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研究成果の概要（和文）： 

薄膜の耐摩耗性や膜特性を高信頼性で評価できる評価法は、国内外で学界・産業界から強い
要望がある。本研究では、新規な評価法として研究代表者らが提案しているマイクロスラリー
ジェットエロージョン（MSE）法を、MSE 試験装置の性能、MSE 試験による摩耗率と膜特性との
関係および摩耗メカニズムについての考察、さらに表面微細加工への応用の諸課題に関して研
究した。TiN 、TiAlN、DLC 膜および単結晶 Si ウェハを試験材料とした。その結果、種々の薄
膜に対して再現性の高い試験結果が得られた。さらに、摩耗率と膜特性（結晶配向性、硬さと
ヤング率、DLC 膜中の水素含有量など）との関係および脆性破壊あるいは衝撃疲労による損傷
メカニズムを明らかにした。数値シミュレーション解析も併せて試行した。さらに、MSE 法が
Si ウェハ表面のナノ・マイクロスケールの微細加工に関して高い可能性を有することを示した。 
 

研究成果の概要（英文）： 
 High reliable evaluation techniques of the wear resistances and coating performances for 
thin coatings are strongly required in both scientific and industrial fields all over the world. 
In this study, our proposed micro slurry jet erosion (MSE) method as a new evaluation 
technique was investigated in the several subjects such as the performance of the MSE test 
equipment, discussions of the relation between MSE wear rates and coating properties as 
well as their wear mechanism and the application to surface micro fabrication. The test 
materials were TiN, TiAlN coatings, DLC film and single-crystal Si wafer. 

As a result, the high repeatable test results were obtained for various thin coatings. In 
addition, the relation between the wear rates and coating characteristics (crystal 
orientation, hardness and Young's modulus, hydrogen content in DLC film, etc.) and failure 
mechanism due to brittle fracture or impact fatigue became clear. Numerical-simulation 
analysis was also tried. Furthermore, the MSE method was assessed to have a high 
potential to micro and nano scale processing for Si wafer surface. 
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１．研究開始当初の背景 
現在、PVD・CVD 薄膜、DLC 膜等が日進月歩

で開発され、各種機械要素、摺動部材、金型・
工具などの性能と寿命向上に大きく寄与し
ている。しかし、これらの薄膜の耐摩耗性や
膜品質を簡便に高信頼性で評価できる評価
法は国内・国外に見られず、学界・産業界か
ら強い要望がある。 

研究代表者らが提案している薄膜のトラ
イボロジー特性等を迅速に評価できる MSE法
（微小粒子を含む水噴流：図１参照）は、摩
耗量を計測する機能を組込んだ MSE評価装置
の開発と、摩耗メカニズム及び摩耗率と薄膜
の材料特性との関係等の解明による評価項
目の強固な学術的裏付けが必要である。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
図１ MSE 法の概要 

 
２．研究の目的 
(1)摩耗量自動計測を可能とする装置を開
発・完成する。 
(2)現在注目度の高い DLC 膜やナノ多層膜を
中心として、摩耗メカニズム、摩耗量と各種
膜特性との関係を明らかにする。 
(3) 上記２項目に併せて、MSE 法による硬質
難加工材の表面性状創製への可能性を検証
して、今後の MSE 法による表面ナノ加工の実
用化のための学術的課題を明確にする。 
 
３．研究の方法 
(1)MSE 試験装置の性能の評価と改善を繰り
返して装置の高性能化、高信頼性化を行う。 
(2)各種硬質薄膜を対象として MSE 試験を行
い、評価データを集積する。 
(3)MSE 試験後の硬質薄膜の摩耗面を観察し
て、損傷メカニズムを考察する。 
(4)離散要素法(DEM法)を用いてMSE法での表
面損傷の数値シミュレーションを行う。 
(5)Si ウェハ等を用いて MSE 装置による表面
微細加工・表面創製を試行する。 
 
