.5μm)

図5-2TiN膜 表 面 のSEM写 真(TiN膜 厚 さ:1μm)



図5-3TiN膜 表 面 のSEM写 真(TiN膜 厚 さ:5μm)

5.1.4TiN膜 厚 さ の影 響

図5-4か ら図5-10に,押 込 み 荷 重 と圧 子 の 押 込 み 深 さ との 関係 を 示 す.図

5-4はTiN膜 厚 さ が0.05μmの 場 合,図5-5は0.1μmの 場 合,図5-6は0,2

μmの 場 合,図5-7は0.5μmの 場 合,図5-8は1μmの 場 合,図5-9は2

μmの 場 合,図5-10は5μmの 場 合 で あ る.各 図 中 に は,各 設 定 押 込 み 荷 重 に

お け る 押 込 み 荷 重 と圧 子 の 押 込 み 深 さ との 関係 が 連 続 的 に示 して あ る.こ れ よ

り,押 込 み 荷 重 の増 加 と と も に圧 子 の 押 込 み 深 さ も増 加 し,設 定 荷 重 の 負 荷 時 ま

で の 押 込 み 荷 重 と押 込 み 深 さ との 関係 は,押 込 み 荷 重 の 大 小 に よ らず に ほ ぼ 同様

の 特 性 線 を 示 す こ とが 分 か る.ま た,押 込 み 深 さに つ い て は,膜 厚 さが1μmま

で は 押 込 み 荷 重 が10gfの 場 合 に約1.4μmで あ る の に 対 し,膜 厚 さが2μm以 上

の 場 合 に は 押 込 み 深 さが 浅 くな り,膜 厚 さが5μmの 場 合 に は 約1μmで あ る こ

とが 分 か る,こ れ は,押 込 み 荷 重 が10gfに お い て は,膜 厚 さが1μm以 下 の 場

合 に は,圧 子 は膜 を 貫 通 し,基 材 を も含 め た硬 さの 値 に な っ て い る と考 え られ る

の に 対 して,膜 厚 さが2μm以 上 の 場 合 に は,圧 子 は膜 を 貫 通 せ ず に1μmの 場

合 よ りも基 材 の影 響 を 多 少 は受 けて は い る もの の,ほ ぼ 膜 の硬 さを表 して い る も

の と考 え る.た だ し,押 込 み 荷 重 が5gfの 場 合 に,膜 厚 さが2μmと5μmと で



は押込み深 さの値 が ほぼ同 じ値 を示す こ とか ら,膜 を評価 す る場合 の膜厚 さは少

な くと も圧 子 の押込 み深 さの3倍 以上 必要 で ある と考 え る.こ の こ とか ら押込 み

荷 重 が10gfの 場 合 には,膜 厚 さが2μmで は基 材 の影響 を含 んで い る と考 え ら

れ る.こ れ に対 して膜 厚 さが5μmで は基材 の影響 は ほ とん ど含 まれ てお らず,

膜 の硬 さを的確 に評価 してい る もの と考 える.

以 上の点 か ら,膜 を的確 に評価す るた めには,膜 厚 さは圧 子 の押込 み深 さの少

な く とも3倍 以上 の厚 さが必 要 で あ る こ とを確 認 した.

図5-4押 込 み荷 重 と圧 子 の押 込み深 さとの関係

(TiN膜 厚 さが0.05μmの 場 合)



図5-5押 込 み荷 重 と圧 子 の押 込み深 さとの関係

(TiN膜 厚 さが0。1μmの 場 合)

図5-6押 込 み荷 重 と圧 子 の押 込み深 さとの関係

(TiN膜 厚 さが0.2μmの 場 合)



図5-7押 込み荷 重 と圧 子 の押込 み深 さ との関係

(TiN膜 厚 さが0.5μmの 場 合)

図5-8押 込 み荷重 と圧 子 の押 込み深 さとの 関係

(TiN膜 厚 さが1μmの 場合)



図5-9押 込 み荷重 と圧 子 の押 込み深 さとの関係

(TiN膜 厚 さが2μmの 場 合)

図5-10押 込み荷 重 と圧 子 の押込 み深 さとの関係

(TiN膜 厚 さが5μmの 場合)




