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第 1章 結論

1-1 本研究の背景

切肖llD口工は機械加工の 1つであり,工具と被削材の間に相対運動を与えて切れ刃先端近傍で不要部

分を切りくずとして除去して新生面を創成し所要の寸法,形状を創り出す過程である。他の機械加工

に比べて高精度と高能率を兼ね備えフレキシビリティが高いことが特長である。Fig.1-1に示すように,

切削工具と被削材が接触する加工長近傍の後 lヽな領域に集中して多くの機械的エネルギーが消費され

るため,そ申 の応力やひずみ,温度などは非常に高い値となる。これらは切肖J工具や切りくず

にとつての内部ないしは外部環境と言えるが,上田ら。はこのような加工点近傍の力学的・熱的環境

の特徴として,①大変形 (ひずみ 1～),②高速変形 (ひずみ速度 105/seC～),③高圧 (1～2GPal,④

高温 (～ ltXXl℃)の 4点を挙げており,これらが切肖助口工の重要な特殊性と指摘している。さらに,

切削過程tツーリングあるいは工作機械が原因となる振動も生じやすく,切削工具は非常に極端な環

境下で使用されていると言える。

こうした過酷な使用環境に加えて,切肖lla口工にも利便さや経済利益の追求のみではなく「グリーン

マニュファクチャリング」というキーワードで示される,環境調和型循環社会実現に向けトータルラ

イフサイクルコスト低減が要請されているの。これを切肖助口工に当てはめるとC02ツト出量の削減,す

なわち消費電力の削減が課題となっている。消費電力の削減については,高速・高能率加工による加

Large plastlc deformation

Flg. 1-1 Schematic illustratlon of plastlc deformatlon on machinlng.

-1-



工時間短縮,工作機のダウンサイジングや生産工程の集約化 。フレキシブノL/4ヒなどが重要であるが,

切肖llD日工で最も電力を消費すると言われているのは切削油剤の供給工程であり
鋤,これが不要となれ

ば大きく地球温暖化防止に貢献できること1劫日えてオイルミスト飛散などによる作業環境悪化も抑制

することができ,人体への負荷低減にも役立Q

しかしながら,切肖lla日工で用いられる切削油剤には,①切削工具と被削材との間の潤滑作用,②加

工によつて発生する熱を奪う冷却作用,③切りくずを加工点から洗い出す排出作用,④工作物および

機械の防錆作用などがあり,切削点での現象のメカニズムから考えると,現在要請されているドライ

加工やニアドライ加工実現に対する障壁は高く,切削工具にとつて非常に不利な加エシステムである。

切削油技術研究会が20CXl年に行つたアンケート調査結果孵助肋日工を行う日本の主要メーカー89社

149名からの回答結果をまとめたもの)では
D,現状のドライ・ニアドライカロヨけヒ率は加工法別でフラ

イス加工が35%,エンドミル加工が28%,旋肖lll日工が22%,被肖t財男11では鋳鉄加工が23%と 比

較的高いことがわかる。一方,鋳鉄以外の歯切り,ブローチ,研削ではドライ・ニアドライ加工がほ

とんど採用されていない。これは,フライスやエンドミル加工のような断続切削においては切削油剤

を用いると熱衝撃のため熱亀裂が発生して工具寿命が短くなる場合があり,また他の加工方法に比ベ

主に連続加工である旋肖lll日工ではすくい面の3次元形状を有するチップブレーカによつて切りくず処

理が比較的容易なことから, ドライ加工が採用されているものと考える。

しかし,Fig.12に示すように鋼加工を例に1993年からの切削油剤の使用比率の変化 Dを見ると,

1993年も20∞年も87%を超えて切削油剤が使用され,切削油剤は必要不可欠であリドライ化が進展

しているとは言い難い。むしろ不水溶団 削油剤が減少し,水溶性油剤に移行していると言える。こ

の傾向は鋳鉄やアルミニウム合金など他の被削材の力日工でも同様に見られる。

このように, ドライ・ニアドライ加工が要望されてはいるが,切削加工における高能率や低コスト

を追求する場合に切削油剤の果たす役割は大きく,的確な油剤の選定と適切な使用量の決定が消費電

力削減と環境保全の観はで重要となつてきている。

また「サスティナビリティ:Suninability」 というキーワードで表現される,環境規制と資源の有効

利用に関する課題もある。例えヤ£ 電気。電子機器に使われる有害物質の使用規制(EUにおけるRoHS

指令:RenictiOn OfHazardous枷 崚軸ES)で,鉛 KPb)の使用を規制している。切削加工では直接この規

制には当たらないものの,今後,使用材料,油剤などが規制対象となりうる可能性は十分ある。鉄鋼

本オ鰤 合金に含まれる鉛は切削力日工において快肖中性を付与するが,近年,上述の事情により脱 Pb

鋼材が使われ始め工具寿命が著しく低下するという問題が各方面で出てきている。

加えて資源拘束の点では切削工具母材として使われる超硬合金の主原料であるタングステンの有効

利用に関する課題もある。超硬合金は一般的に炭化タングステンlWC)と金属コバルト(Co)の焼結体
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であるが,この超硬合金を作るためのWの産地の約 66%が中国に局在しており,20H年時点で価格

上昇が続いている。このため,使用済み工具を回収しリサイクルする試みや超瞬団囲こ替わるセラミ

ックス母材への転換なども検討されてはいるが,革新的なコーティング材料開発により工具の耐摩耗

性を向上させ工具の長寿命化を図ることが現状では取り組むべき最たる課題である。

上述の資源 。環境拘束にも関連するが,化石燃料自動車の電気自動車化を考えると現在の切削工具

の自動車部品産業依存型から燃料電池,航空機や医療分野など新しい産業への転換,すなわち産業構

造の「パラダイムシフト」への対応も必要である。具体的には Space Age MateriJsと 呼ばれるチタン

合金や耐熱超合金などの難削材とFRP IFiberReinforcedPlastics),駅 M(Fiber Reinforced Materids),セ

ラミックス,アモルファス合金や高融点金属などの新素材切削への広範囲同時対応が今後ますます重

要となってくる。

このように切削工具材料は高温・高圧など過酷な環境下での使用に加えて, ドライ・ニアドライ切

削,高速切削や新素材切削などへの対応が求められ, とりわけ切削過程で被加工物や切りくずと接す

る工具最表面の被膜材料の高幽 ヒは最も重要な課題である。まず次節において本研究で対象とする

切削工具用被膜のコーティング技術に関してこれまでの研究を振り返り,近年の被膜材料の研究動向

を見ていく。

1-2 従来コーティング技術

Fig.1■ に刃先交換型チップの工具材質別生産割合 (国内)と 出荷個数を示す。このデータから,コー

ティング超硬工具は超硬,サーメットやセラミックスに比べると幅広し功日工用途に適用され,この20

Year 2000

Year1993

□ D ry■ Mst MEmulsion圏 0:‖腱ss

Fig. 1-2 Percentage of using cutting oil in steel machining.
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年間でその比率が40%から70%まで急増し,最も重要な工具材質となつたことが理解できる。こ

れは上述の切削工具の過酷な使用環境から考えると至極当然の結果とも言える。切削工具用コーティ

ンデ薇 としては,CVD(Chemic」 Vapor Depos五on)法 とPVD(PhyJcal Ⅵpr D叩面dcJn)法で調摸され

るものがありそれぞれの特徴をTablc l lに示す。

CVD法はPVD法とならび,両者ともドライ調 ]莫プロセスの一種であり,メ ッキなどウエットプロ

セスに対して環境負荷が低いことが大きな特徴である。化学的蒸着法と称される CVつ 法にはプラズ

マCVD法,光 CVD法など色々な方式があるが,超硬工具用に用いられる製法は 1000℃近い温度で

調莫される熱 CVD法であり,①均一な被覆と密着l■が優れていること,②高純度で結晶′性が高く多

種多様な薄膜が成膜できること,③勿署膜,厚膜が容易に得られることなどが特長である。

一方,PVD法は物理的蒸着法と呼ばれ,金属材料のプラズマを用いるイオンプレーティング法とス

パッタリング法が主要調嘆プロセスである。PVD法の大きな特徴として,① 6CXl℃以下の低温で密

着性の良い薄膜が得られること,②非常に多種の基板材質や薄膜材料が選択できること,③合金や非

平衡系の化合物剤莫の関]莫が可能なことなどが挙げられる。

まず,セラミックス測模による切削工具用のコーティングは,1969年に当時の西ドイツmpp社に

30.0

250

20.0

15.0

10.0

5.0

0.0
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Table 1-1 Comparlson between CVD and PVD method.

CVD
(Chemical vapor deposition)

PVD
(Physical vapor deposition)

Principle With reactive gas at a high
Temperature (thermal CVD)

lonization of the vaporized metal
aloms (Arc, Sputter, lon beam etc.)

