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抄録

現在、広範囲な産業分野で薄膜が多用されており、薄膜の評価方法についても、その重

要性が認識され研究されている。現在用いられている薄膜の評価方法は剥がれにくさから

密着性を評価するもので、薄膜の耐久性を評価するものとはなっていない。

本研究では光の干渉法を利用した変位計測法によって薄膜の剥離の進行状況を非接触か

つ剥離進行中に可視化した。それにより剥離の開始時点を定義し、様々な条件下で作製し

た薄膜に対し、その密着耐久性の評価を行った。この結果、薄膜作製条件による耐久性の

相違があきらかになった。
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１ はじめに

現在、太陽電池や照明装置、自動車用の電子制

御装置、医療現場等で使用する有機薄膜など、広

範囲な産業分野で様々な種類の薄膜が多用され、

薄膜を用いたデバイスの種類も飛躍的に拡大して

いる。このような中、薄膜の耐久性に関する評価

の重要性が認識され様々な評価方法が研究されて

いる。

現在実施されている薄膜の評価方法としては、

引っ掻き試験による密着強度測定の他、接着テー

プを使用したテープテストによる付着分布測定、

レーザー破砕法など様々な手法がある。これらの

方法は実際の使用中に作用するのとは関係のない
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密着度を評価するもので、薄膜の耐久性を評価す

