
図5-11か ら図5-17に,第1章 で示 した式 か ら求 めた超微 小硬 さHNと 押 込

み荷 重 との関係(但 し,押 込み 荷 重 は対数 に よる表示)を 示 す.図5-11はTiN

膜厚 さが0.05μmの 場合,図5-12は0.1μmの 場 合,図5-13は0.2μmの

場 合,図5-14は0.5μmの 場合,図5-15は1μmの 場 合,図5-16は2μm

の場合,図5-17は5μmの 場 合 で あ る.こ れ か ら,TiN膜 厚 さが1μm以 下 の

場合 には,超 微 小硬 さ値 は押込 み荷 重が減少 す るに伴 って急激 に増 大す る傾 向を

示す こ とが分 か る.本 実験 条件 の範 囲内 にお いて は,TiN膜 厚 さが1μm以 下 の

場 合 には,低 押込 み荷 重(約1gf以 下)に おい て超微 小硬 さ値 は急激 に増 加す る

が,押 込 み荷 重 の増 加 とともに あ る一 定 の値(基 材 の硬 さ値)に 漸 近す る傾 向 を

示す.こ れ に対 してTiN膜 厚 さが2μm,5μmの 場 合 には,超 微 小硬 さの値 は多

少 の変動 はあ る もの の,押 込 み荷 重依 存 性 は ほ とん ど認 め られ ない こ とが分 か

る.ま た,TiN膜 厚 さの違 い に よって超 微小硬 さの値 が急 激 に増加 し始 め る押 込

み荷 重 が異 な る ことが分 か る.即 ち,TiN膜 厚 さが薄 くな る,例 えばTiN膜 厚 さ

が0.5μmの 場合 に は,押 込 み荷 重 が約1gfか ら超微 小硬 さの値 が急 激 に増加 し

て い るの に対 してTiN膜 厚 さが1μmの 場合 には,約10gfか ら超 微 小硬 さの値 が

急激 に増 加 して い る こ とが分 か る.こ の こ とは,TiN膜 厚 さが薄 けれ ば よ り基材

の影 響 を受 け,膜 厚 さが厚 くな るに従 って基材 の影 響 を受 け る割合 が減 少す る こ

とを意 味 して い る.図5-18に,同 じ押 込み荷 重 にお ける硬 さ値 とTiN膜 厚 さ と

の 関係 を示す.こ れ か ら,押 込 み荷 重 が小 さな場 合 には,膜 厚 さに よって硬 さ値

が大 き く変動 して い る こ とが分 か る.ま た,膜 厚 さが薄 い場 合 には,比 較 的安定

した低硬 さ値 を示 してい るが,こ れ は,押 込み深 さが膜 厚 さ よ りも大 きい こ とか

ら基材 の硬 さ値 を示 して い る もの と考 え る.こ れ に対 して膜厚 さが厚 くな るに

従 って硬 さ値 は比較 的安定 した値 を示す傾 向が あ るこ とが分 か る.

本来,硬 さは押 込み荷 重の違 いに よって異 な る値 を示す とい うこ とは好 ま しい

こ とで はな い こ とを踏 ま えて考 え る と,以 上 の点 か ら,TiN膜 を超 微 小硬 さに

よって評価 す る場 合 には,そ の膜厚 さは2μm以 上 に な る と荷 重依 存性 が ほ とん

ど認 め られ な い こ とか ら,そ れ以 上で あ る こ とが望 ま し く,そ れ以 下の膜厚 さの

場 合 に は,膜 自身 の硬 さ値 だ けでは な く,基 材 の硬 さを も含 んだ硬 さ値 を示す こ

とにな る.即 ち,本 実験 条件 の範 囲内 にお いてTiN膜 を評 価 す る場 合 に は,膜 厚

さを2μm以 上.押 込み 荷重 は5gf以 下が 望 ま しい とい うこ とが 明 らかに なった.