Coverage Excellent Fa‖ ure

Film materials
TiC,TiN,TiC錫,A1203

(equttb"um)

TiN,TiCN,TiAIN,TiSiN,CrN

(nOn‐ equ‖ibrium)

Coating temperature 800～ 1000'C 400～ 600'C

Adhesion Excellent good

Stress Tensile(-1GPa) Compressive(‐ 2-‐5 CPa)

lransverse test
(fracturing property) FaiJure good

Typicalfilm lhickness ～ 20 μm - 5pm

Applications

Turning inse* (continuous
cutting, insulation efficiency),
Milling insert

Milling insert, Endmill, (interrupted
cutting, sharp edge), Drill

より熱 CVD法による TiC膜を被覆した超硬合金製切削工具で開始され,その後,国内外の超硬工具

メーカーが凌ぎを削ることとなった。1970年代に入るとTiN,TiCN膜などTi系化合物膜が実用化さ

れた後,1980年頃には K型の札 Q膜が登場し,Ti系化合物嘆と襲 Q膜の積層構造が市場に浸透し

今日の基本となっている。

しかしながら,Fig.14に示すようにTi系化合物膜は lCXXl℃程度の温度で超硬合金基材上に被覆さ

れるため,蹴 成分であるW,C,Coなどがコーティング被膜中に拡散する結果,裁 ■コーティン

グ膜界面に脆化層 (η層:CQW3C)が生成され,工具の耐欠損性に問題を起こす場合があつた。そこで,

コーティング温度を lKXl ℃以上低下させたMT(Modmte}呵四油腫)CVD法によるTiCN膜や α

型の劇ρ3膜などが1990年代に開発され,脆イヒ層の生成が大幅に低減することができ,高速・高能率

加工にも対応できるようになった。現在でもなお,視嘆の結晶配向性,衡麟 ,および TiCN膜と

却ρ3膜の各脚享の最適化などにより切削特性向上が図られてはいるが,熱 CVD法による新規な被膜

材料は長らく登場してこなかった。しかしながら,後述の PVDコーティングでは汎用的な TiAIN膜

の研究0が始められてきており今後の展開が期待される。

一方,この 10CXl℃近い高温で成膜される CVDコーティングと比較して,PVDコーティングは

600℃程度でコーティングされる。そのため,一般的に被膜の基材に対する密着力が CVDコーティ

-5-
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ングに比べて低いと言われるが,圧縮残留応力が付与でき耐欠損陛に優れることが最大の利点である。

このRの コーティングは 1980年頃に TiN膜が開発され,Cやつ法と同じようにTiCN膜を経た後,

1990年前後に新しい向嘆プロセスの登場とともに,3元系の TIAIN膜が主流となった。PVDコーティ

ング材料は,成膜プロセスの進歩とともに発展を遂げておりつ,TN膜,TiOヾ 膜の時代には電子ビー

ム式あるいはホロカソー ド式など,るつぼ内で原料を融解,蒸発させるタイプのイオンプレーティン

グ法が中心であつた。1990年頃以降,カ ソー ドアーク式イオンプレーティング法③が登場して以来,

このプロセスで形成されるTiAN膜が主流となつている針1の。

その理由は 3元系のTiAN膜を用漠する場合,るつぼ内で原料を融解,蒸発させるタイプの成膜法

では金属元素の飽和蒸句王が異なることにより,■ とAlの 2つのるつぼの使用が必要なことに加えて,

その組成市1御が非常に困難であるという問題があったためである。さらに,カ ソー ドアーク式イオン

プレーティング法では金属イオンボンバー ドメントで基材表面をクリーニングした後にコーティング

できることから,従来法に比べ密着力が格段に向上した点でも切削工具用コーティングプロセスとし

て優位性があった。またこのカソー ドアーク式イオンプレーティング法では,導電性さえあればどの

様な組成の合金でも原料として用いることができ,加えてターゲット組成に近い値で被膜組成が得ら

れるという特長を有することから材料選択の広いプロセスであるという点も大きな強みである。

また,3元系の TAN膜 とほぼ同じ時期にカソー ドアーク式イオンプレーティング法で成膜された

Ft.15に示す ■NIぶ 多結晶膜において,歪み整合により F進.16に示されるように積層周期
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λ=2 5 ninで硬度異常が発現するとの報告があった
lDっ こオしは部分的にTiN膜とAIN膜が歪み整合し

常温常圧でウルツ鉱型結品構造のAIN膜が積|■周期 λ=2.5nmにおいて高圧相であるNaCl構造をと

ることが清i硬度化のメカニズムと考えられている。この報告のように必、ずしt)エビタキシャル月莫でな

くともnmオーダーの不責層構造を取ることで多結晶月莫でもナノ効果は期待できることから,色々な材

料系でヘテロ構造のナノ超多層膜が検討されたコ

次に,高硬度材料とその構造ならびに高硬度化が得られた年代を F逗.17に示す②.上述の nmオ

ーダーのヘテロ構造多層膜(mubl等cr)が得られて以降の 1995年から硬度が 50 GPaを超えるナノ結品

と非品質コンポジット膜構造 (ナノコンポジット構造)を もつ nc_M′NSヽN4(M,:Ti,wV)膜 などがブ

ラズマ Cやつ法でまず研究され,nc―TIN/Stx膜の硬度がダイヤモンドと同程度の 105 GPaに達すると

いう報告でスパッタ法やカソー ドアーク式イオンブレーティング法でも広く研究され高硬度材料開発

分野において大きな期待が持たれた。Fig.18に基板バイアス電圧 -50Vで劇 莫された Ti5み聰ON膜と

Ti80SLON月莫の月莫断面 TEM(TrmslllisJon旦たCtrOn MたroSCOpy:透過型電了‐顕微鏡)観察結果を示す。

Tt継賠ON膜は約 20011111の柱状組織であるのに対し, L述のナノコンポジット構造をとる■80SLIN膜

AIN(bnght)

護,ご r、  _

R‐ 難無
・
一構が苺

Fig. 1-5 ('r'oss section:rl
BI'ight lilt.er =

TE\I imlge of Ti\i.\l\ nirnonrultil:r1'er filnr.
\l\. dark llver'= Ti\.

;
dt

'3:
?.*' ,. ,''*

l,*.*

?t

√ 讐 =
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tr'ig. 1-6 Comparison of Sardness as a functiol of
TN/Alll stacking period.

は約 10 rlmの金十状組織であり,この非常に微細な膜組織もまた高硬度化に関連していると考えている。

PVDコーティング方法としては,上述のカソードアーク式イオンプレーティング法をとほぼ同時期

にマグネトロンスパッタ法による調嘆も試みられたが,この手法はカソードアーク式イオンプレーテ

ィング法と同じく材料選択の自由度が高く,加えて高周波電源あるいはパルス電源を用いれば酸化物

など非導電蜘 も形成できる
1)。
長所がある一方,イオン化率が低く膜の密着性が低いこと,成膜

レートが低く生産性が低いなどの短所もあり切削工具市場への浸透は限られた。

上述のいずれの調嘆法においても目的とする特性の被膜を得るには材料選択に加えて被膜の形成過

程,すなわちプロセスに対する十分な理解が必要である。なぜなら形成された初嘆の`肥質や形態は成

膜条件に大きく依存しているためである。

¬般に被膜の物理的 (電気的,熱的,磁気的,光学的),化学的,機械的特性はその物質の固有物性

によつて決まるが,同 じ物質の初嘆でも成膜条件によつてその特性が大きく変わる。それは,その被

膜の特l■が結晶酉己向`性,微細構造,組織や表面モルフォロジの影響を受けるからである。したがつて,

被膜の特性を制御するためには成膜プロセスは勿論のこと,その成膜条件と被膜の配向性,構造,組

織や表面モルフォロジとの関係を十分に把握し,その形成の要因を解明する必要がある。

‐8¨



Diamond

TiN/Si3N4

nc‐Tiか ノヾBN

丁iNノSi3N4

０

　

　

　

　

　

０

６

　

　

　

　

４

【ｏ」
０
】り
ｏ●
饉
「』“
〓

Fig. 1-7 Yickers bardness of selected materials in comparison with that of
heterostructures and nanocrlrrstaline composites (the numbers on tbe
right hand side indicate the year when the hardness given was achieved).
ReQ S. Veprek: J. Vac. Sci. Technol. A 17(5), SeplOct (1999) 2402.

1-3 本研究の目的

上述のように次世代の切削工具材料創成分野では,切削油剤を削減あるいは不要とするドライ・ニ

アドライ切削,高速切削や新素材切削などへの対応が求められ,切削工具材料の耐摩耗性,耐欠損性,

および高温での安定性向上が技術課題であり, とりわけ切削過程で被加工物および切りくずと接する

工具最表面の例嘆材料の高性能化は最も重要となってきている。しかしながら,学問としての切削加

工はこれまで機械工学の 1分野として取り上げられ,切削理論と数値解析,切削方式,切削条件,工

具形状や振動等に対象が限定されていた。特に工具材料は工具メーカーでのみ検討され,工具材料や

被膜材料を創成するための研究に適用可能な一般論がなく,また切削現象を支配する要因は多数あり

これらが相互に関連性を持ちながら複合的に作用しているにもかかわらず切肖lla口工技術は経験的依存

度が非常に高く,これまで合理的解釈が困難で体系的な発展を阻害してきた。

本研究の目的は, ドライ・ニアドライ切削や高速切削への本格的移行に際し,高性能化された切削

‐9-



(a)Ti50A:50N輌:m                  (b)T略 OSLON ttim

Fig。 1_8 Cross sectional TEII image of rllⅡ ns.