るものとはなっていない。また剥離が発生した時

に、その状況を剥離進行中に計測し可視化するこ

とは困難であったため、薄膜自体の耐久性の評価

はなされていない。

そこで本研究では、薄膜の耐久性の評価手法と

して、従来から研究を続けてきた光干渉による計

測手法を用い、薄膜等の剥離状況を非接触かつ剥

離進行中に可視化することとした。なお本研究は、

昨年度および今年度の2ヵ年で密着耐久性を評価

する手法と装置の開発を目指してきたものであり、

研究最終年である本年度は、様々な条件下で作製

された薄膜について、その剥離進行状況を計測し、

薄膜の作製条件と密着耐久性の相関関係を解明す

ることを目指した。
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２ 実験方法

2.1 薄膜の密着耐久性の評価方法

本研究では、昨年度までに薄膜の剥離進行状況

を捉えることが可能な計測システムを構築してい

る。今年度は、様々な種類・条件の薄膜を作成

し、それらの剥離進行過程を計測して薄膜の剥離

開始時点を特定し密着耐久性の評価を実施した。

まず図１に示すようなダンベル型の金属試験片

を作製し、その中央部表面に薄膜作製した。これ

を疲労試験機（㈱島津製作所製 サーボパルサ

EHF- UM50ｋN）に取り付け、鉛直方向に一定変

位量を繰り返し与えて薄膜の剥離の発生を促し

た。薄膜の作製条件や変位量などの試験条件は後

述するように定めた。薄膜の剥離が進行していく

状況を光干渉による変位計測手法によって薄膜の

剥離開始時点を特定、試験開始時から剥離開始時

点までの繰り返し数を以って薄膜の密着耐久性の

指標として評価をおこなった。

図１ 薄膜作製用試験片

2.2 薄膜の作製条件

図１に示す形状の平板型の金属試験片を作成し

た。薄膜を作成する際、その母材となる試験片材

質は炭素鋼 S45C 及びステンレス鋼 SUS304 の２種

類とした。また、それぞれの試験片に対し、イオ

ンプレーティング装置（(株)昭和真空製 SIP-

650）による真空蒸着法により薄膜を作製した。

薄膜材質は銅、ニッケル、チタンの 3 種類とし

た。一例として、炭素鋼 S45C 試験片 1 本に対

し、その中央部に 1種類（銅、ニッケル、チタン

のいずれか）の薄膜を作製した。ステンレス鋼

SUS304 試験片についても同様に作成した。

また、薄膜の膜厚、母材の表面粗さ、前処理方

法などに相違を与え、薄膜の作製条件が密着耐久

性に及ぼす影響を調べた。

以下の表１に炭素鋼 S45C 試験片に対する薄膜作

製条件を示す。ステンレス鋼 SUS304 についても

同様の条件で薄膜を作成した。

表１ 薄膜作製条件（炭素鋼 S45C の場合）

2.3 薄膜剥離の試験条件

薄膜を作製した試験片を疲労試験機に装着し、

鉛直方向に繰り返し荷重を加えることで剥離の発

生を促した。以下表２に試験条件を示す。

表２ 薄膜剥離の試験条件

試験制御方法 変位量制御

荷重方向 圧縮

変位量 -5.0mm～0.0mm

周波数 0.5Hz

荷重波形 正弦波

ひずみ 0～0.11

３ 結果及び考察

3.1 薄膜の密着耐久性の評価

3.1.1 薄膜剥離進展状況の計測

本研究においては昨年度までに薄膜剥離計測

システムを構築した。これは動的電子スペックル

干渉法を用いることで薄膜の剥離進展過程を時間

的に連続でとらえることが可能なものである。

母材表面粗さ

Ra値

0.006μm、0.09μm、0.91μm

の 3種類

薄膜膜厚

膜厚

1.0μm、2.5μm、5.0μmの３種類

薄膜作製手段 真空蒸着法

薄膜材質 銅、ニッケル、チタンの 3種類

母材材質 炭素鋼S45C

母材前処理方法
酸による洗浄処理、

アルゴンボンバードによる処理
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まず、前述の試験条件のもとで、本計測手法に

よる薄膜の剥離進行状況の計測結果を示す。ニッ

ケル薄膜の剥離が進行した状況を図２－１に、銅

薄膜の剥離の進行した状況を図２－２に示した。

図２－１ ニッケル薄膜の剥離進行過程での変位

図２－２ 銅膜の剥離進行過程での変位

前述の試験条件のような圧縮変位を与えた時、

薄膜の剥離は、図２－１及び図２－２の Z 軸方

向の変位量として計測された。剥離によって計測

された変位量の最も大きな箇所を『剥離の頂点

部』と呼ぶこととする。本手法を用いることによ

って、時間経過に伴う剥離の進行状況を時系列的

に可視化できるようになり、ニッケル薄膜、銅薄

膜の剥離の進行過程でみられる挙動を捉えること

が可能となった。これによるとニッケル薄膜の剥

離進行過程では、剥離の頂点部の変位量の増加と

ともに剥離部分が周囲に広がってゆく様子が観察

された（図２－１）。一方、銅薄膜の剥離進行過

程では剥離の頂点部周辺のみの剥離しか生じてお

らず、ニッケル薄膜の時に観察されたような、剥

離部分が周囲に急激に広がるような現象は見られ

なかった。

次にニッケル薄膜と銅薄膜の剥離の進行過程に

おける、剥離の頂点部の変位量を時系列的に記録

したものを図３－１、及びその剥離開始位置付近

の拡大図を図３－２のグラフに示した。

図３－１ ニッケル薄膜と銅薄膜の剥離進行状況

（剥離頂点位置の変位による比較）

図３－２ ニッケル薄膜の剥離進行状況拡大図

（ニッケル薄膜の剥離開始時点付近を拡大）

本計測手法を用いることにより、薄膜の剥離開

始時点を正確に捉えることができるようになっ

た。また図３－２剥離開始時点を、剥離変位量が

１μｍ計測された時と定義した。

これらの結果から、ニッケル薄膜においては、

剥離が開始されてからしばらくは、繰り返し数の

増加とともに剥離の頂点部の変位量が大きく増加

していることがわかる。とくに剥離開始時点付近

では繰り返し数の増加に対し、剥離の頂点部の変

位量は二次関数的な増加量を示す。しかし剥離の

頂点部の変位量がある程度の値に達すると、剥離

頂点部の変位量の変化は緩やかとなり、繰り返し

数 1400 回前後で、薄膜の頂点部の変位量が急激
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に小さくなる。この時点でニッケル薄膜の剥離の

