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研究成果の概要（和文）：薄膜のはく離強度を簡便かつ定量的に評価することは重要である．そこで，サブミク
ロン薄膜はく離強度評価システムを新たに構築した．構築したシステムにより試験した結果，信頼できる値が得
られ，はく離強度評価可能であることがわかった．
薄膜のはく離強度を向上させるため，基材表面にナノワイヤを形成したのち，製膜した．マイクロ円環圧縮試験
法によりはく離強度を評価した結果，向上していることがわかり，ナノワイヤの効果が明らかとなった．

研究成果の概要（英文）：Evaluation system of delamination strength of films with a thickness less 
than 1 micro meter was newly developed, because quantitative evaluation of delamination strength of 
thin films is important for engineering application. Reliable results were obtained by the newly 
developed measurement system, and the system was applicable to the evaluation of delamination 
strength of thin films.  
Nano-wires were formed on the substrate to improve the delamination strength of thin films before 
coating. The result showed that the delamination strength was improved by the formation of the 
nano-wire, and revealed the effectiveness of the formation of nano-wire.   

研究分野： 表面処理
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１．研究開始当初の背景 

 コンピュータ用記憶装置のハードディスク
では，ヘッドがディスクに接触して記録面が
傷つき，記録内容が損失することを防ぐため，
硬度および摩擦係数が優れているダイヤモ
ンドライクカーボン（DLC）コーティングが
広く行なわれている．しかしながら，ヘッド
の移動時や外部からの振動により，ヘッドが
ディスク表面に接触すると，DLC 薄膜が部分
的にはく離する場合がある．ハードディスク
の記録密度の向上は著しく，テラバイトの記
憶容量が現実化するに至っているが，半導体
記憶素子の急速な性能向上からハードディ
スクの優位性を保つためには，より一層の高
容量化が要求される．高容量化の過程で，薄
膜の厚さはますます薄くなるとともに，従来
は問題にならないほどの微細領域の保護層
のはく離が問題を及ぼすようになっている．
薄膜のはく離を防ぐには，膜自体のはく離強
度を向上させることが重要である． 

 炭化ケイ素(SiC)は，DLC に匹敵する耐摩
耗性を有しているが，摩擦係数が 0.5 以上と
DLC の 0.1 に比べて高いので，耐摩擦コーテ
ィング材料として注目されることはなかっ
た．しかし，これまでの研究において，表面
が極めて平滑で摩擦係数が 0.05 以下である
SiC 薄膜を作製可能であることを発見すると
ともに，低摩擦係数の発現には極めて微細な
摩耗紛の生成が重要であることを明らかに
している． 

 一方，本研究により，SiC 薄膜のはく離強
度は必ずしも十分ではないことも明らかと
なった．  

 これまでの研究で，金属をある条件でプラ
ズマ放電することにより，微細円錐状突起物
を改良し，図 1 に示すナノワイヤ状突起物の
形成に成功した(特許第 5521197 号：金属材
料表面へのワイヤ状突起物の形成方法、及び
該ワイヤ状突起物を備える金属材料)．本ワイ
ヤを利用すれば，薄膜が突起の斜面に沿って
はく離することはないので，はく離強度の向
上が期待できる． 

 膜自体のはく離強度を向上させることが
重要である一方，膜厚がサブミクロンオーダ
と極薄膜化した場合，この厚さに対応した，
割れ強度およびはく離強度評価法が殆ど無
い問題がある．申請者らが新たに提案したマ
イクロエッジインデント法も，膜厚が 1μm

以下となると，評価できない． 

 申請者らは新たに，図 2 に示す円環圧縮試
験法(特許第 5709051 号：皮膜の剥離強度評
価方法及び評価装置）)を提案している．本評
価法は，円環表面に皮膜をコーティングし，
これに水平方向に圧縮荷重を負荷し，皮膜に
割れ及びはく離を生じさせる方法であり，膜
厚に比べ極めて大きな基材変位が得られる
とともに，破壊力学的な根拠を有する厳密な
物性値が得られる利点を有する．この評価法
を，膜厚が 1μm 以下の薄膜に適用しても，
膜厚に比して極めて大きな変位が得られる

ので，極薄膜の測定においても測定上の制約
が起こらないと考えられるので，本研究では，
本方法を，極薄膜に適用可能なように拡張す
る． 

 

２．研究の目的 

 本研究では，これまでの研究で得られた発
見をもとに，薄膜はく離強度を簡便に評価可
能な方法の確立を行う．また，これまでの研
究で超低摩擦係数を有することが明らかに
なっているSiC極薄膜のはく離強度を中間層
レスコーティングにより実現するため，ナノ
ワイヤ技術を応用した． 