工具被膜材料を創成することであり,その過程で得られた現象を科学的,定量的に捉えて成膜プロセ

スの制御も含め工業的に応用展開が可能な一般化された材料研究のオ詩十を得ることである。

1-4 本論文の構成

本論文は以上述べた工学的背景のもと,次世代の切削工具複嘆材料研究における課題を解決するた

めの方策に関して,全 6章の構成でまとめたものである。

各章の構成は,まず,第 1章において本研究の背景と研究目的について述べている。

第 2章において,耐欠損性と耐剥離l■ (または而J堅託l■lを両立すべくTiANコーティング初嘆中の

圧縮残留応力を制御することを目的とし,コーティング中の基板バイアス電王を勾配変化させる方策

を提案し,その効果を残留応力の深さ方向分布測定,結晶配向性と微細組織構造評価で検証している。

第 3章では, ドライ・ニアドライ加工,高速加工への移行に向けTiAN膜の代替被嘆として検討さ

れているAICrN膜に注目し,その高温における膜特性ならびに切肖ψ性能を評価し切削工具への適用性

に関して検討を行っている。

第4章において,AICrN膜は高速加工で耐逃げ面肇能性は良好であるがノッチ摩耗が進行する課題

に対して切削初期に膜が剥離した可育旨性が高いと考え,膜の密着性を向上させる目的で耐酸化特性は

AICrN膜1計ヒベて低いが密着性と靭性に優れるTiAN膜とナノ積層膜を形成させる方策を提案し,そ

の効果を残留応力,結晶配向性ならびに微細組織構造評価により検証している。

第 5章において,刃先への凝着が問題でアルミニウム合金のドライ加工は事実上不可能であつたが,

超硬合金工具表面にカソードアーク式イオンプレーティング法で低 μ材料であるDLC膜をコーティ
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ングする方策を提案し, DLC膜のアルミニウム合金ドライカロエエ具としての適用性を検討しDLCコ

ーティングエ具と被削材間の摩擦係数が切りくず狗成過程に与える影響に関して検証している。

第6章では,以上の研究で得られた知見をまとめ,次世代切削工具用の被膜材料研究における指針

に関して総括している。
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第2章 TiAIN膜の基板バイアス電圧による微細構造と圧縮残留応力制御

2-1 鯖

カソードアーク式イオンプレーティング法とTiAN膜の組み合わせは,市場への登場から20年以上

経過した現在でも切削工具用途では主流のプロセスと膜材料であり,膜硬度,耐酸イヒ陛,耐摩耗性の

バランスがよく,今なお切削工具用 PVDコーティングとして汎用的に用いられている。これまで,こ

のTiANコーティングの性能向上のためコーティング中のAl添加量の最適化に関する研究が数多くな

されてきた
171。 力日えて, さらなる高硬度化,高耐熱性を目的として,SiCめ ,Cr9や Nbおよび Slのを

添加する試みも提案されてきた。また,M.Ahlgrenら
lDは,高い圧縮残留応力が高硬度化や切肖中性能

向上に寄与するものの膜の密着性が低下するため,切削工具としての圧縮残留応力臨界値は5 GPa程

度であると指摘している。このように,現実的には切削`性能向上の観点から,膜の微細構造と成膜条

件パラメータの関係 (特に基板バイアス電王)②が現在もなお広く検討され,使用用途に見合ったコー

ティング条件の最適化が応用技術として定着しているものと考える。

そこで木章では特にTiANコーティングの圧縮残留応力を制御することを目的とし,コーティング

中の基板バイアス電圧を勾配変化させ,この時の残留応力深さ方向分布が切削工具として使用した際

の刃先の欠損性に及ぼす影響に関して微細組織構造評価も含めた検討を行つた。しかしながら,現在

用いられている管球型のX線源を用いた標準的な品2Ψ法によるX線応力測定法 1卜②では膜厚が数

脚nの被膜に対して膜全体の平均残留応力は測定できるものの,残留応力の深さ方向分布を非破壊で

把握することは困難であった。このような背景から,本研究では大型放射光施設 SPring-8(Super_Photon

ringtt Gtt Japanlに おいてX線源としてシンクロトロン放射光を使つた測定を試みたR

Ar gas plasma bombardmant Ti‐Al‐N depOsition

Ar gas pressure 7.8Pa
Bias voltage -1000 V

Temperature 873 K

Time 30 min

Target            Ti50A:50
N2gas pressure            2.6 Pa

Arc curent            100A
Bias vonage(a)ov～ ‐400 V constant

(b)‐50V→‐150V
Temperature

Time

873K
100 min

12‐

Table 2-1 Deposition conditions of TiAN films.



2-2 実験方法

2-2-1 威膜方法

本研究のTIAN膜1難 で作製されたT150A150合金を蒸発源 (ターゲット)と したFじ 2-1に示すカ

ソードアーク式イオンプレーティング法で成膜した。カソードアーク式イオンプレーティング法は,

低電圧,大電流を特徴とする真空アーク放電を利用したものであり,高いイオン化率と高い成膜レー

トが特徴である。まず:真空アーク放電ではカソード(ターゲット)表面の電界放出しやすい,例えば

突起部などでアーク放電が生じる(電流密度 106～108A/m2,温度 4～ 10× 103Ю。これをアークスポッ

ト(大きさ数 10脚め と呼ぶが,このアークスポットがランダムに移動を繰り返しながらジュー/L/加熱

によつて瞬時に近傍のターゲット原子を溶船 蒸発,イオン化させる。この叱 基板に負の基板バイ

Sample Turning holder

TIAI cコ壼衝odo

Arc
Pow●r supply

ヽａｇ

　

ｌ

目

―

ニ

Ar Na gas

high vacuumpump DC power supply

Ftg. 2-1 Schematlc dlagram of deposltlon apparatus for TIAIN film.

工

Ｔ
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?19.2-2 Diagran ilhstration of negative bias voltages control method.

アス電圧がF助日されており,放出された金属イオンは反応ガスイオンとともに基板表面で堆積し被膜

を形成する。

膜の物性を評価するため, ミラーポリッシュにより算術平均表面粗さ(R)が 0.01ル皿以下となるよ

うに調整されたWC℃o系超硬合金基材 (ЛS K10,1311111m× 13 1rlm× 31111m),および切削工具KJIS P20)に

TabL 2 1に示す条件で基板一カソード間距離を 1501111mと して3 μmの単層のTiAN膜を用嘆した。

なお,本研究ではF遣.22に示すように基板バイアス電圧を成膜初期から最後までOV～ 400Vの

間のいずれかで一定とした条件(こ こでは -50V一定を図示している)と ,成膜中に -50Vから -150V

まで -lV/minの勾配で変化させたものを準備した。

2-2-2 機械的物性評価

膜硬度□嘆表面から測定荷重 19.6 mNでベルコビッチ圧子を用いたナノインデンテーション法によ

り求めた。なお,測定は5回行い,その平均値を膜硬度とした。抗折力(TransvcseRupture Strend:瑠 9

は試験片として超硬合金 lK20,81111m× 241111m×4111m)を用い,支点間距離 20 rrlmの 中央に荷重を力ヽすて

破断総荷重から求めた(CIS‐026に準ずる)。 なお,支点および荷重点の丸みは半径 511111mと し,5回測

定の平均値として求めた。

マイクロビッカース試験機を用いて,破壊靭性値すなわち亀裂の進展に対する抵抗値を評価するた
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め,押し込み荷重 490.3Nでダイヤモンド圧子を被膜表面から圧入し,その時に膜表面に発生した亀

裂の長さを測定した。

2-2-3結晶配向性およ

結晶配向性はX線源としてCu―KQ(λ =0。 1541 rlm)を用いたXRD(X―RayDinction3測 定で評価した。

すなわち,3軸ゴニオメータを用いて20 srΨ線図を作成し,その傾きから応力を求めた。なお,超

硬合金基材との回折ピークの重なりを考慮してTiANの 22の 面の回折ピークを用いた測定を行つた。

微細組織観察は,断面の SIMttcanning lon MiCЮScopy:走査型イオン顕微鏡法)像および

田 SPClectrOnttackSCatteringPattm:電 子後方散乱回折像法)解析 0を行つた SINII像は集束イオンビ

ームで試料を走査したとき放出される二次電子を信号として可視化した像であり,組成コントラスト,

結晶方位コントラストがSEM像に比べて強く現れる特徴を持Q

msPは距卜ll_Transmission]ectrOn Microscopy:透 過型電子顕微鏡法)観察と同じ原理に基づき,よ

り広範な領域を評価できる手法であり,試料表面上に照射された電子線の弾性散舌Ыこよつてできたパ

ターンを読み取ることで結晶の方位などの情報が得られる特徴を持っている。■WI観察では,個々の

解析精度が高いという利点があるものの 1試料あたりの観察視野がガヽさいことから,多くの結晶粒に

ついて測定,解析を行うとなると膨大な時間を要することになる。他方,EBSP法では全自動化され

た測定により,数百個以上の結晶粒に対して方位解析を数時間以内に行うことが可能である。特に,

高分解能を有するFE―SEMIFおHEmissiollsc―gEleCtrOn]聾∞ scOpy)では,電子線照射面積が直径約

1011mと版卜なことから1脚m以下の微細結晶粒の結晶方位も精度よく測定することが可能である。

2-24 残留応力の深さ方向分布評価

残留応力は,機械的加工(切削,研削,ショットブラスト,ピーニング,引き抜き,押し出し,圧延,

矯Dや熱履歴 (溶接,焼き入れなどの熱処理,浸炭,窒化などの表面姐 など材料の外的要因により

付与された応力が外力を除去した後も材料内部に残留したものを指す。このような応力はある時には

有用に,またある時は有害となるため,もろ刃の剣と言える。例えば,構造材料等に圧縮残留応力を

付与することでクラックの進展が抑えられて強度が増すことはよく知られており,このためのショッ

トピーニング処理等が広く行なわれている。一方で残留応力がある部材の温度が上昇しアニールされ

て歪が開放される際に部材が反るなど不具合を生じることもある。

上記のように,機械的特性に対し残留応力は重要な材料特性となるものである。この他にも残留応

力に∋により格子振動 (フォノン)や電子状態が変わることで,材料の電気的,磁気的特性が変化する

ことがある。このように残留応力を制御することは材料や部品にとつて極めて重要であり,制御のた
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めの残留応力の計測法も重要となっている。