図5-11超 微小硬 さ と押 込み荷 重 との 関係

(TiN膜 厚 さが0.05μmの 場合)

図5-12超 微 小硬 さ と押 込み荷 重 との関係

(TiN膜 厚 さが0.1μmの 場 合)



図5-13超 微 小 硬 さ と押 込 み 荷 重 との 関係

(TiN膜 厚 さ が0.2μmの 場 合)

図5-14超 微 小 硬 さ と押 込 み 荷 重 との 関 係

(TiN膜 厚 さが0.5μmの 場 合)



図5-15超 微 小硬 さ と押 込み荷 重 との関係

(TiN膜 厚 さが1μmの 場 合)

図5-16超 微 小硬 さと押込み 荷重 との関係

(TiN膜 厚 さが2μmの 場 合)



図5-17超 微小硬 さ と押 込み荷 重 との 関係

(TiN膜 厚 さが5μmの 場合)

図5-18超 微 小硬 さ と膜 厚 さ との関係



硬 さに よ っ て表 面 を 評 価 す る場 合 に は,押 込 み 荷 重 と押 込 み 深 さ との 関係 を正

確 に 求 め る こ とも重 要 で あ るが,そ の 時 の くぼ み の形 状 が どの よ うな状 態 で あ る

の か に つ い て観 察 す る こ と も非 常 に 重 要 で あ る.こ こで は,走 査 型 電 子 顕 微 鏡 に

よ っ て くぼ み の観 察 を行 った.

図5-19か ら図5-30に,く ぼ み の 電 子 顕 微 鏡 写 真(SEM写 真)を 示 す.図

5-19か ら図5-21はTiN膜 厚 さが0.05μmの 場 合,図5-22か ら図5-24は

TiN膜 厚 さが0.2μmの 場 合,図5-25か ら図5-27はTiN膜 厚 さ が0.2μmの

場 合 で あ る.ま た,押 込 み 荷 重 につ い て は,各 々100mgf(0.2μmの み200mgf)

,lgf,10gfの3種 類 で あ る.ま た,図5-28か ら図5-30に,TiN膜 厚 さが

1μm,2μm,5μmで 押 込 み 荷 重 が10gfの 場 合 の くぼ み のSEM写 真 を 示 す.

図5-19く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ0.05μm,押 込 み 荷 重100mgfの 場 合)



図5-20く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ0.05μm,押 込 み 荷 重1gfの 場 合)

図5-21く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ0.05μm,押 込 み 荷 重10gfの 場 合)



図5-22く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ0.1μm,押 込 み 荷 重100mgfの 場 合)

図5-23く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ0.1μm,押 込 み 荷 重1gfの 場 合)



図5-24く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ0.1μm,押 込 み 荷 重10gfの 場 合)

図5-25く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ0.2μm,押 込 み 荷 重200mgfの 場 合)



図5-26く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ0.2μm,押 込 み 荷 重1gfの 場 合)

図5-27く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ0.2μm,押 込 み 荷 重10gfの 場 合)



図5-28く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ1μm,押 込 み 荷 重10gfの 場 合)

図5-29く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ2μm,押 込 み 荷 重10gfの 場 合)



図5-30く ぼ み のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ5μm,押 込 み 荷 重10gfの 場 合)

以 上 の 測 定 結 果 か ら,押 込 み 荷 重 と圧 子 の 押 込 み 深 さ と の 関 係 に お い て,各

TiN膜 厚 さで は,押 込 み 荷 重 の 増 加 と と も に圧 子 の押 込 み深 さ(最 大 押 込 み深 さ)

も増 加 し,TiN膜 厚 さに よ らず に負 荷 時 に は,同 様 の 特 性 線 を示 す こ とが分 か る.

この 圧 子 の 押 込 み深 さの測 定 値 か ら最 大10gfの 押 込 み 荷 重 の場 合 で あ っ て もTiN

膜 を貫 通 して は い な い とい う こ とが 予 想 され る.

さ て,こ れ に 関連 して よ り高 い 押 込 み 荷 重 時 にTiN膜 が どの よ うな 挙 動 を示 す

の か に つ い て くぼみ の 状 態 を 把 握 す る た め に,SEM(走 査 型 電 子 顕 微 鏡)に よ っ

て くぼ み の 観 察 を行 っ た.

図5-31に くぼ み の 形 状 のSEM写 真 を,ま た,図5-32にEDX(5)(エ ネ ル ギー

分 散 型X線 分 光 器)に よ る くぼ み の 成 分 分 析 のFeの 分 布 マ ッ プ を示 す.こ のEDX

は,試 料 か ら放 出 され る特 性X線 の エ ネ ル ギ ー を 分 析 す る方 法 に よ っ て 分 析 を行

う もの で あ る.こ の場 合 の 押 込 み 荷 重 は5gf,TiN膜 厚 さ は0.5μmの 場 合 で あ

る.こ の 分 布 マ ップ で は,基 材 で あ るFeが 表 面 に 析 出 して い る場 合 に は マ ップ

上 に 白点 と して表 示 され るが,こ の場 合 に は ほ とん ど検 出 され て い な い こ とが分

か る.こ の こ とか ら,TiN膜 は 貫 通 して い な い こ とが 予 想 され る.