頂点部は 1.3mm 程度となっている。

一方、銅薄膜の剥離にともなう剥離の頂点の変

位量の増加は、ニッケル薄膜に比べ緩やかで、繰

り返し数と剥離頂点部の変位量については、ほぼ

比例の関係が成り立っている。

3.1.2 母材の相違による密着耐久性の比較

上に示した薄膜作製条件のように、本実験では

試験片材に炭素鋼 S45C 及びステンレス鋼

SUS304 を使用している。これらの 2 種類の試験

片に対し、銅、ニッケル、チタンの薄膜をそれぞ

れ作製した。この時の薄膜作成条件、特に表面粗

さや膜厚、前処理方法などは全ての試験片におい

て共通とした。これら薄膜を作製した試験片に繰

り返し変位を与え、薄膜の剥離が開始される時点

を計測した。この時、剥離が開始した時点での繰

り返し数と与えた変位量との関係を示したのが図

４－１及び図４－２である。前章実験と同様、剥

離開始時点を、剥離変位量が１μｍ計測された時

と定義した。

図４－１ 変位量と剥離までの繰り返し数の相関

（母材：炭素鋼 S45C）

これらの結果から炭素鋼、ステンレス鋼双方の

試験片において、ニッケル、銅、チタンの順に密

着耐久性が低いことがわかる。また炭素鋼 S45C

試験片の方がステンレス鋼 SUS304 試験片より

も、本実験で使用している薄膜材料（銅、ニッケ

ル、チタン）との密着耐久性が優れていると考え

られる。

図４－２ 変位量と剥離までの繰り返し数の相関

（母材：ステンレス鋼 SUS304）

さらに、炭素鋼を母材とした時の方がステンレ

ス鋼を母材とした時と比較し、実験条件で加えた

変位量が、剥離開始までの繰り返し数に顕著な影

響を及ぼすことがわかる。また、ステンレス鋼を

母材としたときの方が、同条件下での剥離開始時

点の繰り返し数にばらつきが大きいこともわかっ

た。

3.1.3 膜厚・表面粗さなどによる薄膜密着耐久

性評価

3.1.2 の実験より、試験片材料として炭素鋼

S45C を使用し、膜厚・表面粗さ・前処理方法の

相違における密着耐久性を測る実験を行った。

(1) 膜厚の相違による密着耐久性の比較

上記条件のように炭素鋼 S45C 試験片に対し、

膜厚 1.0μm、2.5μm 及び 5.0μm の 3 種類の銅

薄膜を作製し、繰り返し変位量を与え、密着耐久

性を比較した。その結果を図５に示す。

この結果から薄膜の膜厚が薄いほど密着耐久性

においては優れているということが分かる。

(2) 母材表面粗さの相違による密着耐久性の比較

上記条件のように表面粗さ Ra 値が 0.006μm、

0.09μm、0.91μm である 3 種類の炭素鋼 S45C 試

験片を用意し、それぞれの試験片に対し銅薄膜を

作成する。薄膜作製後、繰り返し変位量を与え、

密着耐久性を比較した。その結果を図６に示す。
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図５ 膜厚による剥離進行状況の比較

この結果から薄膜を作成する母材の表面粗さ

（Ra）の値が小さいほど、その母材の上に作製

した薄膜の密着耐久性が向上することがわかる。

図６ 母材の表面粗さによる剥離進行状況の比較

(3) 薄膜作製前の母材前処理の有無による密着耐

久性の比較

薄膜作製時のプラズマ洗浄の有無が密着耐久性

へどう影響するのか、2 種類の薄膜試験片を作製

して比較した。プラズマ発生にはアルゴンガスを

用い、通常アルゴンボンバードと呼ばれる洗浄を

実施した。この結果を図７に示す。

図７ 洗浄の有無による剥離進行状況の比較

この結果から薄膜作製前の前処理として行われる

プラズマによる洗浄の有無は、作製した薄膜の密

着耐久性に大きな影響を及ぼすものであることが

わかる。

４ まとめ

上記の実験により以下のようなことが明らかに

なった。

(1) 薄膜の剥離進行過程を時系列的に捉え、剥

離開始時点を特定することが可能となっ

た。それにより薄膜の密着耐久性の比較が

可能となった。

(2) 薄膜の剥離過程を時系列的に捉え、薄膜の

材質による剥離進行状況の相違を捉えるこ

とが可能となった。

(3) 様々な条件下で薄膜を作製し、密着耐久性

を比較した。特に母材となる材料の表面粗

さ、前処理、薄膜膜厚が密着耐久性に大き

な影響を及ぼすことがわかった。
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