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1. はじめに 

製品の小型・高機能化に伴いナノ領域において機械特性評価技術の重要性は増加しており，ナノインデンテーショ

ン技術は，薄膜の硬さやヤング率等の機械特性を研究するために多く利用されている．しかし，ナノインデンテーシ

ョン試験は，一般的に基材の影響を受けるため，押し込み深さは膜厚の1/10以下とすることが推奨されている1)．そ

のため，数nmのトライボ膜のような極薄膜においては，ナノスクラッチ試験による硬さ測定手法が提案されている
2)．この硬さ算出にはアブレシブ摩耗モデルを適用しているが，スクラッチ試験時の摩耗形態は探針先端形状及び荷

重等により変わるため，定量的な側面に課題がある．本研究では，スクラッチ試験の影響因子である探針先端径及び

スクラッチ荷重が測定精度に与える影響を調査したので報告する．  

 

2. スクラッチ試験による薄膜の表面硬さの推定  

2.1 AFMスクラッチ試験

Figure 1 にAFMによるスクラッチ試験の概略および試

験条件を示す．本研究では，日立ハイテク製のプローブ

顕微鏡（AFM5500M，以下AFM）を使用し大気中・室温で

試験を行った．このAFMは光てこ方式により探針のたわ

みを高精度に検出する．垂直荷重および摩擦力はそれぞ

れカンチレバーのたわみ量とたわみ方向のばね定数の

積，およびねじれ角とねじれ方向のばね定数の積により

得られる．スクラッチ試験および表面形状測定の垂直荷

重は，装置に組み込まれているフィードバック機構によ

り一定に制御されるようになっている．探針には市販の

多結晶ダイヤモンド探針（Nanoworld製，CDT-NCHR-10）

を用いた．  

 

Fig.1 Schematic diagram of the AFM nanoscratch

2.2 表面硬さ算出方法  

表面硬さの算出には，探針先端による薄膜の除去がアブレシブ摩耗により起きていると仮定し，アブレシブ摩耗モ

デルに基づいた計算手法が提案されている 2)．アブレシブ摩耗の場合，探針は Fig. 2 に示すように溝を作成し，その体

積が除去されていると考えられる．接触面において，スクラッチ方向の前方半分および同方向の側方半分が接触して

いるため，基板に垂直方向の接触投影面は四半円であると推定される．この四半円接触面で垂直荷重を支持している

と考え，荷重 W と材料硬さ H を用いて垂直方向の投影面積 Acは次式で表される． 

𝐴௖ = 𝑊/𝐻          (1) 

この接触面は四半円であるから，ACはまた接触投影面半径 r'を用いて次式のように表すことができる． 

𝐴௖ =
ଵ

ସ
𝜋𝑟ᇱଶ         (2) 

探針先端形状が球状であるとする仮定と，Fig.3 に表すように幾何学的に探針の食い込み深さ h は探針先端径 r を用

いて次式のように表される． 

 ℎ = 𝑟 − √𝑟ଶ − 𝑟′ଶ         (3) 

ここで，硬さから換算される幾何学的な押し込み深さ h を，実験で得られたスクラッチ試験１サイクル毎の摩耗深さ

の増加量 h’と摩耗に関する修正係数 k を乗じた形で仮定し，式(3)より次式のように表される 6), 7)． 

 ℎ = 𝑘ℎᇱ = r − ඥ𝑟ଶ − 4𝑊/𝜋𝐻        (4) 
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式(4)を硬さ H について解くと次式のように表される．                                                                           

𝐻 =
ସௐ

గ(ଶ௞௥௛ᇲି௞మ௛ᇲ
మ
)
         (5) 

となる．ここで k の値を仮定できれば，実験で得られたスクラッチ試験 1 サイクル時のスクラッチ深さの増加量 h’

から深さ毎の硬さの推定が可能となる．堀切川らはスクラッチ試験における摩耗形態を，切削型，掘り起こし型，ウェ

ッジ形成型の 3 つに分類されることを示した 3)．またこれらを分類する関数として，食い込み深さの指標である Dp値

を提案した．Dpは以下の式で表される． 

𝐷௣ =
௛

௥ᇲ
=

௥ିඥ௥మିସி/గு

ඥସி/గு
           (6) 

                    

Fig. 2 Tip motion during AFM nanoscratch            Fig.3 Penetration depth per friction cycle 

