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研究成果の概要（和文）： 

 基材の窒化処理とイオンプレーティングによる窒化チタン被覆を組み合わせた窒化チタン複
合表面改質膜を 2 種類の方法で作製した．従来の方法による膜(C-coating)は(111)面と(200)面
に結晶配向しているが，新しい方法による膜(N-coating)は(111)面に強く優先配向している．ア
ルミニウム合金を相手材とする摺動試験を行って，N-coating は被膜寿命を低下させるスクラ
ッチングが発生せずチッピングのみで摩耗し，被膜寿命は C-coating の約 2 倍であることを明
らかにした． 

 

研究成果の概要（英文）： 
   Two kinds of titanium nitride (TiN) duplex coatings with different film characteristics 

were prepared by HCD ion plating: a newly developed TiN film with a strong (111) 

orientation and an ordinary TiN film with (111) and (200) orientations.  From the sliding 

test against an aluminum alloy, it was revealed that the N-coating shows a wear mode with 

only chipping, with no scratching, which shortens the film life.  The film life of N-coating 

is about twice as long as C-coating. 
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１．研究開始当初の背景 

自動車用構造鋼板として，近年中に主流と
なる高張力鋼であるハイテン材の加工用金
型はまだ非常に短寿命であり，その寿命延長
技術の開発が急務となっている．そのために，
金型表面に硬質膜被覆を施すことが有望視
されている．申請者らは，各種硬質膜被覆材

について，高応力下での摩耗特性を調べた結
果，窒化チタン膜が高性能であることを見出
している．本研究は，基材の窒化処理と窒化
チタン被覆を組み合せた複合表面改質膜を
難加工材の加工用金型へ適用することを目
指して，成膜方法を改良して被膜の緻密化と
結晶配向を制御することにより，耐摩耗性を
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向上させようとするものである． 

 

２．研究の目的 

申請者らはこれまで，窒化チタン複合表面
改質膜について，基材の窒化処理後に焼戻し
処理をすることにより，膜と基材の密着性等
の向上により顕著な耐摩耗性向上効果があ
ることを示してきた． また，リング･オン･
ブロック摩擦摩耗試験により，実際の金型に
おける表面の摩耗・損傷を実験室的に再現で
き，有効な性能評価ができることを示した． 

本研究は，さらに製膜方法を検討して被膜自
体の機械的特性の改善を図り，摩擦摩耗試験
等による被膜の性能評価，および被膜の損傷
メカニズムの解明を行い，複合表面改質膜の
さらなる性能向上を目指すものである． 

 

３．研究の方法 

(1)試験片 
試験片は 40×40×10 mm の合金工具鋼

SKD61を，硬さ HRC 47±1に熱処理し，40 mm
平方の面を製膜面として鏡面研磨する．この
面にプラズマ光輝窒化処理を行い，水素中
823 K で 4 時間焼戻し処理を施した．改質面
の窒化層深さは約 70μm である．次に、HCD
イオンプレーティング法を用い，バイアス電
圧-9 Vで厚さ約 2.2μmの TiN膜を被覆した．   
通常行われているイオンプレーティング法
は，製品へのつきまわり性を考慮して，基材
を回転させながら被膜を形成している．この
ため製膜面では，回転に伴い蒸発源からの入
射角度が変化し，被膜の成長速度も変化す特
に製膜面が蒸発源から見て陰になる時には，
蒸発粒子の供給が不十分となり，強度の低い
被膜が形成される可能性がある． 
 本研究では，試験片の取付け姿勢を検討し，
製膜面が回転中に蒸発源から見て陰になら
ないように，また回転による成長速度の変化
が少なくなるように工夫して，片面のみの製
膜を行うこととした．以下，この製膜法によ
る試験片を N-coating，通常の製膜法による
ものを C-coatingと呼ぶ． 
 (2)被膜の基本的性質 
被膜の基本的性質として，X線回折パター