残留応力(歪)の測定法については,超音波の伝播速度を用いる手法,ラマン散乱法を用いる手法な

ど種々の方法があるが,この中でX線回折を用いた手法は対象が結晶性材料に限られるものの,材料

内の歪を直接測定できる手法として多くの材料に用いられている。

従来から管球型のX線源を用いた残留応力の深さ測定は金属材料において実施されてきたが,この

場合,深さ精度は逐次行われるエッチングの精度で決まるため数 μ皿が限界であつた。よつて数 μ皿

厚さのセラミックス薄膜の残留応力を評価することは不可能であつた。

そこで本研究の残留応力の深さ分布測定は,大型放射光施設 SPring‐ 8のビームラインBL16XUで行

つた。X線源となるシンクロトロン放射光は第二世代の光源として高輝度,高平行性などの特長をも

ち,薄膜の最表面などの応力評価への期待が高い光源である。高精度の4軸ゴニオメータが設置され

ており,X線のエネルギーは 10 kev(λ =0.124111m),試料に照射するX線は幅 1■m,高さ0.21111mと

した。回折線の検出には,NaIシンチレーションカウンタを用いた。

本研究では,秋庭ら
10によつて提案された側傾法と並傾法を重畳させることによつてX線侵入深さ

が一定となる条件,すなわち侵入深さ一定法によりTiANの c22の 面の回折ピークを測定した。得ら

れた回折曲線はバックグラウンド成分を除去した後,1つのプロファイルとしてガウス関数のフィッ

ティングにより決定し,そのピーク位置を回折角 (20)と した。次に,20 srΨ 線図を作成し,その傾

きを求めてヤング率とポアソンル回こTiNの値 (429 GPa,0.19)を代入して応力値計算を行つた。ここで,

Ψは試料表面の法線と回折面法線のなす角である。なお,測定深さTにおける応力値は,表面から測

定深さTまでの積分応力値である。

2-2-5 切削性能評価

切削評価用のサンプルについては,被膜との密着性向上を目的にTabb卜 1に示すTiAN膜の成膜前

に一方のカソードをTiと し,Nガス圧 2.6 Pa,アーク電流 1∞ A,基板バイアス電圧 -50Vの条件で

TiN膜を中間層として 0.3卜皿成膜した。なお,切削評価は立型マシエングセンタで行つた。

切れ刃の信頼性評価を目的とした切削条件は,被削材をS50C(IB200),カ ッタ径 1601111m,切削速

度vc=180 0min,送 り速度 &=0.35m漱,軸方向切込み ap=211111m,センタカットによるドライ加工

とした。なお,被削材形状は幅 15511111n,長さ3fXl mmのブロックで繰り返し負荷が刃先にかかるよう

に,910 rlllmの 穴が 12 mmピッチで304個あけられており,工具寿命は切れ刃に欠損が発生した時点

の切削長とし,4回テストした結果の平均切削長で求めた。

被削材の溶着剥離現象を含む耐肇托性評価の切削条件は,被削材をSUS3斜(HB200),カ ッタ径 160

rrlm,切削速度 vc=216 mmin,送り速度色=0.22Ш就,軸方向切込みap=3 rrlm,センタカットによ
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るドライ加工とした。なお,被削材形状は幅 150111m,長 さ3tXl lllmのブロックで,切削時間75 min

での損傷状態を比較した。

2-3 審

2-3-1  寄艶巾魔̈ 月熙

基板バイアス電圧とナノインデンテーション硬度の関係をFig.23に示す。基板バイアス電王の増

加にともない膜が高硬度化し,基板バイアス電王 -loo vから 300Vでは約 42.5 GPaでほぼ一定値と

なった後,基板バイアス電圧 4CXI Vで最大硬度 46 GPaが得られた。

Fig.2`に基板バイアス電圧と抗折力の関係をも 、この結果から抗折力は,基板バイアス電圧の増

加にともなって -3CXI V付近まで増加が見られ,最大抗折力は3.75 GPaであつた。その後,抗折力は

基板′ヾイアス電圧 -300V以上で減少することがわかる。

配 50
0

協 45
0
C
0

翌 40
C
O

=∞

s 35
慮

5 30

Bias voltage (-V)
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F亀.25に基板バイアス電圧と圧縮残留応力の関係を示す。ここで,マイナス側を圧縮残留応力と定

義し絶対値表記とする。この結果から圧縮残留応力は,Ft.24に示す抗折力の変化と同様に基板バイ

アス電王の増加に対し単調増加しゆ∞V付近で最大圧縮応力4.l GPaを とり,その後,応力値は減少,

すなわち緩和の傾向が見られた。

Fig。 26にマイクロビッカース圧子を被膜表面から圧入し除荷後に発生した亀裂の長さを測定した。

ここでFig.2て oは基板バイアス電圧を成膜初期から最後まで -50Vで一定とした場合の結果であ

り,Fig.2(oは基板バイアス電王を成膜中に -50Vから -150Vまで -lV/minの 勾配で変化させた
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(a)                                                         (b)

Fig.2‐ 6 SEII Inicrographs of crack length after indentation test:(a)at keeping the substrate

blas constant at_50ヽ and(b)at lineaFtt ramping substrate bias frolll_50 V lo_150ヽ

respect市eし

場合の結果である。この評価の結果,Fig.2て oの基板バイアス電圧を -50Vで一定とした場合の亀

裂長さは 127.6四 であり,Fig.26oの基板バイアス電圧を -50Vから -150Vまで勾酉己変化させ

た場合は 86.5脚mであった。

2-3-2 結晶配向性および微細組織評価結果

切削チップ(住友電Iハードメタルの0製,型番 :DCGTllT301R FX)先 端の SEMIScanningElectrOn

Microscopy:走査型電子顕微鏡法)観察結果をF逗.27に示す。F進.27(→ からわかるように,基板バ

イアス電圧 -50Vで 0.2 GPaの応力値では刃先の膜剥離は発生していない。一方,F逗.ル7oに おい

て基板バイアス電圧 -150Vで 2 GPaを超える圧縮残留応力値となると,刃先稜線の膜がその応力に

耐えきれずに基板との界面で剥離した。
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次に,基板バイアス電圧と結晶配向性比 I(2o/1(lH)の関係をF遣.多8に示す。ここで, Icつ と

(b)Bbs vc{!age: -1SV

Flg.2-7 SEM mlcrographs of the cuttlng edge of Tl-Al-N
fllms wlth dllferent bles voltage,
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Fig。 2-8 0rlentatlon lc2003/1(111)OfTl‐ Al‐N
籠lms with dttrent blas voltage.

{a)Bias voltage: €0V
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断面の観察結果をFig.210に示九 Fig.29と比較して,基板バイアス電圧を勾配変化させたTiAN

膜は膜の途中から組織の微細4ヒが起こつていることがわかる。さらにこの変化を詳細に調べるため,

断面のB3SP解析を行った。結果をFig.211に示す。Ⅱ3SPの結晶配向マッピング解析から膜の中央

付近,すなわち基板バイアス電圧が 100V付近で配向性が 2Xl)から (lH)へ変化するとともに,

粒径が 5CXlllm程度から2ulllm以下へと微細化していることがわかった。

2-3-3 残留応力の深さ方向分布評価結果

SPring-8の シンクロトロン放射光を使い,一例として測定深さ0.5脚nにおけるTiAN c220)面 の回

折ピークを測定した結果をF進.卜 12に示す。ここでF地.212oは基板バイアス電王を成膜初期から

最後まで -50V一定とした場合の結果であり,Fig.212oは基板バイアス電圧を成膜中に -50Vか

ら 150Vまで -lV/minの勾配で変化させた場合の結果である。

Ft.卜12oと oの 結果から,磁、の増力日にともない回折角 20は高角度側にピーク位置がシフト

していることがわかる。次に,F地.212で得られた回折角を用い2)s♂Ψ線図を作成した。結果をFt.

2-13(oおよび 0に S、 これらの結果から両基板′ヾイアス電圧条件とも2)sin2Ψ線図はほヤ轍

で近似可能であることがわかり,侵入深さ一定法の有効陛が認められた。

Fig.213の 20血2Ψ線図の勾配から応力値を計算し,同 じようにして求めた応力値とともに各測定

深さの位置にプロットした。その結果をFig.214に示すが,以後マイナス側を圧縮残留応力と定義し

絶対値で説明する。Fig。 214からわかるように ③ 基板バイアス電圧を成膜初期から最後まで -50V

一定とした場合には,測定深さ0.3 1tmから4 μmまで残留応力値はほぼ 0.5 GPaで一定であつた。

一方,Fig.214oに示す基板バイアス電圧を成膜中に -50Vか ら -150Vまで -lV/minの勾配で

変化させた場合には基板と膜の界面位置で圧縮応力値が3 GPaであるが,膜の成長にともない徐々に

圧縮応力値が大きくなり表面から0.3卜皿 の位置で最大圧縮応力値 5.5 GPaを示した。
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また,基板バイアス電圧条件の異なるFig.卜 14の o,oと もに最表面の圧縮残留応力値は低下す

る傾向にあることがわかった。特に,基板バイアス電圧一定条件であるFig.2-14oの場合には,最

表面の残留応力は引つ張り応力であることがわかった。

Fig。 2-10 Cross―seCtiOnal SIM image of Tl― Al―N fllms at unearly

rannping substrate bias froln‐ 50 V to‐ 150V

(111)。nentauon

grain sizeく 200nm

Bias voltage -100V

Cemented carbide

(a) Reflective SEM image of Ti-Al-N

TiN interlayer

(b) observationalstudy of EBSP

Fig.2-1l Cross-sectional reflectlve SEM image of Ti-Al-N lllms at linearly ramping
substrate bias from -50 V to -150 V and observatlonal studv of EBSP.