図5-31く ぼ み の 形 状 のSEM写 真

(TiN膜 厚 さ0.5μm,押 込 み 荷 重5gfの 場 合)

図5-32く ぼ み の 成 分 分 析 に よ る分 布 マ ッ プ

(TiN膜 厚 さ0.5μm,押 込 み 荷 重5gfの 場 合)



図5-33,図5-34に,押 込 み 荷 重 が100gf,TiN膜 厚 さ は0.5μmの 場 合 の

くぼ み の形 状 のSEM写 真 と成 分 分 析 に よ る分 布 マ ップ を示 す.こ の 場 合 に は,分

布 マ ップ か ら基 材 のFeが くぼ み の 稜 線 に析 出 して い る こ とが確 認 され る.こ の

こ とか ら,TiN膜 は圧 子 の 押 込 み に よ っ てTiN膜 が破 壊 して い る も の と考 え られ

る.ま た,図5-35,図5-36に,押 込 み 荷 重 が100gf,TiN膜 厚 さが1μmの

場 合 の くぼ み の 形 状 のSEM写 真 と成 分 分 析 に よ る分 布 マ ップ を示 す.こ の 場 合

に も,TiN膜 厚 さは0.5μmの 場 合 と同様 に 分 布 マ ップ か ら く ぼ み の 稜 線 に基 材

のFeが 析 出 して い る こ とが確 認 され る.こ の くぼ み の 頂 点 付 近 を拡 大 したSEM

写 真 を 図5-37に 示 す.ま た,そ の 成 分 分 析 に よ る分 布 マ ップ を 図5-38に 示

す.こ れ か ら,TiN膜 は完 全 に 貫 通 して い る こ とが 確 認 で き る.更 に,く ぼ み の

頂 点 付 近 を拡 大 したSEM写 真 を 図5-39に 示 す.こ れ か ら,柱 状 構 造 のTiN膜

が 破 壊 して い る こ とが確 認 され る.

図5-33く ぼ み の 形 状 のSEM写 真

(押 込 み 荷 重:100gf,TiN膜 厚 さ:0.5μm)



図5-34SEMに よ る くぼ み の成 分 分 析 に よ る分 布 マ ップ

図5-35く ぼ み の形 状 のSEM写 真

(押 込 み 荷 重:100gf,TiN膜 厚 さ:1μm)



図5-36SEMに よ る くぼ み の成 分 分 析 に よ る分 布 マ ップ

(押 込 み 荷 重:100gf,TiN膜 厚 さ:1μm)

図5-37く ぼ み の頂 点 付 近 の 拡 大SEM写 真

(押 込 み 荷 重:100gf,TiN膜 厚 さ:1μm)



図5-38SEMに よ る くぼ み の 頂 点 付 近 の成 分 分 析 に よ る分 布 マ ップ

(押 込 み 荷 重:100gf,TiN膜 厚 さ:1μm)

図5-39く ぼ み の 頂 点 付 近 を 更 に 拡 大 したSEM写 真



5.1.5圧 子 先 端 形 状 の 影 響

超 微 小 硬 さ試 験 の場 合,圧 子 先 端 の形 状 が 硬 さ値 に影 響 を及 ぼ す も の と考 え ら

れ る が,そ れ を 確 認 した 例 は皆 無 で あ る.こ こ で は,第2章 で 示 した圧 子 先 端 形

状 の 異 な っ た2種 類 の圧 子 を使 用 して,圧 子 先 端 の 形 状 の 違 い が超 微 小 硬 さの 値

に影 響 を及 ぼす の か に つ い て検 討 を加 え る.

図5-40か ら図5-45に,押 込 み 荷 重 と圧 子 の 押 込 み 深 さ との 関 係 を示 す.図

5-40,図5-41はTiN膜 厚 さが0.05μmの 場 合,図5-42,図5-43は0.5

μmの 場 合,図5-44,図5-45は5μmの 場 合 で あ る.尚,押 込 み 荷 重 は 図5-

40,図5-42,図5-43が100mgf,図5-41,図5-43,図5-45が1gfで あ

る.ま た,図 中 に は圧 子 先 端 形 状 が1)未 使 用 の 理 想 的 な 形 状 に 近 い 圧 子 か ら考

え る と圧 子 の 中 心 軸 方 向 に ほ とん ど摩 耗 して い な い 場 合(図 中 に はsharp tip

と して 示 す)と2)か な りの頻 度 で 使 用 した 圧 子 で,圧 子 の 中 心 軸 方 向 に 約40nm

摩 耗 して い る場 合(図 中 に はround tipと して 示 す)に つ い て 示 して あ る.こ

れ か ら,押 込 み 荷 重 の増 加 と と も に圧 子 の 押 込 み 深 さ も増 加 し,sharp tip,

round tipと も に 同様 の 負 荷-除 荷 特 性 線 を 示 す が,押 込 み 深 さ に つ い て は

sharp tipの 方 がround tipの 場 合 よ り も圧 子 が 深 く押 込 ま れ て い る こ とが 分

か る.