４．研究成果 
(1) MSE 試験装置の高性能化と高信頼性化 
①摩耗量をインプロセス計測できる新規の
MSE 装置を設計・製作した（図 2）。 ただし、

予算の制約から摩耗量計測装置は装備でき
なかった。 
 
 
 
 
 
 
 
図 2 新規に設計・製作した MSE 装置の外観 
 
また、評価試験の信頼性として、結果（MSE

試験の摩耗率）の再現性を調べた。TiN 膜を
対象に MSE 試験を繰り返し行った結果を図 3
に示す。MSE 法は、再現性が高く、その相対
誤差は 3.0～3.7% で良好であることがわか
った。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図3 試験回数10回行った際の摩耗率の推移 
 
(2) 各種硬質薄膜の MSE 評価データの集積 
①基材が異なる TiN 膜の MSE 試験を行った。
硬さが異なる各種基材に PVDにより成膜され
た TiN 膜の MSE 試験を行い、摩耗率と基材の
硬さの関係を求めると図４のようになる。
TiN 膜の摩耗率は基材によらず同じ値を示
すが、基材の摩耗率（図省略）は硬さにほぼ
逆比例する。従って、MSE 法では硬質薄膜の
表面強度を基材に影響されずに評価できる
ことが明らかになった。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図４ 基材が異なる TiN薄膜の硬さと摩耗率

の関係 
 
②PVD による TiN、TiAlN 膜について、粒子径
42μmのアルミナ粒子投射によるMSE試験を行
い、TiN と Al の組成比と摩耗率関係を求めた
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（図 5）。摩耗率は Al 比が大きくなるのに伴
い急減し、Al比が 0.6 で最小となる。これは
図 6に示すように、硬さとヤング率の比(H/E)
の増加、すなわち表面の変形能の増大による
ものであることがわかった。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 5 Al の組成比とエロージョン率の関係 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 6 硬さとヤング率の比（E/H）とエロージ

ョン率の関係 
 
③TiN 膜の摩耗特性に及ぼす被膜の結晶配向
の影響を MSE 試験とすべり摩耗試験で調べ、
(111)面に優先配向した膜はすべり摩耗試験
における摩耗係数（摩耗率×被膜の硬さ÷荷
重）が約 2 倍増加するが、MSE 試験の摩耗率
は約 2/3 に減少することがわかった。（図 7・
図 8） 

 
 
 
 
 
 
 

 
 

図 7 回折強度比と摩耗係数の関係 
（すべり摩擦試験） 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 8 回折強度比とＭＳＥ摩耗率の関係 

④DLC 膜の代表的な成膜法であるプラズマ
CVD法(PCVD法)とアンバランスドマグネトロ
ンスパッタリング法(UBMS 法)による多数の
DLC 膜の MSE 試験を行い、DLC 膜の摩耗率は
硬さの増加に伴い減少するが、水素含有の
DLC 膜は硬さがほぼ同じでも、 摩耗率が著し
く異なることがわかった（図 9）。そこで、成
膜メーカー、成膜法等が異なる DLC 膜を抽出
して、水素含有量を ERDA法により計測した。
摩耗率は水素含有率の増加に伴い一義的に
大きくなることが明らかになった。（図 10） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 9 ナノインデンテーション硬さと摩耗率

の関係 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 10 水素含有率（ERDA 法）と摩耗率の関
係 

 
⑤PCVD法とUBMS法で成膜されたDLC膜を200
～550℃までの範囲で加熱すると、両 DLC 膜
とも硬さの低下は 500℃以上で起こる（図 11）
が、摩擦特性とラマンスペクトルの変化は約
400℃から始まっていることがわかった。MSE
試験では加熱により極表面の摩耗率が大き
くなる傾向がみられるようであるが、さらに
試験の再現性とメカニズムの解明が必要で
あり、引き続き研究を行うこととした。 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
図 11 加熱温度とビッカース硬さの関係 
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⑥セラミックスおよび超硬合金へのマイク
ロドライブラスト試験を行い、セラミックス
においても表面層には大きな残留応力が付
与されることを確認した。また、Co 層のない
超硬合金は高い耐摩耗性を示すことを明ら
かにし、そのメカニズムを考察して、今後の
MSE 評価との比較に供した。 
（図 12） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 12 各種超硬合金のエロージョン特性 
 