(200)orientation

grain slze>500nm
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2-3-4 切削性能評価結果

被削材をS50Cと した断続切削による切れ刃の信頼性評価結果をFt.215に示す。この結果からわ

かるように,基板バイアス電圧を初期から最後まで -50Vと した場合の平均切削長は 552 rlllm,-150V
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Fig.2-15 Comparison of cufting performance witl different
types of substrale bias (lVork material: AISI 1049,
cuttlng speed vc=180 m/min, cutting feed

一定の場合は993111nであつたが,成膜中に -50Vか ら -150Vまで -lV/minの勾配で変化させた場

合の平均切削長は 116711mで耐欠損性が最も高い結果であつた。

次に SUS304を被削材とした正面フライス試験の結果をFig。 216に示す。この結果から,基板バイ

アス電圧が -150Vの場合に大きく逃げ面摩耗が進展しているのに対し, 50Vおよび勾配変化させた

場合の耐摩耗l■は良好であることがわかつた。

2-4 考察

PVDコーティングプロセスでは高いイオン化率と負の基板バイアス電圧印加による高エネルギー

イオンの衝撃により,異種原子や空孔・空隙などの格子欠陥,結晶粒界の存在や異種材料間の格子の

ミスフィットなどの導入により膜の成長過程●王縮の内部応力が残留する。この圧縮残留応力は,膜

硬度や弾性的性質,靭性, さらには密着性などに影響を及ぼすとともに,切削工具寿命の観点では切

れ刃の耐欠損l■,耐摩耗性に対して重要な因子であると考えられる。

Fig.23のナノインデンテーション硬度測定結果とFig。 25の圧縮残留応力値の測定結果を比較する

と,定性的には基板バイアス電王の増加にともない高硬度化と高圧縮残留応力化の傾向があるが,基

板バイアス電圧 400Vで硬度の低下は見られないが圧縮残留応力は低下した。この応力値の低下は

熱的な緩和現象と考えるが,高硬度化に圧縮残留応力は一定の寄与はしているものと考える。
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一方,F地.歩8の結晶配向性評価の結果から (lH)配向の場合,高硬度化しているとも考えられる。

基板バイアス電圧一定の場合,Fig.28から基板バイアス電圧が -1∞ V以上で (lH)配向となる。こ

れは高エネルギーイオンの入射により膜の最表面で原子移動が容易となるような高温状態となってお

りfcc構造の最欄密面である (lH)面に配向したものと考えられ,Fig.23に示されるように膜は高硬

度化し基板バイアス電圧が -3CXI Vを超えて圧縮残留応力の低下,すなわち圧縮応力の緩和が起こり

Flg.2-16 Comparlson of cutting performance with different gpes
of substrate bias (Work material: SUS304, cutting speed
vc=216 m/min, cufflng feed fz=0.22 mm/toothn axlal
depth of cut ap=3 mm, radial depth of cut ae=150 mm,
and lubrication: dry, cufflng time 75 min).

(a}Blas voltage:‐50V

(b)Blas voltagel・ 150V

{c)Bias voltage: -50V- -150V (ramplng}
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始めても硬度の低下は生じていなしゝ

F地。24の抗折力測定結果とFt.矛5の圧縮残留応力値の沢1定結果を対比すると,両者の基板バイア

ス電圧に対する変化の傾向は等しく,基板バイアス電圧 乾∞Vから -300Vの間で極大値をとること

がわかる。この結果は基板バイアス電圧が高くなることでイオン衝撃が増し膜中に歪みが残ることで

内部応力は大きくなるが,-3∞ Vを超えてさらにイオン衝撃が大きくなるとその熱ェネルギーで結晶

内原子の再配置が促進され,応力の緩和が生じることから内部応力値が減少に転じたものと考える。

したがつて,圧縮残留応力が高いとコーティングされた超硬合金片の抗折力が高くなり切削工具の強

度低下抑制の可能性が示唆される。

しかしながら,基板バイアス電圧がF助口されることで,膜の機械的特性が向上できることは確認し

たが,鋭利な切れ刃を有する切削工具に対して膜の付着力を超えて高硬度で高圧縮残留応力を有する

膜をコーティングした場合,Fig.27oに示す通り切肖lll日工する以前に刃先で膜が剥離する。したが

つて,Fig.27(→ のように刃先での剥離を発生させずに膜特性を向上させることが本研究の課題の 1

つである。

そこで本研究ではFig.217に示すようにTiANコーティング中の基板バイアス電圧を勾配変化させ

成膜初期の圧縮応力値は低くし膜の最表面で圧縮残留応力値が高くなる手法,すなわち基材界面で密

着性が高く膜の表面で強度が高くなるような手法を提案した。実験では基板バイアス電圧を成膜中に

-50Vから 150Vまで -lV/minの勾配で変化させたところ,Fig。 2-14に示すように基板と膜の界面

位置●琉 応力値は3 GPaであり,膜の成長にともない徐々に応力値が増大,表面から0.3卜皿 の位置

で最大圧縮応力値 5.5 GPaを示すことを確認した。

しかし,このように高い応力値であつてもFig.27oに示す基板バイアス電圧 -150Vの場合のよ

うな刃先稜線部の膜剥離は認められなかった。なお,このサンプルのナノインデンテーション硬度は

40 GPa,抗折力は3.57 GPa,配向性比 1200)/1(Hl)=0.77の結果であり,この値は基板バイアス電王

を成膜中に -50Vから 150Vへ変化させた場合の平均値である -1∞ Vのそれぞれの値とほぼ同等

の値であった。

本研究でF遮.210,Ft.2Hに示すように被膜の成長中の基板バイアス電圧が -1∞ V付近,すな

わちFig.2-8に示すTiAN膜において 900)配向から (lH)配向へ変化する基板バイアス電圧で柱状

組織の組織幅は50011m程度から2CXl llm以下へと微細化した。これはF地.2つ に示す基板バイアス電

圧一定で成膜した場合の柱状組織とは大きく異なる。加えて,気相合成で開嘆された薄膜の組織は膜

の成長にともなって柱状組織が粗大化することが知られており。,この点においても従来の研究結果

とは異なる。

この微細化のメカニズムは以下のように考える。すなわち,基板バイアス電圧を勾配変化させた場
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High bias voltage (Breakage resistance)

lncrease bias voltage

Low bias voltage (Adhesion)

Fig.2-17 Cross-sectional image of Ti-Al-N films.

合には,用嘆初期の -50V付近ではFL.28に示されるように 900)配向d嘆成長するが,除々に基

板バイアス電王が高くなって -100Vを超える値となると (lH)配向が支配的となるため,これまで

成長してきた o00)配向の成長を阻害する形で新たに (lH)配向の結晶成長が初期の (200)配 向の

成長と同時に進行するため,柱状組織の微細化が起こったものと考える。

さらに,(lH)面に配向し高硬度で高圧縮残留応力である基板バイアス電王が -150Vの場合 (Fig。

29を参照)においても柱状組織力輝縣田化することはなく,む しろ柱状組織は膜成長にともない粗大

化していることがわかる。したがつて,1莫の微細化には基板バイアス電王が高いことが重要なのでは

なく,膜の成長過程で結晶配向性を変化させることが重要であると考える。

Fig.2-14から,基板バイアス電王を成膜初期から最後まで -50V一定とした場合には,測定深さ0.3

脚 から4「nまで残留応力値はほぼ 0.5 GPaと 一定であった (こ こd嘆中の平均圧縮残留応力は 0.5

GPaである)。 他方,基板バイアス電圧を調嘆中に -50Vから -150Vま で -lV/minの勾配で変化さ

せた場合には,基板と膜の界面位置で応力値が 3 GPa(こ こで膜中の平均圧縮残留応力は3 GPaである)

であるが,膜の成長にともない徐々に応力値が大きくなり,表面から 0.3叩nの位置で最力]御芯力

値 5.5 GPaを示した。しかし,このように高い応力値であっても刃先稜線部も含め膜の剥離は認めら

れなかった。

これらの結果から判断すると,仮定した通リコーティング中の基板バイアス電圧を勾配変化させる

手法で臓 1離を発生させずに圧縮残留応力値を制御することが可能と考える。また,その圧縮残留応

力の深さ方向分布測定も大型放射光施設 SII鴨-8のシンクロトロン放射光を用いた侵入深さ一定法の

手法を用いて測定可能なことが確かめられた。

しかしながらFig.214に示す通り,基板バイアス電王条件の異なる o,oと もに,調摸中に基板
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バイアス電圧を低下させていないにもかかわらず,膜最表面の圧縮残留応力値は低下する傾向にある