図5-40押 込 み 荷 重 と押 込 み 深 さ との 関係

(押 込 み 荷 重:100mgf,TiN膜 厚 さ:0.05μm)

図5-41押 込 み 荷 重 と押 込 み 深 さ との 関係

(押 込 み 荷 重:1gf,TiN膜 厚 さ:0.05μm)



図5-42押 込 み 荷 重 と押 込 み 深 さ との 関係

(押 込 み 荷 重:100mgf,TiN膜 厚 さ:0.5μm)

図5-43押 込 み 荷 重 と押 込 み 深 さ との 関係

(押 込 み 荷 重:1gf,TiN膜 厚 さ:0.5μm)



図5-44押 込 み 荷 重 と押 込 み 深 さ との 関係

(押 込 み 荷 重:100mgf,TiN膜 厚 さ:5μm)

図5-45押 込 み 荷 重 と押 込 み 深 さ との 関係

(押 込 み 荷 重:1gf,TiN膜 厚 さ:5μm)



図5-46に,第1章1.4節 に お い て 定 義 した 超 微 小 硬 さHNとTiN膜 厚 さ との

関 係(但 し,TiN膜 厚 さは 対 数 に よ る表 示)を 示 す.こ の 場 合 の 押 込 み 荷 重 は1gf

で あ る.こ れ か ら,TiN膜 厚 さが 増 加 す るに 伴 な っ てsharp tip,round tip

と もに 超 微 小 硬 さHNの 値 は増 加 す る傾 向 に あ る こ とが 分 か る.こ れ は,TiN膜

厚 さが厚 くな るに 伴 な っ て 基材 か ら受 け る影 響 が少 な くな るた め で あ る と考 え

る.ま た,sharp tipとround tipと の 場 合 を 比 較 す る と,超 微 小 硬 さはsharp

tipの 場 合 の 方 がround tipの 場 合 よ り も小 さな硬 さ値 を 示 す こ とが 分 か る.こ

れ は,押 込 み 荷 重 と圧 子 の 押 込 み 深 さ との 関 係 か ら も分 か る よ うに,sharp tip

の場 合 の 方 がround tipの 場 合 よ り も圧 子 が よ り深 く押 込 まれ て い る た め で あ

る.即 ち,圧 子 先 端 が よ りsharpで あ れ ば あ る程,圧 子 は よ り深 く押 込 まれ る と

い う こ とに な る.そ の結 果,硬 さ値 が 小 さな 値 を示 す こ とに な る.

図5-46超 微 小 硬 さHNとTiN膜 厚 さ との 関係(押 込 み 荷 重:1gf)



5.1.6ま とめ

TiN膜 の超 微 小 硬 さ の測 定 結 果 を ま とめ る と以 下 の よ うに な る.

(1)TiN膜 の超微 小硬 さの値 は,TiN膜 厚 さが2μm以 下 の場 合 には,押 込み

荷 重 の減少 に伴 な って増加 す る傾 向に あ る.し か し,TiN膜 厚 さが2μm

以上 の場合 に は,そ れ 以 下の膜厚 さ と比 較 して超微 小硬 さの押 込み荷 重依

存性 はあま り認 め られ ない.

(2)本 実 験 条件 の範 囲 内 にお いて は,TiN膜 を硬 さに よって評価 す る場合 に は,

そ の膜厚 さは2μm以 上,押 込 み荷 重 は5gf以 下 で あ るこ とが望 ま しい こ と

を示 した.

(3)TiN膜 厚 さが2μmの 場合,押 込み 荷重 が10gfの 場合 の くぼみ の内部 に は

くぼみ の縁 と平行 に 多数 の ク ラ ックが発 生 してい るこ とがSEM観 察 か ら確

認 され た.

(4)圧 子 先端 形状 の違 い に よって,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.

(5)圧 子先 端 形状 の違 い に よる超微 小 硬 さ値 の差 異 は,TiN膜 厚 さが厚 くな る

に伴 な って 大 き くな る傾 向 を示す.




