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研究成果の概要：硬質薄膜の表面強度特性を超加速試験にて皮膜，基材と界面に分離して評価

できるマイクロスラリージェット（粒子径１μm 程度のセラミックス粒子を含む水噴流）によ

る薄膜評価法（ＭＳＥ法）の確立を目指して，装置開発と試験評価法の両面から研究した。そ

の結果，MSE 評価法は膜質だけでなく膜と基材との界面での性質を高感度・高信頼性で評価

できること，また従来の国際的に知名度が高い薄膜評価法に対しても優位性を持つことが明ら

かになった。 
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１．研究開始当初の背景 
(1)現在，PVD・CVD 皮膜，DLC 膜等が日進月

歩で開発され，機械要素や金型・工具などの

寿命向上に大きな役割を果たしている。しか

し，これらの皮膜の耐摩耗性や界面強度を簡

便に高信頼性で評価できる満足な評価法は

国内外に無く，学界・産業界から強い要望が

ある。 

(2)皮膜の評価法として，Hutchings(ケンブ

リッジ大学)がマイクロアブレシブ摩耗によ

る評価法，及び Hogmark(ウプサラ大学)がグ

ラインディング法を提唱している。いずれも

知名度が高いが，計測法の信頼性だけでなく

評価原理にすべり摩耗を利用しているため，

皮膜と基材を分離して評価することが困難

である点に問題がある。 

(3)エアー中で固体粒子の投射によるに皮膜

評価のアイディアは文献にあるが，大きな粒

子しか使用できない事と投射の制御がうま

く行かない事から，ネガティブな記述に留ま
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っている。 

(4)皮膜評価法の特許は多数あるが，特許庁

電子図書館(IPDN)で，皮膜，評価，試験法，

スラリーのキーワードで検索すると数件の

みである。それらもポンプなどの実機を特定

した評価法である。 

これらの背景から，薄膜評価の原理を再構

築し，それを実現する評価装置および評価法

をナノスケールの視点を取り入れて新たに

開発することが必要である。 

 

２．研究の目的 
PVD・CVD 皮膜，DLC 膜等の硬質薄膜の耐摩

耗性や界面強度を簡便に高信頼性で評価でき

る満足な評価法は国内外に無く，学界・産業

界から強い要望がある。 

これまでに研究してきた粒子衝突摩耗を皮

膜評価法に応用し，皮膜，基材と界面を明確

に分離して皮膜特性を超加速試験にて評価で

きるマイクロスラリージェット（微小粒子を

含む水噴流）による皮膜評価法（ＭＳＥ法）

を，装置（ハード）と試験評価法(ソフト)の

両面から研究し確立することを目的とする。

さらに，海外共同研究者と連携して，この評

価法を日本発世界オンリーワンの世界基準の

皮膜評価法に発展させることを目指す。 

 

３．研究の方法 

試験評価法の原理は，微小なセラミックス

粒子を水に混合させて高速で薄膜表面に投

射し，発生する摩耗速度から表面特性が評価

できるとの着想による。MSE 試験装置には循

環式とポット式がある（Fig.1）。ノズルユニ

ットは，構造上 Pairと Psluの比に対応してス

ラリーの投射速度や投射量の特性が変わる。

両装置を比較すると，Pair は同じであるが，

Pslu は循環式では小型遠心ポンプにより，ポ

ット式では圧縮空気により発生させる方式

を採用していて違いがある。両装置とも Pslu

はノズルの構造上 Pairの 95 % に設定した。 

ノズルは，超硬合金製で出口断面形状は

3×3 mm2の正方形である。投射粒子に制約は

ないが，主として不定形アルミナ粒子 WA♯

8000（平均粒子径 1.2 μm）を用いた。硬さ

は，文献によると HV = 1800～2000 である。

水は室温の純水を用いた。試験片はノズル端

から 10 mm 離して固定し，ノズルに対する角

度は 90°とした。スラリー濃度は c = 1～3 

mass% とした。投射粒子の挙動を高速度カメ

ラにより観察した。 

MSE 試験では，供試材料の表面にはノズル

断面積と同じ大きさの正方形で，その端部を

除いてほぼ均一な深さの摩耗痕が生じる。摩

耗痕の断面形状を触針式粗さ計により測定

し，試験前の表面からの最大摩耗深さを求め，

摩耗量とした。 

この装置の基本性能を検証し，評価対象の

薄膜として TiN, TiC/TiN 等の二層膜，DLC

膜を用いて評価法の有用性について研究し

た。 

 