ン，被膜の硬さ，スクラッチ試験による臨界
荷重，残留応力について調べた． 
被膜の X線回折パターンの測定は，特性 X

線に Cu-Kα線を用い，θ-2θ法で行った． 
被膜の硬さはナノインデンターにより，ビ

ッカース圧子を用いて荷重 10 m N で測定し，
ビッカース硬さを推定した． 
スクラッチ試験は，CSEM製試験機 REVETEST

により，先端曲率半径 200 mmのダイヤモン
ド圧子を用いて，試験片移動速度 10 mm/min，
荷重負荷速度 100 N/minの条件で行った． 
被膜の残留応力は，Cr-Kα線による TiN311

回折線(2θ = 127.06°)を用いて sin2ψ法に

より測定した． 
 (3)被膜の性能評価 
①MSE試験  被膜の耐摩耗性を評価する試
験としてマイクロスラリージェットエロー
ジョン（MSE）試験 6）を行った．この試験は
スラリー（固体粒子を含む水）を加圧した空
気により加速して試験片に衝突させるもの
で，基材の影響をあまり受けずに被膜の摩耗
特性を評価することができる．衝突させる固
体粒子には平均粒径 1.2 mmの不定形アルミ
ナ粒子 WA#8000を用い，濃度 3 mass%，衝突
角度 45°で試験を行った． 
②ボール・オン・ブロック摩耗試験  機械
部品等の穏やかな摩耗特性を評価するため
にボール・オン・ブロック摩擦摩耗試験を行
った．ボール試験片として直径 6 mmのアル
ミナ（Al2O3）球を用い，試験条件は荷重を 1 N，
すべり速度を 0.1 m/sとした．摩耗痕の断面
形状を触針式粗さ計で測定して摩耗量を求
めた． 
③リング・オン・ブロック摩耗試験  本試
験は，プレス金型や切削工具等の厳しい摩耗
を想定したものであり，Alのリング試験片を
ブロック試験片に押し付けて回転させた際
の摩耗を調べる．摩耗形態は，酸化した Al
と TiNが混ざった摩耗粉を介する 3元アブレ
シブ摩耗となる．リング試験片として外径
25.6 mm，内径 20.0mmの Al合金 A6063-T5 製
のものを用い，負荷荷重 250 N，すべり速度
0.1 m/sとした．摩耗量は，摩擦面の移着物
を NaOH水溶液で溶解除去して，摩耗量は電
子天秤で測定した． 
 

４．研究成果 
 まず初めに，TiN膜を硬さの異なる基材（高
速度工具鋼 SKH51(硬さ 710HV)，合金工具鋼
SKD11(硬さ 640HV)，SKD61(硬さ 480HV)）に
被覆した際の各種評価試験における性能に
ついて検討した．各基材に製膜したものをそ
れぞれ IP（SKH51），IP（SKD11），IP（SKD61）
と表す．被膜厚さは 2.5～3.0 mm であった． 
 TiN膜の X線回折パターンを測定し，（111）
面の（200）面に対する回折強度比を求めた
結果，IP（SKH51）では 1～260，IP（SKD11）
では 0.6～180，IP（SKD61）では 4～520の範
囲であった．なお，無配向の場合の回折強度
比は 0.72である（JCPDSデータによる）． 
 被膜の代表的な断面の透過型電子顕微鏡
（TEM）観察像を図 1 に示す．両者の被膜と
も柱状構造をしているが，回折強度比が低い
場合には結晶がランダムな方向に成長して
いるのに対し，（111）面に優先配向している
被膜の方は真っ直ぐな柱状構造をしている． 
 被膜の硬さは基材の種類に関係なく 2200
～2600 HV で回折強度比によらずほぼ一定の
値を示していた． 

 



 

 

 
 
 
 
 
 
 

(a) 回折強度比：1 
 
 
 
 
 
 
 
 
         (b) 回折強度比：260 
   図１被膜断面の TEM観察像(IP(SKH51)) 
 
 被膜の硬さは基材の種類に関係なく 2200
～2600 HV で回折強度比によらずほぼ一定の
値を示していた． 

LCとスクラッチ試験による臨界荷重 LCと回
折強度比の関係を図 2 に示す．LC は IP
（SKH51）の値が他の基材のものより高い．
どの基材についても LC は回折強度比によら
ず概ね一定の値を示している． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  図 2 臨界荷重 LCと回折強度比の関係 
 