ことがわかつた。特に,基板バイアス電圧一定条件であるFig.卜14oの場合には,最表面の残留応

力は引つ張り応力となった。

そこで基板バイアス電王を勾配変化させる条件 Fig.214oにおいて,成膜完了後のヒータ温度設

定を873Kに維持させたままコーティング装置内で 1時間アニール処理を行つた。この時の残留応力

の深さ方向分布測定結果をFig.218に示す。なお,通常の成膜過程では,コーティング終了直後にヒ

ータヘの電力供給は停止し,冷去「工程に移行させている。

この結果から,As dcposited(通 常の成膜過aと比較して,1時間アニール処理を行うことで最表面

の圧縮応力値は約 2 GPa低下し,最大応力値も0.8 GPa低下することがわかつた。この応力値低下の

要因として,成膜終了後の冷却過程において特に膜の最表面でヒータの放射熱による熱的な緩和現象

が生じている可能性が示唆される。しかしながら,基板バイアス電圧一定条件である Fig。 214(つ の

場合には最表面の残電応力値は引っ張り応力であり,熱的緩和のみで圧縮から引つ張り応カヘ変化す

ることは考えにくく,熱的緩和以外の要因の可育旨性も継続検討する余地がある。

この微細構造が切削性能に与える影響に関しては Fig。 215の S5∝ 断続切削評価結果からわかるよ

うに基板,′ イヾアス電圧を勾配で変化させた場合には -50Vと した場合に比べて欠損率は約 1/2と なり,

surface of film substrate/film interface

2

Probing depth(μm)

Fig.2-18 Residual stressof Ti-Al-N tilms as a function of probing depth
compared as-deposited to after heat-treatment at 873 K for th.
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工具寿命は2倍以上になることがわかった。これは上述のように,膜表面層が 5.5 GPaの高圧縮残留

応力で抗折力も7.2%高く,かつ膜組織が表面側硼 町ヒすることで断続切削時の繰り返し負荷によ

るクラックの進展が抑制できたためと考える。

加えて,Fig.216に示す SUS304正面フライス切削評価の場合,溶着物が離脱する際に膜が剥離し

て耐摩耗性を低下させるいわゆる溶着剥離損傷が支配的となるため,Fig.216の欠損性評価で良好で

あった基板バイアス電圧 -150Vのような高応力で刃先の密着性が低い膜の工具寿命は短υゝ 他方,

低応力で高密着性の基板バイアス電圧 -50V条件および基板バイアス葡王を勾配変化させた条件では

優れた耐摩耗性が得られた。これらの切削評価結果から,膜表面層が微細化したTiAN膜は切れ刃の

信頼性と被膜の密着陛すなわち耐堅能性向上が両立できることがわかった。

2-5 縮

本研究ではTiAN膜の圧縮残留応力の深さ分布測定を大型放射光施設 SPring-8で測定した。合わせ

て断面組織をEBSPに より解析し,基板バイアス電圧が膜の残留応力および微細組織に与える影響に

関して切肖中性能の観点で検討した結果,以下の結論を得た。

(1)大型放射光施設 SPring-8の シンクロトロン放射光を用いた侵入深さ一定法の手法を用いること

で,非破壊でTiAN膜の圧縮残留応力深さ方向分布の測定が可能であることを確かめた。

② 層籠安印芯力の深さ方向分布と基板バイアス制御には相関があり,成膜過程での基板バイアス

電圧の調整は応力深さ方向分布の制御に有効である。

(3)基板バイアス電圧を成膜中に -50Vか ら -150Vまで -lV/minの勾酉己で変化させた場合,膜成

長の過程で 900m配向から (lH)配向へ変化する基板バイアス電王 -1∞ v近傍で結晶粒径が

5∞ llm程度から2∞ nm以下へと微細化することがわかった。膜の微細化には膜の成長過程で

結晶配向性を変化させることが重要である。

④ 基板バイアス電圧を勾配変化させた条件が耐欠損性に関して優位な結果が得られた要因として,

膜の密着性を維持させながら,C成膜初期の基材//膜界面では低応力膜により高密着性が維持

され平均の圧縮残留応力値が 0.5 GPaか ら3 GPaへ約 2.5 GPa大きくでき,②基板膜界面から膜

最表面に向かつて応力が高くなる分布を得,力つ最大応力値を5.5 GPaまで高めることができた,

③結晶粒径が微細化された膜表面ではクラックの進展が抑制できたことによると考える。その

結果,基板バイアス電圧一定の成膜条件に比べてフライス加工時の欠損率は約 1つ で工具寿命は

2倍以上になることがわかった。
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第3章 AICrN膜の切削工具への適用

3-1 鯖

2章でまとめたカソードアーク式イオンプレーティング法によるTiAN被膜は切削工具用途として

現時点でも主流の被膜材料であるが,ここ数年,次世代を形成すると考えられる新規な膜材料が開発

され実際の切削工具への適用が開始されている。最近注目される代表的各種セラミックスコーティン

グ膜の膜硬度と酸化温度をTablc 3 1にまとめた。TiN膜やTiAN膜に比べて,最近注目されているコ

ーティング材料であるTiSiN膜や AICrN膜1脚 度および酸イヒ温度が高い材料であることがわかる。

すなわち,これらTiSiN膜やAICrN膜は耐熱性が求められる高速加工, ドライ加工,難肖J材加工に適

した膜材料であると言え,現在精力的に研究されている。

まず,TiAN膜に続く被膜としてSiを膜中に含有した cAl,Ti,SinN tt Dコ ーティングエ具が提案され

た
'。
従来の TiAN膜に Siを含有させることで被膜の柱状組織が微細化し高硬度化とMヒ 性(大気

中で H00℃まで結晶構造が安定)が向上,結果として高速でのミリング加工で耐摩耗性を向上させる

ことができた。さらに,Crつ ,Hf°,BO,Nb°および Sつを添加したさまざまな多成分系の被膜も提

案された。

次に,全くAlを膜中に含有しないTiSiN系ナノコンポジットコーティング
辟D工具が開発された 121°。

TiSiN系ナノコンポジットコーティングとは,数ナノメートルからなる超微細 TiN結晶粒が Si斑非晶

質マトリックス内に介在された組織のものを指す。従来のTiAN膜は,850℃以上の高温環境下では

酸素の内向拡散によつてポーラスなTi酸化物が被膜内部に形成され,切削過程で容易に脱落する。し

たがって,TiAN膜では連続的に酸化が膜表面から内部に向かつて進行するため,耐摩能性が劣化し

Table 3-1 Knoop hardnessand Oxidation temperature of each films.

Filrll

Material

Knoop
hardness

(GPa)

Oxidation

temperature

(K)

丁iN 20 1000

TiAIN 28 1200

TiSiN 36 1400

AICrN 32 1400
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ていた。しかし,このTiSiN系ナノコンポジット膜では表面にTiリ ッチな酸化物,その内部に微細か

つ緻密で Siリ ッチな酸化物が形成され,この Siリ ッチな酸化物は下地層との密着l■に優れて剥離し

難く切削中における酸化抑制バリアとして機能するため,高硬度鋼のドライ切肖lll日工で威力を発揮す

る。

このようにSi添加されたコーティングは高温での硬度および被膜の耐酸化特性の安定性に主眼をお

いて開発されたものであり,加工熱の影響による切削工具の短寿命化対策に貢献した。この Si添加系

の被膜は今後も応用展開されていくものと思われる。しかしながら,このSi添加されたコーティング

は非常に高硬度であるが初嘆自身が脆い一面もあり,報告されている焼き入れ鋼のエンドミノL/b口工で

特に径方向の切り込みが小さく送り速度が小さい場合に適用されており,現状,用途展開が一部に限

られている。

また,1991年にKnotekらによって報告されたAICrN膜のが,20∞ 年以降に切削二 黒被膜として

検討された
日の。このAICrN膜はTiを構成元素に含まないことが最大の特徴である。構成元素である

Crおよび Alの窒イ酔われ ずヽれも耐卿ヒ特性の高い窒イ物 であること,NaCI型縫 のTiNに Alを固

溶させたTiAN膜がAl固溶量の高い組成で高硬度化することから,同 じNaCl構造のCrNに Alを固

溶させたAICrN膜。は,高い硬度犯。と耐酸イヒ性②,高温における櫂動特性物 を有することが期待

された。

TNと CrNの格子定数はそれぞれ 0.424,0.41411mであり,標準状態では準安定である。報告されて

いるAINの格子定数は0.41211mであり,CrNが TiNに比べてより立方晶AINの格子定数に近似して

いることからAICrN膜はTiAN膜に比べて高いAl比率まで立方晶構造を維持できることが,巻野に

よるバンドパラメータ理論で説明されている
あつ。

このAICrN膜に対して,Reiterら のの研究によるとA1/KCrAl)=0.46,0.71において,と もに高し瀬

度と耐酸イヒ性が得られているが,興味深いことは硬度と耐酸化特l■がほぼ同じであるにもかかわらず

これらを適用したハイスドリルの工具寿命が大きく異なっていた。すなわち,A1/cCIAly=0.71の 膜が

コーティングされたドリルの寿命は0.46の ものに比べて約2倍と大きな差があつた。

A1/cC卜嶋 =0.71は,NaCI型構造が保たれる最大のAl組成である。彼らの報告によれば,Ar雰囲

気での熱処理による硬度低下はA1/cCIAl)=0.46の膜では H73Kから始まるのに対して,A1/cC出9=

0.71の膜は約 1∞ K高い温度まで起こらないことがわかった。これまで耐熱性は酸化開始温度で論じ

られることが多かったが,酸化開始温度が非常に高くなる今後の膜材料においては,酸化が始まるま

での温度域での膜特性変化などがより重要になってくると考えられる。

さらに,AICrN膜のNaCl型構造を安定化させるために,W,NIo,Nb,Y,V,鉗 ,Bなどを添加し

たさまざまな多成分系の被膜
2830pも
提案されてきている。
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そこで本章ではTiAN膜の代替被膜として検討されている新規被膜のうちAICrN膜に注目し,その

膜物l■_ならびに切削特性を評価し切削工具への適用性に関して検討を行つた

3-2 実験方法

3-2-1 崩膜方法と物性評価

本研究のAICrN膜とTiAN膜はカソードアーク式イオンプレーティング法を用い,両側の蒸発源の

うち一方をA170Cr30合金,またはTi50A150合金としてF屯.}1に示す成膜装置でコーティングを行った。

Argas, N2gas

Sample Turning holder

DC power supply

Fig.3-1 Schematlc dlagram of deposition apparatus for TIAIN and AICrN film.
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Table 3-2 Deposition conditions of films.

