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406 熱処 理 に よ る TiN お よび Tic皮膜 の 残 留応 力 変化
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　 　 　 　 　 　 　 　 1　 は じめ に

　被覆材の 中で ， TiN お よ び Tic被覆材 は 耐摩耗

性 や耐食性 な ど に優れ て い る こ と か ら切 削 工 具表

面 な ど様 々 な分野 に お い て 使 用 され て い る
P 噸 ．

こ の ため TiNお よ び Tic被覆材の 使用環境は，高

温 と な る 場 合 が 多 くな る． し か し，被覆 材 の 使用

環境 と して の 高 温 条 件下 で の 報 告 は あ ま りな され

て い な い ．筆者らはイオ ン プ レ
ー

テ ィ ン グ法の
一

種 で あ るマ ル チ ア ーク PVD 法 （以 下 M −A 法 ｝で

成膜 され た TiN お よ び TiC 皮膜 に っ い て ，熱 処 理

に よ り皮膜 の 配 向性 お よび残留応 力値が変化 し て

い く こ と を 明 ら か に して い る
4 ）．

　本 研 究 で は ， 熱 CVD 法 に よ り成 膜 され た TiN
お よ び TiC被覆材 に 熱処 理 を加 え る こ とに よ っ て ，

皮膜の 配向特性お よび 残留応力値が どの よ うな影

響 を受け るか 調査 した ．ま た ， M −A 法 に よ る TiN

お よ び Tic 被覆材 に つ い て もさらに 詳 しい 調 査 を

行 っ た ．

　 　　 　　　 　　 2　 実験方法

2 ・1　 試験片

　本研 究 で は，基板材料 と し て ば ね 鋼 （SUP3｝を

用 い た ．基材 は 20xt2x4 （mm ｝の 形 状 に 加 工 し，

表 面 を 試験片長 手 方 向 に 研 削 仕 上 げ し た ．そ の 後，

真空 炉 中 873K で 2 時間 の 焼鈍 し を 行 い ひ ずみ を

除 去 し た ． TiN お よ び TiC 皮 膜 は M −A 法 と 熱

CVD 法を用 い て 成膜 し た ．表 t は TiN お よ び TiC

皮膜 の 成膜条件 を示す．皮膜 は 基板 の 片面 に 作成

し，膜厚は す べ て 約 5μm で あ っ た．

Table　l　 Conditions　of　TiN　and 　TiC　depositing．

Name 　of　　　．
speClmenFilmFilmthickness

　　m ｝
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t 
器

「訓 u「e 鰄 B9
1 TiN M ＿A

〔PVD ｝H Tic
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皿 TiN 973
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5

1173
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Tab 【e　2　 Elas額c　properties　and 　therma 【expansion
　 　 　 　 　 　 　 6 ）

coeflicient 　o膏価lm

MateriaIYoung

’
smodulusE

（GPa 〕

Poisson ’
s

　 ratio

　 　 V

Thermal　　　　　．
expanSlon
coef 同cient

10
− 5

ノ

TiN 250 0，19 9．35

1「C 315 o．069 7．6

は ｛210｝面 の 結晶学 的方位関係か ら TiN420 回折 を

使用 し Ψ 1＝26．6
°

お よび Ψ2； 63．4
°

の 測 定 を行 い

応 力 を算出 し た ．熱 CVD 法 に よ る Tic皮膜は 集

合組織を有 し て い ない こ とか ら通 常 の sin　
Z

Ψ法 を

用 い て 応力評価 を行 っ た．

　 表 2 は TiN お よ び Tic の 物 理 定 数 と 熱 膨 張 係 数

を 示 す
ω X 線 的弾性 定数は 回 折 面 依存 性 を 示 す こ

とが考 え ら れ る．し か し， TiN お よ び TiC 皮膜 の

X 線的弾性 定数は 測定 され て い な い た め ，本研 究

で は X 線的弾性定数 と し て 機械 的 に 求 め られ て い

る弾性 定数値 を代用 した．

2 ・2　 X 線応力解析法

　通常，X 線応力測定を行 う場合に は sin　
2
　V 法が

用 い られ るが，後述するよ うに M −A 法に よ る TiN
お よ び Tic皮膜 は 【111】軸，熱 CVD に よ る TiN 皮

膜 は 【1　oo］軸の 優先配 向性 を有 す る た め sin　
Z

Ψ法

を 適 用 する こ とが で き ない ．前報
4 ）

で 述 べ た よ う

に結晶学的方位 関係
s ）

を考え た 場 合，特定の 2 方

向 の 格 子 面 間隔 d を測定する こ とに よ り次式 を 用

い て 応 力算出 が 可 能 で あ る．

　　　 E　　 dΨ1 一働2

σφ ＝
冨

’
画 1

’
　 　 　 1
　 　　 　　　 　　 　（1）
8in　

2

Ψ1 −sin　
z

叫月

こ こ で ， 立方 晶 で あ る TiN お よ び Tic皮 膜 で は

く 111 》 配 向 の 場 合，｛111｝面 が 70．5
°

の 角度 で 交

差す る こ とか ら TiN222 回折を使用 し て Ψ 1＝o
°

お

よ び Ψ2＝ 70．5
°

を測定 した ． ＜ 100 ＞ 配 向 の 場合 に

2 ・3　 熱処理方法

　熱 処 理 と し て は ， 被覆材 の 酸化 に よ る 影響 を避

け る た め に 真 空 炉 中 （1x10
− 3Pal

で 473 〜

t473K の 間 を 200K ご と に 温 度を 上 昇 し，各加 熱

温 度 で 1 時間保 持 し炉 冷 し た ．残 留応 力測 定 は ，

各段 階ご と に行 っ た ．

　　　　　 3　 実験結果 お よ び 考察

　 こ れ ま で の 研究 にお い て ， M −A 法 に お け る TiN
お よび Tic 皮膜は 強い 【1111 軸優先配向性を持ち，
TiN 皮膜 に は 約 一5．5GPa ，　 TiC皮膜 は 約 一7．OGPa
の 強 い 圧縮残留応 力が存在す る