被膜の残留応力と回折強度比の関係を図 3

に示す．全ての試験片において圧縮応力とな
っており，被覆される材質に関係なく，その
値は回折強度比とともに増加している． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  図 3 被膜の残留応力と回折強度比の関係 

MSE 試験による摩耗率と回折強度比の関係
を図 4に示す．摩耗率は回折強度比の増加と
ともに減少し，回折強度比が 50 以上ではほ
ぼ一定の値となっている．これより，基材の
種類に関係なく同じ被膜ができているもの
と思われる． 
 

図 4 MSE試験における摩耗率と回折強度 
   比の関係 

 
図 5にボール・オン・ブロック摩耗試験に

おける摩耗抵抗 1/Kと回折強度比の関係を示
す．摩耗抵抗は，回折強度比の増加とともに
減少し,回折強度度比が 50以上ではほぼ一定
の値になっており，回折強度比の低いものと
比較して約 1/2の摩耗抵抗となっている． 
 

図 5 ボール・オン・ブロック摩耗試験に 

おける摩耗抵抗と回折強度比の関係 
 
 
図 6にリング・オン・ブロック摩耗試験に

おける IP(SKH51)の損傷形態を示す．回折強
度比が低い膜は微小な貝殻状の損傷である
マイクロチッピングで摩耗が進行していき，
途中で被膜とともに基材が削られる大きな
損傷であるスクラッチングが発生して寿命
に至っているが，回折強度比が高い膜ではス
クラッチングが発生せずマイクロチッピン
グのみで摩耗が進行し，被膜寿命に至ってい
る．被膜寿命と回折強度比の関係を図 7に示
す．全て基材において回折強度比が増加する
に伴い被膜寿命は延長している．IP(SKH51)
は回折強度比が低い膜の寿命は約 1000mであ
るが，回折強度比が 100以上の膜はマイクロ
チッピングのみで摩耗が進行したため，約
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1500m と約 1.5 倍となり限界の寿命が得られ
た．しかし，IP(SKD61)と IP(SKD11)は回折強
度比に関わらずスクラッチングが発生する
ため短寿命であった．よって，被膜寿命はス
クラッチングの有無が関係しており，被膜の
結晶配向，残留応力，基材硬さが主な影響因
子となっている．被膜の限界の寿命を得るた
めには被膜を(111)面に優先配向し， SKH51
以上の基材硬度が必要であると考えられる． 
 
 
 
 
 
 
 
 
  a)回折強度比：7   b) 回折強度比：270 
図 6 リング・オン・ブロック摩耗試験に 

おける被膜の損傷形態(IP(SKH51)) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 7 リング・オン・ブロック摩耗試験に 

おける被膜寿命と回折強度比の関係 
 
 
 
以上より，基材の硬度を向上させる窒化処

理と硬質膜被覆を組み合わせた複合表面改
質でも，被膜を(111)面に優先配向することに
より被膜寿命が延長すると考えられる．そこ
で，TiN 複合表面改質材を作製し，被膜寿命
の評価を行った． 

残留応力は他の基材とほぼ同じ値で，回折
強度比の増加とともに増加した．臨界荷重 Lc

は他の基材より高い値であった． 

MSE 試験の摩耗率と回折強度比の関係を
図 8 に示す．摩耗率は IP とほぼ同じ値であ
り，回折強度比の増加とともに減少し，回折
強度比が 10 以上ではほぼ一定の値となって
いる． 

リングオンブロック摩耗試験の結果を図 9

に示す．被膜の回折強度比が 100 以上ではス
クラッチングが発生せず摩耗が進行し，約
1500m と被膜の限界の寿命が得られた．よっ
て，TiN 複合表面改質でも(111)面に優先配向
したものは長寿命となることが分かった． 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 8 MSE 試験の摩耗率と回折強度比 
の関係（複合表面改質膜） 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 9  リング・オン・ブロック摩耗試験の 

被膜寿命と回折強度比の関係 (複合 
表面改質膜） 

 
 
