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セラミックスコーティングの信頼性向上にはコーティング膜の精密な評価が必要不可欠であり、ナノインデンテーション

法による評価技術を検討した。使用する圧子の先端曲率半径の校正を行うことによりコーティング膜の硬さや弾性率を高精

度に測定することが可能となった。また、コーティング膜と基板との密着性評価では、スクラッチ試験とAE法を併用するこ
とが有効な手段として期待できることがわかった。また、いずれの評価にも応力シミュレーション解析による予測が可能で

あることもわかった。 
 

１．はじめに  
 セラミックスコーティングは工具や金型をはじめ広

い分野で使用されているが、省エネルギーや環境負荷低

減に向けてより高い信頼性が求められている。信頼性向

上にはコーティング膜の精密な評価が必要不可欠であ

るが、特に薄膜の硬さや基板との密着性などの機械的特

性については定量的評価が困難であった。  
本研究では、ナノインデンテーション法を用いたコー

ティング膜の評価技術を開発するため、標準試料である

溶融石英やダイヤモンドライクカーボンなどのセラミ

ックスコーティング膜について、ナノインデンテーショ

ン法により硬さや弾性率の測定・解析を行った。また、

コーティング膜と基材との密着性を評価するため、スク

ラッチ試験とアコースティックエミッション法を併用

する方法を検討した。そして応力シミュレーション解析

により、コーティング膜の膜厚、圧子の先端形状や荷重

などが発生する応力へ与える影響についても調べた。  

 
２．実験方法  

2.1 ナノインデンテーション法の原理 

本研究で用いたナノインデンテーション法では、ナノ

メートルサイズの極微小圧痕を取り扱うことができるた

め、セラミックス薄膜の硬さ測定には有効な手段と考え

られる。ナノインデンテーション法1）では、極微小荷重

を連続的に変えて圧子を試料に押し込み、その時の変位

を測定する。その結果、得られた除荷曲線を解析するこ

とにより接触深さhcでの投影面積Aを求めることができ

(理想的にはA=24.5×hc
2)、弾性率Er(GPa)やマイヤー硬

さpm(GPa)を算出することができる。 

2.2 ナノインデンテーション法による硬さ測定 

今回使用したナノインデンターはオーストラリア

CSIRO 製のUMIS-2000で、高精度の測定が行えるように、

装置剛性の最適化、振動の除去、温度コントロールなど

の対策が施してある。 

ナノインデンテーション法による測定を高精度に行う

には圧子の校正が重要である2）。そこで、三角錐型圧子

を用いて標準試料である溶融石英(弾性率Erは66.77GPa)

を測定することにより、圧子先端形状を校正した。理想

的な圧子の先端は鋭いが、実際の圧子先端形状は丸くな

っている。そこで、この先端形状を先端欠損長さΔhや先

端曲率半径Reにより補正する方法を検討した(図１)。 

 

次に、先端形状が校正された三角錐型圧子を用いてセ

ラミックス薄膜であるSi基板上のダイヤモンドライクカ

ーボン(Diamond-like-carbon、以下DLC)の硬さと弾性率

の測定を行った。 

2.3 ナノインデンテーション法による密着性試験 

セラミックスコーティング膜の性能と信頼性は、薄膜

 
図１ 三角錐型圧子の校正方法  



 
 

 

の硬さだけでなく、膜と基材との密着性を把握すること

が重要である。本研究では、ナノインデンターにスクラ

ッチ測定用治具を取り付けることによりスクラッチ試験

を行い、基礎的データを収集した。スクラッチ試験には

先端形状が球形の圧子を使用した。また、試料が破壊し

た時に発生する弾性波(超音波)を測定するため、AE測定

装置(エヌエフ回路設計ブロック社製)も併用した。 

2.4 応力シミュレーション解析 

応力シミュレーション解析には、応力解析ソフト

Elastica(Asmec社製)を使用した。この解析では、薄膜、

基材、圧子の弾性率とポアソン比、使用する圧子の先端

曲率半径と荷重条件から、発生する応力や変位をシミュ

レートすることができる。そこで、圧子の先端曲率半径

と荷重を変化させて、圧子の中心軸上の表面から深さ方

向に沿ったvon Mises応力σの分布を求めた。 

 