⑦投射面に付与される残留応力を考慮した
エロージョン損傷機構をモデル化し、高密度
アルミナおよびサファイアに関して同モデ
ルの適用可能性の考察と、さらに低密度アル
ミナ、膣化ケイ素などのマイクロブラスト試
験を行い、微細粒子に対する損傷機構を検討
し（図13）今後のMSE評価との比較に供した。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 13 アルミナ・サファイアの微細粒子のエ

ロージョンモデルと断面 SEM 像 
 
 
⑧投射面の損傷メカニズムについて透過電
子顕微鏡（TEM）を用いて投射面の断面方向
の観察を行い、考察した。 

図 14 に、粒子径 1 µm のアルミナ粒子投射
による MSE 試験後の TiN 膜の損傷状況を示す。
個々の投射粒子の衝突エネルギーは小さい
ために塑性変形を伴うカッティングと衝撃
疲労の組合せにより脱落していることがわ
かる。また、硬さと結晶間の結合力 によっ
て脱落速度が支配されると考えられる。一方、
粒子径 42 µm のアルミナ粒子の場合（図 15）、
TiN 膜内部に TiN 粒界に沿ってき裂が形成さ
れる。以上のように、投射粒子径により損傷
メカニズムが大きく異なることがわかった。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 14 粒子径 1 µm のアルミナ粒子投射によ

る損傷状況の TEM 写真 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 15 粒子径 42 µm のアルミナ粒子投射によ

る損傷状況の TEM 写真 
 
(3) 離散要素法(DEM 法)を用いて MSE 法での
表面損傷の数値シミュレーションを行う。 
①MSE 法における粒子衝突によって生じる
DLC 膜の変形と損傷について、離散要素法
(DEM）による数値シミュレーションを行った。
モデルの概念図を図 16 に示す。単一粒子の
衝突付近で摩耗粉が発生する摩耗過程を再
現できることがわかった（図 17）。さらにモ
デルの改良を検討して、複数粒子のランダム
衝突による MSE摩耗痕の再現シミュレーショ
ンの可能性を提示することができた。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 16 DEM シミュレーションモデル 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 17 DEM シミュレーション結果の一例 
（投射速度 100m/s、投射角度 45°の場合） 
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②MSE 法における粒子衝突による DLC 膜の変
形と損傷を、離散要素法(DEM）によって精度
の高い数値シミュレーションするため、単一
鋼球の銅板への高速衝突実験データを使っ
て，銅板にできる圧痕の詳細な塑性変形形状
の再現を検証し、圧痕形状は塑性変形だけで
なく弾性回復量の見積が可能なモデルが必
要であることがわかった。 
 
(4) Si ウェハを用いて MSE装置による表面微
細加工を試行する。 
①既存の MSE装置に幅広ノズルを装着し単結
晶 Si ウェハを供試材料としてウェットブラ
スト加工試験を行い、微小固体粒子の投射に
よる除去量と表面粗さの関係およびそれら
の除去メカニズムについて考察し、MSE 法の
他分野への展開として Si ウェハの表面微細
加工の可能性を明らかにした。（図 18・19） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
図 18  投射粒子径と除去率の関係 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
図 19  投射粒子径と加工面粗さの関係 

 
(5)スラリージェットの投射による表面テク
スチャ加工を試行し、投射圧力とステージの
移動速度の組合せにより表面性状を制御で
きることがわかった。さらにそれらの潤滑下
での摩擦試験を行い、良好ななじみ挙動を示
すことがわかった。（図 20） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 20 すべり距離に伴う摩擦係数の変化 
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