 
アルミニウム金型の加工金型・工具である

プレス金型，鍛造金型や切削工具などの使用
される環境は，多くの場合大気中であり，ア
ルミニウム酸化物を主体とする摩耗粉を生
じて，少しずつ表面から材料が取り去られる
形で摩耗が進行し，寿命になる場合が多い．
しかし，押出しダイスのベアリング面に見ら
れるように，酸素の供給が不十分となりアル
ミニウム合金の移着が発生する場合があり，
その場合には，大気中しゅう動試験だけによ
る寿命評価は適切ではないと考えられる． 
そこで，TiN 複合表面改質膜について，酸

素の供給が不十分となり相手材であるアル
ミニウム合金が移着する場合を想定し，窒素
雰囲気下での無潤滑摺動試験による寿命評
価も行い，摺動性能に及ぼす基材の焼戻しの
効果について調べた． 
試験部は気密シールを施したチャンバ内

に置いてあり，脱水器を通した高純度窒素を
流して試験を行った．試験条件として，荷重 
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250 N，すべり速度 0.1 m/s 一定とし，設定
距離まで摺動させた後，ブロック試験片への
アルミニウム合金の移着量を電子天秤によ
り測定し，損傷の観察は移着したアルミニウ
ム合金を 5 % NaOH 水溶液で溶解除去し，金
属顕微鏡および SEMにより行った． 
アルミニウム合金の加工金型・工具の表面

のおかれる雰囲気条件を正確に把握するこ
とは難しいが，酸化雰囲気にある場合と，酸
素の供給が不十分となる場合の間にあり，実
験室での改質面の評価には，雰囲気としてこ
の両者を考える必要がある． 
窒素雰囲気中ではあるすべり距離までは

ほとんど被膜は損傷を受けないが，被膜にい
ったん損傷が発生すると，しゅう動方向下流
側へ急速に進展する特徴的な形態を示す．こ
の損傷は大気中しゅう動試験時に見られた
マイクロチッピングよりも大きな貝殻上の
損傷（マクロチッピング）である．すなわち， 
窒素中摺動試験における損傷は大気中摺動
試験時に発生する基材とともに被膜が削り
取られるスクラッチングとは異なり，被膜自
体の破壊と被膜と基材との界面に生じるク
ラックによるものである． 
被膜寿命は設定したすべり動距離で試験

をやめ，移着層を溶解除去した後，被膜表面
を観察し，大きさ 100 mm 以上のマクロチッ
ピングが観察されるすべり距離と定義した．
図 10 に被膜寿命と基材の焼戻し時間の関係
を示す．DM-0 の被膜寿命は IP-0 とほぼ同じ
であるが，焼戻しを施すことにより DM の被
膜寿命は向上し，DM-0 に比較して DM-4 で約
3倍，DM-8で約 4倍，DM-16で約 10倍となっ
た．（IP，DM の後の数字は基材の焼き戻し時
間を表す．）また，IP についても焼戻しを行
うことで被膜寿命は向上し，IP-0と比較して
4～7倍の被膜寿命となるが 4時間以上の焼戻
しでは被膜寿命にあまり差はなかった． 
大気中，摩耗領域における被膜寿命を図 11 

に示す．焼戻し時間が 2時間以上では被膜寿
命にあまり差はないが DM-16では DM-2，4，8
に対し約 10 %被膜寿命が短くなっている．ま
た，IPについては焼戻しを行うことで被膜寿
命が短くなっている． 
実際のアルミニウム合金を相手材とする

金型・工具・機械部品の置かれる状況は同合
金が移着をする場合と摩耗が進行する場合
の両極端の間に分布しているものと考えら
れる．本研究のように窒化後に水素中で適切
な焼戻し（例えば，823 Kで 4～8時間）を行
った TiN複合表面改質膜は，金型・工具の表
面改質として長寿命を示すことが予測でき
る． 
 
 以上のことより，(111)面に優先配向した
窒化チタン複合表面改質膜により，成形プレ
ス用金型の寿命延長が期待できる．また，押

出しダイスについては，基材に 10 時間以上
の焼戻し処理を行うことにより被膜寿命が
数倍に延長することが期待できることが分
かった． 
 
 被膜の結晶配向が特性に及ぼす影響につ
ては，TiN 膜以外の被膜についても同様の効
果があると考えられ，今後の研究が望まれる． 
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