３．実験結果及び考察  
3.1 圧子の先端形状の校正 

先端欠損長さΔhにより補正し、弾性率を求めた。その

結果(図２)、Δh=15nmとすると接触深さが100nm以上で

は溶融石英の弾性率にほぼ一致したが、100nmより小さい

ところでは、弾性率が若干大きくなった。 

 

次に、先端曲率半径Reにより補正し、弾性率を求めた。

その結果(図３)、接触深さが20nmより小さいところでは

先端曲率半径Reが270nmとほぼ一定であり、20nm以上では

先端曲率半径Reが直線的に増加し、Re=178.15+4.127×hc 

の近似式により補正できる。この値を用いて溶融石英の

弾性率を求めると、弾性率は理論値にほぼ一致した。し

たがって、この方法により校正した圧子を用いることに

よりナノインデンテーション測定を行うと高精度な測定

ができると考えられる。 

 

3.2 コーティング膜の硬さ特性評価 

Si基板上のDLC薄膜について、3.1で校正された三角錐

型圧子を用いてナノインデンテーション測定を行った。

初期接触荷重0.03mNで測定した結果を図４に示す。弾性

率は接触深さが浅くなるに従って徐々に大きくなり、約

180GPaであった。硬さは表面近傍では小さくなる傾向が

あり、接触深さ20nmで約20GPaの値であった。 

 

3.3 コーティング膜の密着性評価の可能性試験 

3.3.1 スクラッチ試験 

今回測定に用いた試料は溶融石英である。圧子を試料

に垂直荷重Pzで押し込みながら、スクラッチステージ全

体を水平方向(x方向)に一定速度(2μm /sec)で移動させ

て、圧子と試料との摩擦により発生した横方向の摩擦力

Pxを測定した。使用した圧子は先端形状が球形で、先端

曲率半径が2μmと10μmの２種類である。 

２種類の圧子で得られた摩擦力と時間の関係を図５

に示す。どちらの圧子についても、規則的に垂直荷重Pz

 
図３ 接触深さと圧子先端曲率半径の関係  

 

図２ 溶融石英の弾性率 (圧子の先端欠損長さの影響 ) 

 
図４ DLC 薄膜の硬さと弾性率  



 
 

が増加している50秒のところまで摩擦力が直線的に増大

していた。垂直荷重と摩擦力の関係をさらに詳細に調べ

るため、摩擦力を垂直荷重に対してプロットし、抵抗係

数αをα=摩擦力／垂直荷重により求めると、圧子先端曲

率半径が2μmの場合のαは0.068、10μmでは0.080となり、

大きな差は見られなかった。一方、スライドガラスを用

いた予備試験では、α=0.02が得られており、ガラスの種

類により大きく異なることがわかった。また、ステージ

の移動速度を変えてもαはほとんど変化しなかった。 

 

3.3.2 アコースティックエミッション測定 

今回測定に用いた試料は、高純度サファイア(アルミ

ナ単結晶、以下Pure)および微量のTiが添加されたサフ

ァイア(以下+Ti)の２種類で、これらの試料表面はメカ

ノケミカル研磨で鏡面に仕上げてある。測定は、AEセン

サーの付いた試料台に試料を固定し、通常のナノインデ

ンテーション試験を行い、発生した弾性波をAE信号とし

て取り込んだ。この測定では先端曲率半径が1μmの球形

圧子を使用した。 

検出されたAE信号を圧子変位とともに時間に対してプ

ロットした結果を図６に示す。Pureと+Tiともに、AEの

発生と圧子変位のjumpが同時に起こっている。さらに、

+Tiに比べてPureの方がAE検出信号および変位のjumpと

も大きかった。圧子変位におけるjump量は、Pop-in時に

解放される弾性エネルギーに相当すると考えられるため、

Pop-in時に解放される弾性エネルギー量と生成される亀

裂の大きさとの間に相関関係があることを示唆している。 

圧子の圧入により膜の剥離が生じたとすると、剥離の

大きさとAE信号強度との間に対応関係があると予想され

るので、ナノインデンテーション試験とAE測定との併用

は薄膜評価の有効な手段となりうると期待される。 

 