４．研究成果 

皮膜，基材と界面を明確に分離して硬質皮膜

特性を超加速試験にて評価できるマイクロ

スラリージェット（MSE）評価法の確立を目

指した実験研究を行い，以下の成果を得た。 

 

(1)評価装置の開発 

①MSE 試験装置の性能を検証するため，MSE 装

置のノズルから投射される微小固体粒子（ア

ルミナ，ガラスビーズ）を含む水流を高速度

ビデオカメラにより観察し，粒子の噴出速度

は 100m/s 程度であること，また粒子は試験面

にノズル形状と同じ形状の面積内にほぼ均一

に衝突していることがわかった。 

②科研費補助金で購入した三次元表面形状
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Fig.1 Schematic view of the MSE tester  

 

(b) Pot type 
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Fig.3 Wear curves of DLC specimens 

測定装置を用いて，摩耗面のナノスケールの

表面形状を短時間に高精度で計測する手法

を完成させた。 

③ポット式 MSE 試験装置を用いて，国際標準

の評価単位として用いられている投射固体粒

子量あたりの摩耗速度を求めるための要因に

ついて実験して考察した。その結果，TiN 皮

膜の摩耗速度は 5.6×10-5 mm3/gとなり，ASTM 

standard G76-02 のガスジェットによるエロ

ージョン試験結果の約 1/100 であることが

わかった。このことは，従来法に比べて約 100

倍の感度で硬質皮膜の表面強度を評価できる

ことが示唆された。 

④ポット式 MSE 試験装置をベースに，さらに

効率的に試験ができる新規なダブルポット

式 MSE試験装置を設計・製作し，評価装置と

しての機能を有することを確認した。 

以上の結果から，MSE試験による硬質皮膜

の評価法はスクリーニング試験法として非

常に有用であることを確認した。 

 

(2)評価法の有用性 

①PVD－TiN/TiCN と CVD－TiC/TN の各二層膜

の MSE試験を行い，摩耗進行過程および摩耗

速度を SEM・AFM観察，X 線回折，グロー放電

発光分光分析，ナノインデンテーションによ

る表面計測・解析結果と比較し，摩耗進行曲

線は皮膜のモルフォロジーと良い対応を示

し，摩耗速度は皮膜の表面強度と相関がある

ことがわかった。 

② CVD法で成膜された二層の TiC/TiN膜と単

層の TiC 膜の MSE 試験を行い，TiC と TiN の

各膜の摩耗強度を明確に区別して評価でき

るだけでなく，各膜や基材との界面での性質

の違いをみいだせた。これらの結果は，GDOES

分析による界面での元素の移動に複雑な化

合物の形成による硬さと脆化と良い相関が

みられた。このことより，MSE 評価法が単層

膜と同様に多層膜に対しても皮膜や界面の

微妙な性質の違いを識別できることが確認

された。(Fig.2) 

③現在注目度の高い DLC膜について MSE評価

法を適用した。バイアス電圧を変化させて成

膜したダイヤモンドライクカーボン（DLC）

膜について MSE 試験を行い，MSE 試験は DLC

膜と中間層および基材を明確に区分して摩

耗率を評価できることがわかった。バイアス

電圧を印加しない DLC膜の摩耗率は非常に大

きいが，-50Vの印加で急減する。-100Ｖ，-150

Ｖと高くなると摩耗率は徐々に減少する。本

研究で-100V や-150V で成膜した DLC 膜の耐

摩耗性は TiNに比べ１オーダー以上高いこと

がわかった。また MSE試験は，超微小硬さ試

験では十分表せない DLC膜の膜質の違いを評

価していることが示唆された。(Fig.3) 

④原子間力顕微鏡(AFM)を用いた試料の取外

しを伴う時系列観察の手法を確立した。この

手法を DLC膜の MSE試験に適用した結果，バ

イアス電圧を印加しないで成膜した軟らか

い DLC膜は，成膜過程で形成される粒子形状

の境界部に投射粒子の衝突によるき裂が発

生し境界に沿って進展することで摩耗粉が

発生・脱落する。これに対して，バイアス電

圧−150Ｖで成膜した硬い DLC 膜は，摩耗粉の

発生・脱落によるくぼみ形状が膜のち密さに

よって変化しないことが示唆された。 

以上の結果から，MSEを用いた高感度な評

価法は膜質だけでなく各膜や基材との界面

での性質の評価に有用であること，また従来

の国際的に使用頻度が高い薄膜評価法に対

する優位性を持つことが明らかになった。 
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