３．研究の方法 

（１）薄膜はく離強度評価装置の作成 
 図 2に示した厚膜用円環圧縮試験法を薄膜
に適用可能なように拡張するため，評価装置
を新たに設計し，製作試作した．設計に際し
ては評価する膜厚，試験片寸法から，試験に
要する荷重，変位を計算の後おこなった． 

10mm

図 1 ナノワイヤ状突起物 

図 2 円環圧縮試験法 



（２）中間層レスコーティングした SiC 薄膜
のはく離強   度改善 
（１）で作製したマイクロ円環圧縮試験機を
用いて，マイクロ円環圧縮試験を行った．直
径 10mmの SUS304製円環に SiC薄膜をヘリコ
ンスパッタ装置により製膜した試験片を用
いた． 
４．研究の成果 
（１）薄膜はく離強度評価装置の作成 
図 3に新たに作成した試験機の模式図を示す．
試験片を図 3 および 4 に示すように設置し，
アクチュエータにより試験片に水平方向の
圧縮荷重を負荷する．そのときの圧縮荷重の
大きさをロードセルにて計測し，試験片の横
変位をアクチュエータ後方に設置した接触
式デジタル変位計を用いて計測する．試験片
上部の薄膜の割れおよびはく離をカメラ 1に
て観察し，カメラ 2 では試験片の圧縮の様子
を連続的に観察する． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
（２）中間層レスコーティングした SiC 薄膜
のはく離強度改善 
 基材にナノワイヤを形成したのち SiCを成
膜した試験片について，新たに作製した試験
装置を用いてマイクロ円環圧縮試験を行っ
た．  
 
 

 薄膜の界面破壊じん性値 GC=2γ12,d は，式
(1)により評価した(1)． 
 
 
 
 
 
 
 
  
                                (1) 
 
 
ここで，rx は円環の半径，b は円環の幅，B
は厚さ，Eeは弾性係数，βは基材の弾性係数
と塑性係数の比，ρは曲率半径，εys は降伏
ひずみ，Pdははく離荷重であり，添字の 1 お
よび 2 は薄膜および基材を，AB および C はみ
はく離部およびはく離部を，0 および d は初 
期およびはく離時を意味する．  
 また，界面破壊靭性値を算出する際に 
        用いる降伏応力σys2 およ 
        び塑性係数 Ep2に関しては， 
        荷重 P-変位δ線図を取得 
        し，塑性変形領域の線形近 
        似式と先行研究の解析に 
        おいて得られた近似式比 
       較 す る こ と で 得 た ． 
  

 
  図 5 に，カメラ 2 で撮影し 
  た円環の様子を示す．荷重 P 
 の増加とともに円環の弾性 
 変形が進行し，荷重の増加 
 とともに上部の曲率κが増加 
 して，左右の曲率が低下する． 
 (b)荷重が 218N 近傍で，基が 
 塑性変形を開始する．荷重が 
 さらに増加して236Nに達する 
 と，薄膜がはく離する． 
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図 4 マイクロ円環圧縮試験装置の写真 

図 3 マイクロ円環圧縮試験 

図 5 マイクロ円環圧縮試験時の変形の様
子(基材上に薄膜を直接成膜) 



 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 はく離後の試験片表面を走査型顕微鏡で
観察した結果を図 6 に示す．(a)荷重負荷方
向に直交する多数の割れが生じて短冊状に
分割され，分割された皮膜が多くの箇所では
く離する．はく離部分を拡大した (b)におい
て，皮膜は界面からはく離し，基材への薄膜
の残存や，基材の削れは確認されない． 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 基材表面にナノワイヤを形成させた．図
7(a)に代表例を示す．直径 1μm 以下，高さ 2
μm 程度のナノワイヤが多数形成されている．
この基材上に SiC 薄膜を製膜した．図 7(b)
に表面の様子を示す．基材表面ナノワイヤの
凹凸の影響により表面には多少の凹凸が認
められる． 
 ナノワイヤ形成試験片も同様にマイクロ
円環圧縮試験を行った．その結果，ナノワイ
ヤを形成していない試験片と同様に薄膜の
割れおよびはく離が生じた． 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 はく離後の表面の様子を図 8 に示す．薄膜
は，割れを生じた後はく離している．はく離
時にはナノワイヤは折損し，基材表面には残
留していない． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 式(1)を用いて薄膜の界面破壊じん性値を
評価した結果を図 9 に示す．ナノワイヤを形
成させない場合，界面破壊じん性値は 200J/m2

程度であるが，ナノワイヤを形成させると，
25%程度増加し，およそ 260J/m2が得られ，ナ
ノワイヤ形成により界面破壊じん性値が増
加可能なことが明らかになった． 
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図 6 はく離後の表面の様子 

図 7 ナノワイヤ形成基材およびコーテ
ィング試験片の走査型電子顕微鏡
写真 

図 8 ナノワイヤ形成試験片の薄膜のは
く離 

図 9 マイクロ円環圧縮試験で得られた
界面破壊じん性値 
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