2.3 AFMの探針形状の測定  

2.2 節より，AFM 探針の先端径が摩耗形態の指標とな

る Dp値に大きく影響することが推察される．実際に走

査電子顕微鏡(SEM)を用いて，AFM 探針先端を観察した

ところ探針先端はダイヤモンド粒子の付き方により形状

が異なる(Fig.4)ため，探針の先端径の定量化が重要であ

ることが分かる．そこで，鋭い突起の探針列を利用する

二次元楔型という測定手法 4)を用いて AFM 探針の先端形

状を計測した．楔型サンプルは K-TEK NANOTECHNOLOGY

製の TGT1(Fig.5)を用いた．また，測定方法は DFM モー

ドを使用することで AFM 探針のダメージを極力抑えて測

定を行った．先端半径の算出には，AFM5500M にある探

針解析ソフトを用い，AFM 探針最先端から 1,3 及び 5nm

の断面における有効径から算出した． 

   

Fig. 4 SEM observation of AFM the tip of the cantilever 

 

    
Fig. 5 Sharp styluses for AFM tip evaluation5) 

  

3. 薄膜のスクラッチ試験結果  

3.1 供試材料 

本研究では，アルバック製のバッチ式スパッタリング装置(SX-200)を使用して，SUJ2の基材の上に銅のスパッタ膜

を成膜した試験片を用いた(Fig.6)．一般的にナノインデンテーション試験法では押し込み深さに対して約10倍の深さ

までの材質の影響を受けると考えられている，そのため，ナノインデンテーション試験で硬さを測定する場合，装置

の最小の押し込み深さである40nmの10倍厚い400nm以上の膜厚が必要となる．そこで，銅のスパッタ膜の膜厚をナノ

インデンテーション試験で測定可能な500nmと薄膜の20nmの2つのサンプルを作製した．500nmのサンプルの硬さを

Bruker製走査型ナノインデンテーション装置( TI980，以下ナノインデンタ)で測定したところ2.96GPaであった． 

 

 
Fig. 6 Cu sputter film 
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3.2 試験結果 

20nm厚の銅のスパッタ膜に対して，探針の先端径とスクラッチ荷重の影響を評価した．先端半径及び荷重の条件を

Table 1に示す．Figure 7 は先端径59.2nmの探針を用いて，荷重10μNでスクラッチ試験した結果を示しており，スク

ラッチ深さ20nm付近で変曲点を持っていることがわかる．これは1回目のスクラッチは銅のスパッタ膜を削ってお

り，2回目から基材のSUJ2を削っていることが推察される．基材のSUJ2の硬さはナノインデンタで計測すると5.08GPa

であったため，この結果を用いて表層硬さの算出を行った．Fig.8にDp値とスクラッチ試験から算出した表層硬さの関

係を示す．Dp値が低いと500nm厚の銅のスパッタ膜をナノインデンタで測定した結果の2.96GPaと大きく異なることが

わかる．これはアブレシブ摩耗の摩耗形態が掘り起し型のため，切削型の摩耗モデルに基づいて算出されている式(5)

では誤差が大きくなってしまっていることが推察される．Dp値が0.16以上の領域ではナノインデンタの結果と近いた

め，Dp値の制御が表層硬さの推定に重要であることが明らかとなった． 

 
 

          
Fig.7 Scratch results of No.4                   Fig. 8 Relationship between Dp and surface hardness 

 

4. 結言 

 本研究では，AFMナノスクラッチ試験を用いた薄膜の表面硬さ測定の定量的な課題に対して，銅のスパッタの膜厚

を制御したサンプルを作製し，ナノインデンタによる測定結果と比較することで探針の先端径及び荷重による測定精

度の影響を調査した．探針の先端径と荷重を任意に制御し，食い込み深さの指標であるDp値を0.03～0.22の範囲でス

クラッチ試験を実施した結果，Dp値が0.16以上でナノインデンタの測定結果と同等になることがわかった．探針の先

端径はダイヤモンドの付き方によりバラつきが大きいため，事前に先端径の大きさを測定し，その大きさに応じてス

クラッチ荷重を決め，Dp値を制御することが表層硬度の定量化において重要であることが明らかになった． 
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y = 5.55 x + 11.06 
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Table 1 Scratch test conditions 

 No.1 No.2 No.3 No.4 No.5 No.6 

Load, μN 5 5 5 10 10 15 

Probe tip radius, nm 81.6 183.4 131.6 59.2 170.0 122.8 

Dp  0.160 0.033 0.048 0.215 0.036 0.088 
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