 

3.4 コーティング膜の応力シミュレーション解析 

応力解析ソフトElasticaによる内部応力場のシミュレ

ーションを行った。解析に使用したパラメータを表１に

示す。DLC薄膜の膜厚は1μｍとした。 

表１ 解析に使用したパラメータ 

 弾性率(GPa) ポアソン比 

膜：DLC 200 0.300 

基材：Si 165 0.233 

圧子：ダイヤモンド 1141 0.070 

 圧子の先端曲率半径を100～500nmとし、荷重を変えて

解析した。その結果、最大発生応力と荷重の関係(図７) 

より、荷重を大きくすると最大発生応力は大きくなり、

圧子の先端曲率半径が小さいほどその値は急激に大きく

なる傾向であった。 

 

 そしてこの条件で、荷重2mN加えた時の発生応力と深さ

の関係を図８に示す。いずれの圧子でも表面近傍で最大

 
図６ サファイアの AE測定結果とナノインデンテー

ションの変位 h 

 
図７ 応力シミュレーション結果  
   （圧子先端曲率半径の影響）  

 

図５ 溶融石英のスクラッチ試験結果 (横方向 X) 



 
 

 

応力が発生し、深さが深くなるに従い発生応力は小さく

なった。圧子の先端曲率半径が小さいほど最大発生応力

は大きく、発生する深さは浅くなる傾向であった。 

 

次に、3.2の結果よりDLCの破壊応力が約20GPaである

ことから、圧子の先端曲率半径を100nm～5μmと大きく変

化させた時、最大発生応力が20GPaとなるよう加える荷重

を求めた。そしてその荷重条件で発生する応力を求め、

深さに対してプロットした(図９)。 

 

圧子の先端曲率半径が小さい時は、20GPaの応力を発生

させるために必要な荷重が小さく、先端曲率半径が大き

くなると必要な荷重も大きくなる。そして、先端曲率半

径が小さい時は、最大応力が発生する深さが浅く、発生

応力範囲も小さいが、先端曲率半径が大きくなると最大

応力が発生する深さが深く、発生応力範囲も広くなる。 

さらに、先端曲率半径が大きい5μmの圧子で荷重を変

えた時の発生応力と深さの関係を図１０に示す。150mN

の荷重を加えた時に最大発生応力はDLCの破壊応力であ

る20GPaとなっている。そして75mNの荷重を加えた時には、

最大発生応力は20GPaに達していないが、DLC薄膜の膜厚

の1μmよりも深い位置つまりSi基板のところで発生応力

がSiの破壊応力である12GPaを超えており、Si基板の方が

破壊する可能性を示唆している。 

 

 このように、薄膜と基板の材料を決め、圧子の先端曲

率半径と荷重を選択することにより、様々な条件での応

力シミュレーションにより機械的特性を予測することが

可能となった。 

 
４．結び  

 本研究では、ナノインデンテーション法によりコーテ

ィング膜の機械的特性の評価方法について検討した。硬

さや弾性率を評価するには、使用する圧子の先端形状の

補正が重要で、その手法を検討し、その結果を用いて高

精度な測定・解析を行ことができた。コーティング膜と

基板の密着性評価ではスクラッチ試験とAE測定を併用
することが有効な手段として期待できることがわかっ

た。また、いずれの機械的特性評価にも応力シミュレー

ション解析による予測が可能であることもわかった。  
 なお、本研究は財団法人ファインセラミックスセンタ

ーとの共同研究として実施されたものである。  
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図８ 荷重 2mN 時の応力シミュレーション結果  

 
図１０ 圧子先端曲率半径 5μm の時の 

   応力シミュレーション結果  
（）

 

図９ 発生応力20GPa 時の応力シミュレーション結果  