Ar gas plasma bombardment AICN, TiAIN deposition

lemperature
Time

873K
30 nnin

Ar gas pressure 7.8 Pa

Bias voltage -1000V
Target

N2 gas pressurg

Arc cunent
Bias voltiage
Temperature
Time

A170Cr30

Ti50A50

2.6 Pa

100A
‐50V
873K
200 nnin

膜の物性を評価するため, ミラーポリッシュにより算術平均表面粗さ(丸)が 0.01ν皿以下となるよ

うに調整されたWC℃o系超硬合金基材 (ЛS K10,13 1rlm× 1311111m× 31111m),および切削工具lJIS P20)に

Table 3つ に示す条件で動 ―カソード間距離を 15011mと して3岬 の準 のAICrN膜およびTiAN

膜を成膜した。なお,本研究では基板バイアス電王は成膜中を通して -50V一定とした。

本研究では被膜の耐熱性評価の目的で,コーティング後にこれらの試料を真空雰囲気中で熱処理を

行つた後,熱処理なし(as‐dcpositcdl,973K,1173K熱処理試料について,それぞれヌープ硬度測定お

よびX線回折測定を行つた。なお,熱処理法は真空加熱炉で一旦 0.l Paまで真空引きした後に973K

あるいは H73Kまで昇温,その温度で 1時間保持したのち自然冷去「とした。

膜の硬度測定には版小硬度計にヌープ圧子を取り付け,荷重0.245Nで微小ヌープ硬度を測定した。

X線回折測定はCu_KQ(λ =0.154111m)を用い,020測定を行つて全体の回折パターン,特に (lH)面

および 200m面の回折ピークの変化について評価した。

膜硬度は測定荷重 0.245Nのヌープ硬度測定を5回実施した平均値である。残留応力は向山鏡面仕

上げされた超硬平板に10,101111n× 20111m× 1側0の片面にコーティングし,その平板のコーティング前

後におけるそり量の変化から圧縮残留応力を評価した。なお,残留応力 σを評価するのに用いた式は,

Esdζδ
13-1)σ = 3(1-vs)r2dF

であり,理 はヤング率 (WC:568.4),じ sはポアソン比 (WC:0.2),δ はそり変位量,rは測定長 (15 rrlm),

氏は基板厚み(lⅢO,dFは脚享である。耐酸イヒ性は,まずサンプルを大気中 HCXl℃で 20 min間熱

処理した後,室温まで自然冷去「し膜断面観察を行い膜表面からの酸化層の厚みで評価した。
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3-2-2 切削性能評価

耐摩耗性評価の切削評価は立型マシエングセンタで行い,切削条件を Table 3 3に示す。被削材を

SCM435(HB230)と し,カ ッタ径 lω IIm,切肖J速度vc=3tXl mminぉ ょび4tXlmmin,送り速度色=0.2

Ш就,軸方向切込みap=2-,セ ンタカットによるドライ加工とした。なお,被削材形状は,幅 150

111m,長 さ3KXl llllmのブロック体で,1平面を加工した状態を l Passと定義した

Table 3-3 Cutting parameters of milling test.

Tool Cutter:FPC4160R(9160 mm)
insert:SDEX42MT

Workmaterial
Cutting speed
Feed rate
Axial depth of cut
Radial depth of cul
Lubrication

SCM435
300 mrrnin,400m/min

O.20 mmrt

2mm
150 mm
Dry

3-3 螂 果

3-3-1 物性評価結果

熱処理前のTi″喝N膜およびA170Cr30N膜の硬度は,それぞれ 30.4 GPaお よび 30.3 GPaでほぼ同じ

であった。さらに,973Kおよび H73Kで熱処理した各試料の硬度の変化をF遺。3つ に示す。F進.3つ

からわかるように,■″咀5N膜を熱処理したものは処理温度とともに硬度が 14%,20%と大きく低下

しているのに対して,A170Cr30N膜の硬度低下は4%,6%と わずかしか見られないことがわかつた。

成膜後973Kおよび H73Kで熱処理した各試料のX線回折パターンをFt.33に示す。図中に矢印

で示された回折ピークが膜に起因するピークである。なお,それ以外は基材の超硬合金(WC Co)の ピ

ークである。膜の回折ピークは,いずれも NaCI型構造の回折パターンであり,Tin50N膜は 200H

面に,A170Cr30N膜は (111)面に強く配向している。T聯鳴ON應もヽふ .。N膜ともに,型 の有無,

温度上昇による回折パターンの大きな変化はなし、

各試料のメインピークである (lH)面および 2Xl)面の回折線に注目してその変化をF進.34に示

す。各試料のメインピークの回折角から面間隔を算出し,本来の面間隔に対する熱処理なし,および

熱処理後の各試料の面間隔の歪みの変化を示したものである。本来の面間隔である歪み0%の値には,
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TN o∞)面 =0.21207(κH)S381420),c‐ AN 200)面 =0.23790,c―AIN(Hl)面 =0.206CD(」CPDS

25-1495),CrN(111)面 =0.23940(JCPDS ll tX165)の 値 を用い,Vegard貝りに従 うもの として T轍鳴 ON

膜の 200H面および A170Cr30N膜 の (lH)面の面間隔を算出 し各々 0.2090111mおよび 0.238211mと した。

Fig。 34によると,熱処理なしとした各々の膜の面間隔の歪みは約 0.6%と大きし、熱処理すると,

Ti50A150N膜の歪みは973Kの熱処理で約 0.2%まで大きく減少しているのに対して,A170Cr37膜は約

0.5%と ほとんど変化していなし、1173Kにおいてはいずれも0.1%以下となっており,Ti50A150N膜 ,

A170Cr30N膜ともに本来の面間隔に近くなっていることがわかった。

3-3-2 切肖中国ヒ儲鋸評η耐吉果

F遮.35に被削材をSCNI1435と した切削速度 vc=3∞ dminにおける正面フライス試験結果を示す。

なお,こ こではカソードにAICr合金組成の異なるものを使用し,Table 3つ に示す条件でA160Cr4N臓

A165Cr35N膜も作製して同時に評価を行つた。

35

500  700   900  1100 1300
Anneaiing temperature(K)

Fig.3-2 Knoop hardnessofilins annealed at 973Kand l173K。
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Fig.3_3】卜ray difractiott patterns of Fllins allnealed at 973Kand l173K

a)TνLEN b)AICrN.

F逗.35は切削長 (Pass)に対する逃げ面摩耗量Vbの評価であるがAl添加量の少ない方が摩耗進行が

早く,A160Cr40N膜,鳳%Ct5N膜は 8 Pass叱
―

傷が現れた。一方,A170Cr30N膜はこの時はで境

界損傷も見られず,Tin50N膜 とほぼ同等の20 Passまで加工できた。

さらに切削速度をvc=4al Cminと し,正面フライス試験した結果をF逗.36に示すЭこの結果から

わかるように,H Pass時点の逃1銅暉軽量Vbは A170Cr30N膜がTi抑50N膜に比べて 1ん 程度と非常に

小さく耐肇能性に優れるものの,さ らえ刃と主切れ刃のつなぎ目部分においてノッチ摩耗が大きい結

果となった。よって,A170Cr30N膜はH Passで逃げ固場託は0.121111m程度と軽微であったがノッチ摩

耗が大きいと判断して同じくH Passで評価を終了した。
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Fig. 3-5 Flank wear as a function of cuttlng length for four kinds of lllms (vc=300 m/mtn).
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Fig.3-6 Flank wear as a function of cutting length for TLA.IN and AICrN films (vc=400 m/min).

