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102 AIP 法 に よ り SKD61 基板に被覆し た

TiAISiN 薄膜材 の 摩耗挙動に関す る研 究
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　　　　　　　　　　1 緒言

　湿 P 法 に よ っ て 作製 した 薄膜 に ドロ ッ プ レ ッ ト形 成

され る こ とが あ る．ドロ ッ プ レ ッ トは、ター
ゲ ッ トが 成

膜過程 に お い て 完全 に 蒸発 せ ず、液滴状 の まま 基板材

に 付 着 し、膜 の 表 面粗 さを粗 く させ る。こ れ を通 じて 摩

擦 摩 耗 特 性 に 大 きな影響をお よぼ す。

　一
般 に Al は 容易 に Ti に 固溶 し、靭 性 を 害す る こ とな

く強度 が 向上 す る こ とで 知 ら れ て い る
D

こ とか ら、

皿 AIN 薄膜 お よび TiAIN 薄膜 に他 元 素 を添 加 し た 薄膜

は摩 擦 摩 耗 対 策 に 大 変 有 用 で あ る と考 え られ 、こ れ ま

で の 研究に お い て TiAiSiN 薄膜 が 大変良好な耐摩擦 摩

耗 特 性 を示 し た。上 記 の 背 景 よ り本 研 究 で は AIP 法 に

よ り SKD61 基板 に 被覆 した TiAISiN 薄 膜 に着 目 し、薄

膜の 成分お よ び 結晶構造 の 分析 を 行 う と同 時に 、薄膜

自身 の 表 面粗 さ と ドロ ソ プ レ ッ トが膜 特性 お よ び 摩耗

特 性 に 与 える影響を 詳 細に 検討 した。

　　　　　　2 実験 装置 及 び実験方 法

　 本 研 究 で は 鏡面 加 工 を 施 し た φ20 × 10mm の SKD61

試験 片に TiAISiN 薄膜を AIP 法に よ り被覆 した。表 1

に成膜 パ ラ メ
ー

タ を示 す。そ の 後 X 線回 折装置、蛍光 X

線装 置 お よ び エ ネル ギ 分散型 X 線解 析 装 置 に よ り、結

晶構造分析、成分分析お よ び 面分析 を行 い 、詳 細 な検 討

を行な っ た e

Tab［c　I　Prooess　parameto［ofAIP

Bombard　　 Coating

Basc 　pressurc 3．OXlO
冒53brr

．．．ヒ
Pro螂 s 鱗 （N2）恥 w53sccm 300s  m

W 註yof 騨 oontrol How P「essu 「c　　　一一
Trea｛mcnt 　timc LOmin 100皿 in

Arc　current 　　　 60A　一一 200A

鷲 es　voitage 700V 300V

Treatment　pressure3 ．8m 取）rr

　　　　　　　一
20mlbrr　　　　　　　．．

脱 mpe 【ature 　ofheater500
°
C 300

°
C

TabLe　2　Sud臨  rouglUtess 　offiLms

は 250　 mm ／s¢ c、垂 直負荷荷 重 は 10N 、す べ り距離

5，000m と し た e 評 価方 法 と して 、摩 擦 係 数 、摩 耗 係 数 、

試験片 な らび に 相 手 材ボ
ー

ル の 摩耗質 量 、体積 の 測定

お よび光学顕微鏡、SEM に よ る 摩耗痕観察 を行 っ た。
な お 、す べ り距 離 100、500、1．OOO 、2，000 、3，000m 時 に は

試 験 を
一

時停 止 し、試験片ならび に 相手材 ボー
ル の 摩

耗 質量 測 定 お よび 摩 耗 痕 観察 を 随時 行 な っ た。
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　 　 　 　 Fig．　l　Surface　condition 　offilms

　　　　　　　 3 実験結果と考察

3．1X 線 回 折お よ び蛍光 X 線分析結果　TiA［SiN 薄膜

の x 線 回 折 結 果 を 図 2 に 示 す．Si が Ti7AlsSiEZ と い う形

で 検 出 され たが、蛍光 X 線装置 で は 検出 されなか っ た。
Si の 絶対 量 が 微量 で あ っ た た め と思 わ れ る．ま た ター

ゲ ッ ト時 に 約 1：1で あ っ た Ti：Al比 は 1：L7 に 変化 した。

蒸発 し た Ti の
一

部が 成 膜 され な か っ た こ とが 原 因 と

考 え られ る。
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　次 に 表面粗 さ を 表 2 に示 す A 、B、C お よ び D 膜の 4
種類 に 変化 させ た。そ れ らを 表 面 形 状 測 定装置 に よ っ

て 測 定 した 表 面状 態 を 図 1 に 示 す nこ れ ら の 膜 に お い

て ボー
ル オ ン デ ィ ス ク 方式 の 摩擦摩耗試験（相手 材 ：

SUI2 ボール ）を 大 気 中、無潤滑 下 で 行 っ た n す べ り 速度
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　 　 　 　 　 　 Fig．2　XRD 　8pectrum 　ofTiAISiN

3．2　膜表面観察結果　図 3 に A お よび D 膜 の SEM 観

察画 像を示 す。A 膜 に お い て 白色 に 観察 され る 表 面 上

の ドロ ッ ブ レ ッ トは D 膜表 面上 か ら脱 落 し、平 滑 に加

工 され て い る eB お よ び C 膜 にお い て も表 面 上 の ドロ

ッ プ レ ッ トは い ず れ も大 半が 脱 落 して い た。ま た、ドロ

ッ プ レ ッ トが 脱 落せ ず 削 られ た状 態 も少 数 で は あ るが

B、C お よ び D 膜 表 面 に 白い 円形 状 に 観 察 す る こ と が で

き た。
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Fig．3 　SEM 血 crographs 　ofAand 　D　fiim’s 　Gurface