4 ），

　熱 CVD 法に よ る TiN 被覆材は 【100］軸優先配 向

性 を有 して お り，成 膜 され た 状 態 で は約 一1．OGPa
の 圧縮 残留応 力が存在 し て い た．また， TiC皮膜

に は 約 一1．2GPa の 圧縮残留応力 が存在 して い た ．
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　次に ，熱処 理 に よ る皮膜 の 残留応力の 変化 挙動

に っ い て 調 査 を行 っ た ．図 1 は， M −A 法 と熱

CVD 法におけ る TiNお よび Tic皮膜 の 各熱 処理 温

度 に お い て 測定 された残留応力値 と皮膜 と基板の

熱膨張係数差に よ る熱残留応力値の 計算結果 をま

と め た もの で あ る ． M −A 法で は TiN皮膜は 加 熱

温度が 上 昇す るに従 い 急激 に圧縮 残留応力 が減少

して い る．そ して ， 加熱 温 度 1100K 付近 に お い て

極小 値をと り ， そ の 後 ， さらに加熱温 度が 上昇す

る と 再 び 残 留応力 は圧縮側 に増加 し，熱残留 応力

と ほ ぼ 同 じ値 を となる．ま た ， Tic 皮膜は TiN 皮

膜 と 同様 の 傾 向 を持 っ が 残 留応 力 の 最 下 点 は 加 熱

温 度 t300K と TiN皮 膜 の 場合 よ り も高 温 とな っ て

い る．

　熱 CVD 法に よ る 丁iN 皮膜 で は ，加熱温 度 の 上

昇 と と もに若干 の 圧縮残留応力 の 増加 が 見 られ る，

TiC皮膜は t300K ま で の 熱 処 理 にお い て 残留応 力

値が ほ とん ど変 化 し ない ．しか し，そ れ以上 の 加

熱 温 度 に な る と残留応力 の 緩和 が 生 じ る．

　図 2 は M −A 法 と熱 CVD 法 に お ける TiNお よ び

T℃ 皮膜の 熱処 理 に お け る組成比 の 変化 を示 して

い る ． M −A 法 の TiN皮膜 で は 加 熱 温 度 の 上 昇 に

従 い Nπi比 が 1：1 に近 づ い て い るの が わか る．こ

れ は ， TiN皮 膜 の 残 留 応 力 は N と Tiの 組 成比 が

1：1 の と きに極 大 値 を と る
T ｝

こ と か ら，加 熱 温 度

ltoOK ま で の 皮膜 の 圧 縮残留応力値 の 減少は熱処

理 に よ っ て 成膜過 程に生 じ た 皮膜 中 の ひ ず み が 除

去 され る た め と考 え ら れ る．ま た ，熱 CVD 法 の

TiN皮膜 にお け る熱 処 理 に よ る圧縮 残留応力 の 増

加 に つ い て も Nrfi＝ 1 に 近 づ くた め と理 解す る こ と

が で きる．

　 M −A 法 の Tic皮 膜 で は，　 S　300K ま で の 熱 処 理

にお い て cπi比 は ほ ぼ 1：t で あ り圧縮残 留応力 の

減 少 は TiN 皮膜 と 同 じ く成 膜過程 に 生 じ た 格子 ひ

ずみ が 除 去 され た た め と考え られ る．こ れ に対 し，

熱 CVD 法 に よ る TiC皮膜 は熱処理 にお い て 組成

比は加熱 温度 の 上昇 とともに CITi＝ 1 の 方向 に 変化

する が ， 残留応力値に は ほ とん ど変化 がみ られ な

か っ た．

　　　 　　 　　 　4 ．おわ りに

（1｝M −A 法 に よ る TiNお よ び Tic皮膜に は約 一5．5
お よび 一7．OGPa の 強い 圧縮 残留応力 が 存在する．

熱
’
CVD 法に よ る TiN お よ び Tic皮膜 に は約 一1．O

お よび 一12GPa の 圧縮残留応力 が 存在す る．

  皮膜 中 の 残 留応力 は， MrA 法 に よ る TiN皮 膜

の 場合 1073K ，　 TiC皮 膜で は t273K ま で の 熱処

理 に よ り圧縮残留応力 が減少する ．また，そ れ 以

上 の 加熱 温度 で は再び圧綿側 に増加する．熱 CVD

法に よ る TiN お よび Tic皮 膜は熱処理 にお い て 圧

縮残留応力 の わずか な増加が み られる，

（3｝M −A 法 と熱 CVD 法に よ る TiNお よ び IC 皮膜

の 組成比 は 加熱 温度 の 上 昇 に伴 い 1：1 に 近 づ く傾

0

2

　
　
4

　
　
16

而
血
O 臨
O
ω
 」一
ω一
邸

コ

コ
の

Φ

匡

一・8500

　　　　　　　 1000　　　　　　　1500

　 Anneali口g　temperature ，　K

Fig．1　Change 　in　residual 　stress 　with 　increasing

　　　 anne 釦ing　temperature．
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Fig2　Change 　in（N　or　C｝ffi　ratio　with 　increasing

　　 annealing 　temperature ．

向があ る．しか し， TiC 皮膜の 場合で は 1300K 以

上 の 加熱に お い て急激に Cffi値が減少する．
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