3．3　試験片摩耗 量 測 定 結果　試 験片 の 摩耗 量 は い ず

れ も± lmg 以内 に 収 ま る 低 い 値 とな り、表 面粗 さの 影

響 は 認 め られ なか っ た。図 4 に 示 す よ うに、全 て の 薄膜

に お い て初 期 摩耗 に 差 が 見 られ る が、すべ り距離 500m
を 超 え て か ら は 変動 が 極 め て 少 な い 。こ の こ と か ら膜

の 摩耗お よ び 凝着は ど ちらも小規模 で あ り、一度 そ の

現象が 起きた 後は 大きな変動を起 こ し に くい こ とが 分

か る。初期 摩 耗 時 に 表 面上 に 存在 す る ドロ ッ プ レ ッ ト

が脱落 し、そ れ に 伴 っ て 小 規模 な 膜 の 剥 離 が起 き
、
そ の

量 は 微量 で 今回の よ うに 凝着量 が 摩耗 量 を 上 回 る 場合

も あ る と考 え られ る 。こ れ らの こ とか ら摩 耗 質 量 と膜

表 面粗 さ の 間 に 相関 関係 は 認 め ら れ な か っ た が 、
TiAISiN 薄膜 の 摩耗形 態 を考察す る こ とが で き た。
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3．4　試 験 片摩耗 体積 測 定結果 　摩耗 体積 の 測 定で は 、
表 面 形 状 測 定 装 置 に よ っ て 全 て の 膜 で 増加 が 確 認 され

た。図 5 に 示 す よ うに A 、B 、C お よ び D 薄膜摩耗痕 の 表

面 形 状 は 主 に 凸 状 と なっ て い る。こ れ らの 波形 は 代表

的な表面 形状測定結果を抜粋 し、比 較 の た め 縦軸を統
一

して ある。
　 エ ネ ル ギ 分散型 X 線解析装置に よる 面分析 の 結果、
全て の 膜に 図 6 に 示 す よ うな大規模な Fe （SUJ2）の 分

布が 確認 され、こ の 個所 は 表面形状測定装置 に より凸

状部分 で あ る こ とが 分 か っ た．Fe の 分布が 少ない 個所

で は 主 に Ti と Al が 分 布 し て お り、こ れ らの こ と か ら相

手材 SUJ2 の TiAISiN 薄膜表面上 に 対す る大 規模 な 凝

着が 証明された。A 、B 、C および D 膜摩耗痕全 て に お い

て 同 様 の 凝 着 が観 察 され て い る 。

　凝着体積は摩耗痕部 の 表面形 状測 定に よ っ て 近 似 的

に 算出 した 結果、A 膜 が 652 × IO6、B 膜 が 5．23× 106、C
膜 が 3．40 × IO6、D 膜 が 3．19 × 106（い ず れ も μ m3 ）と な り、
表 面 粗 さ の 大 き い 膜 ほ ど多 くな る 傾 向 と な っ た。摩耗

質量測定結果 に おい て こ の 傾向が 認 め られ な か っ た の

は 、摩耗 体 積 測 定 に お け る 表 面 形 状 測定装 置 の 触針 が

微小な凹状部分を感知 しな い た め と思 わ れ る。凸 状部

分は 必 ず感 知 され る こ とか ら、図 5 の 結 果 が 示 す よ う

に 凝着摩耗 が起 こ っ て い る こ とは確実で あ る。
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3．5　ボール 摩耗量測定結果　相 手材 ボ
ー

ル 摩耗量 は、
全 て の 薄 膜 に お い て す べ り距 離 と 比 例 して 増加 した。
A 膜 ボール 摩 耗 量 は 約 匡2mg 、他 膜 ボ ール は どれ も約

4mg の 摩耗 量 で あ っ た こ とか ら、表 面 上 の ドロ ッ プ レ

ッ トが 相 手 材 ボー
ル の 摩耗 に強 く影響 して い る こ と が

分 か る。ドロ ソ プ レ ッ トが 相 手 材 ボー
ル に と っ て ヤ ス

リの ような役割を果 た し た もの と考え られ る。
　 また 、相 手 材 ボー

ル 摩耗痕 が 全 て ほ ぼ 真円形状 と な

っ た。膜 に 摩耗が あ っ た 場合、相手材ボー
ル の 摩耗痕形

状 は楕円形 に な る こ とか ら、今回 の TiAISiN 薄膜 は A 、
B 、C お よび D 膜全 て に お い て 深刻な摩耗 は 起 こ っ て い

な い と判断で きる。
　　　　　　　　　　 4 結言

（1）TiAISiN 薄膜の 含 ま れ る Siは微 量 で Ti7A』Sil2形 で の

　 み 存在す る。ま た ターゲ ッ ト時 に は 等量 で あ っ た

　 Ti：Al比 は被覆 後 に 約 塾：1．7 と な る。

（2｝TriA且SiN 薄 膜 は 今 回 の 摩擦摩耗 試 験 に お い て 凝着摩

　 耗 が 主 とな り、薄膜表 面 粗 さの 高 い もの ほ どそ の 凝

　 着 量 は 多 い ．摩 耗 量 お よび 凝 着 量 は 初 期 摩 耗 後 ほ と

　 ん ど変動 しな い 。

（3）膜 表 面 上 に 付 着 す る ドロ ソ プ レ ッ トは 相 手 材 表 面

　 に 深 刻 な 影 響 を 与 え る が 、そ の ほ と ん ど は 手 磨 き に

　 よ る研磨で 脱落 させ る こ とがで きる。
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