3-4 耕

次世代切削工具の技術トレンドとして,①環境負荷低減のためのドライ加工,②生産効率向上およ

び電力消費低減のための高速・高能率加工,③航空・宇宙材料に代表されるチタン合金や耐熱合金に

など難削材加工が挙げられる。これらの加工に対して切削工具の切れ刃,特に被削材と直接接触する

最表面のコーティング被膜は最も重要である。この時,切削工具の切れ刃は著しい高温・高圧状態に

さらされることから,被膜材料としては特に高温硬度特性,耐肇耗l■,高温化学安定性が重要となる。

本章ではTiAN膜に替わる工具用コーティング被膜としてAICrN膜に注目し,その高温での物理特性

ならびに切削性育自こ関して検討を行った。

まず,AIЮ鈍 ON膜のTi50A150N膜に対する高温時の安定性を評価する目的で,熱処理後の2Jl性評価を

行つた。Fig.32か らわかるように熱処理前のTi50A150N膜および A170C亀ON膜の硬度は,約 30 GPaと

ほぼ同じ値であった。しかしながら,973Kおよび H73Kで熱処理した場合,両者に違いが認められ

た。すなわち,Ti50A150N膜は熱処理することで処理温度とともに硬度が 14%,20%と 大きく低下し,

一方 A170C亀ON膜の硬度低下は 4%,6%と わずかであり,明 ら力ヽ こ耐熱性向上が認められる。

Fig.33の X線回折パターンから,それぞれの膜の回折ピークは,いずれもNaCI型構造の回lF/くタ

ーンで Ti50A150N膜は (2CXl)面に,AIЮCちON膜は (lH)面に強く配向していることがわかる。また,

熱処理温度による回折パターンの大きな変イロまTi50A150N膜,A170C亀ON膜ともになく,この温度範囲で

は結晶構造や膜組織などの大きな変化はないことがわかつた。

各試料のメインピークである (lH)面および (200)面の回折線に注目し,その熱処理温度による変

化をFig.34に示す。この結果から熱処理なしの場合,それぞれの被膜の面間隔の歪みは約 0.6%と 大

きい。しかし,熱処理するとTi50A150N膜の歪みは973Kの熱処理で約 0.2%まで大きく減少している

Photographs offlank wear after 1 1 pass.
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のに対して,A170Cr3X膜は約 0.5%と ほとんど変化していなかった。更に高温の H73Kではいずれも

0.1%以下となつておりT聯鳴Ntt A170Cr30N膜ともに本来の面間隔に近くなっていることがわかる。

PVD法で成膜された被膜には膜内に圧縮応力が残留することから,格子定数ヤゴ申びて大きくなる。

したがって,この熱処理による面間隔の変化(縮み)は膜中の圧縮残留応力が熱処理によって除去され

本来の面間隔に近くなった結果と考えられる。また,膜の微′1｀硬度は圧縮残留応力が存在すると見か

け上,高く評価される。これらのことから前述のT聯鳴。N膜の膜硬度が熱処理とともに低下する現象

は,圧縮残留応力が緩和された結果と考えられる。

一方,A170Cr30N膜は973Kにおいては面間隔,膜硬度ともにわず力ヽ こ低下した程度でありほとんど

変化がなく,Ti50A15N膜に上ヒベて耐熱性が高いことがわかる。H73KにおいてはTi50A15N膜と同程度

に面間隔は変化しているが,被膜の回期氏下は非常に小さし、このようなA170Cr30N膜の特性は,刃先

温度の上昇が推測される高速加工やドライカロエに適している可能性が高いことがわかった。

そこで,実際に切肖lll口工を行い TiAN膜に対する優位性を確認した。Fig。 35に被肖J材を SCNI1435

とした切削速度 vc=3∞ Ominにおける正面フライス試験結果を示す。なお,ここでは,AICr合金組

成の異なるA160Cr4N膜 ,A165Cr3N膜も同時に評価した。F遮.35は切削長lPass)に対する逃げ面摩耗

量Vbの評価である。

膜の硬度および圧縮残留応力はほぼ同等であつたが AIの添加量が少ない方の摩耗進行が早く,

A160Cr40N膜および A165Cr35N膜は8 Pass叱嗣 り込み見飛報こ損傷が現れた。一方,これまで多く

の研究で性能が報告されているA170Cr30N膜1螂 傷も見られず,Ti5い葛N膜とほぼ同等の 20 Pass

まで加工できた。しかし,この切削速度 vc=300 Jminの 条件ではTiAN膜に対して優位性が見られ

ない結果となった。

さらに切削速度をあげてvc=400 Cminと し,正面フライス試験した結果をFig.3-6に示九 この結

果からわかるように,H Pass日説点の逃げ面摩耗量はA170Cr30N膜がTi50A150N膜にルヒベてチト常に/Jヽさく

耐肇能性に優れることがわかった。しかしながら,A170CちON膜はさらえ刃と主切れ刃のつなぎ目部分

でのノッカ肇耗が大きい結果となった。

上述の2つのフライス試験の結果から,A170C均ON膜は刃先温度の上昇する高速加工でTi50A150Nに比

べて耐摩耗性の点で優位性が発揮できるといえる。しかしながら,Fig.3て からわかるようにAlmCr30N

膜は切れ刃のエッジ部分でノッチ摩耗が進行する結果となつた。

これは切削初期に膜が剥離した可能性が高く,被膜の硬度が高く靭性が低いため膜が自己破壊した,

または被膜の密着性が低いことがその要因と考えられる。従って,被膜硬度を調整し膜の靭性を向上

させる,または膜の付着力を向上させる必要があると考える。
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3-5 縮

本章ではTiAN膜の代替被膜として検討されている被膜のうちAICrN膜に注目し,その膜特性なら

びに切削性能を評価し切削工具への適用性に関して検討を行つた結果,以下の結論を得た。

(1)973Kおよび 1173K卿 した場合,Ti5嗣50N膜は熱処理することで処田護 とともに硬度

が 14%,20%と大きく低下し,一方 A170Cr30N膜の硬度低下は4%,6%と わずかであり,耐

熱性向上が認められた

② 各 N々aCI型縫 の回折パターンで Ti5♂喝N膜は c200)面に,A170Cr30N膜は (111)面に強配向

しており,熱処理温度 1973Kおよび H73 Klによる回折パターンの大きな変化はTi50Al,N膜 ,

AIЮCr30N膜ともになく,この温度範囲では結晶構造や膜組織などの大きな変化はなしゝ

o As―dOositedの状態ではT貯馬N膜およびA170Cr3X膜の面間隔から推定される歪みは約 0.6%

と大きい。しかし,熱処理するとTi50A150N膜の歪みは973Kの熱処理で約0.2%まで大きく減

少しているのに対して,A170Cr3X膜は約 0.5%とほとんど変化していなし、 1173Kではいずれ

も0.1%以下となつており膜中の圧縮残留応力が熱処理によつて除去された結果と考えられる。

④ 正面フライス試験の結果,AICrN膜中のAlの添加量が少ない方の摩耗進行が早く,これまで多

くけ で雌 が報告されている A170Cr30N膜の耐肇能性が優位であることを確かめた。特に,

刃先が高温となる切肖J速度がvc=4∞ Jminと いう高速度加工においてTi50A157に比べて耐逃

げ闘肇能性が向上できた。

(5)刃先温度が高くなる高速加工において,A170Cr30N膜は耐逃ヤ茄 隣嚢′性が朗 ではあるがノッチ

摩耗が進行する結果となった。これは切削初期に膜が剥離した可能性が高く,被膜の硬度が高

く靭性が低いため膜が自己破壊した,または膜の密着性が低いことがその要因と考えられる。

したがって,膜硬度を調整し膜の靭性を向上させる,または膜の付着力を向上させる必要があ

ると考える。
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第4章 AICrN/TiAINナノ積層膜の切削工具への適用

4-1 縄言

1974年に谷口紀男氏が提唱した「ナノテクノロジー」という用語 Dは,近年よく使われるようにな

り,ナノ構造をもつ材料の創成,応用・用途展開には社会的に大きな関心が寄せられている。素材を

ナノスケールにまで小さくすると,量子効果と呼ばれる特殊な現象が発現しバルクの状態とは異なる

特異な材料物性を示すことが様々な分野で研究,報告されている。特に半導体分野では量子丼戸レー

ザーが実用化され,金属超格子では光磁気メモリ材料として優れた特性を示す ⅣCo多層膜や巨大磁

気抵抗効果 (GⅣR:GiantMaglleto Resistivc c■ ctlを示す Co/Cu多層膜などが開発されている。

一方,セラミックス薄膜の力学的物性に関する先駆的な研究としては,1987年に U.Hchnttsonら

がMgO基板上にTNAN超格子膜をスパッタリング法で成膜し積層周期λとビッカース硬度の関係を

報告した例がある
'。
この報告では,TN/VN超格子膜硬度は同習周期に依存しλ=5.211111において最

大ビッカース硬度約 55CXlが得られるとされ,この値は積層膜の構成材料であるTNおよび VNの判習

膜硬度の 2倍以上となるものである。

上述の人工的な超格子は,通常,単結晶基板表面上に分子線ェピタキシー法 (NIIBE:Molccular ttcarn

Epit■y)や有機金属化学気相エピタキシー法 (MOVPE:Meta1 0rganic Vapor Phasc tti● v)な どの手法

を使つて,一原子層毎に複数の種類の原子を積層させるエピタキシャ羽嘆が一般的である。しかし,

本研究で対象とする切削工具へのコーティングを考えた場合,生産性・コストの面でこれらの製法を

検討することは現実的ではない。

Table 4-l Phvsical structure of Ti】 ヾand AIN rllllls.

TiN 三 norrnal phase

normalphase
a=0308
c=0.493

a=0412・

(30%)
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Turning holder

A:Cr
cathode

Arc
power supply

Arc
power supply

heater

DC power supply

Fig.4-1 Schematic diagram of deposition apparatus for superlattice.

一方,本研究で用いているカソー ドアーク式イオンプレーティング法で調漠されたヽ |ぶ多結晶

膜においても歪み整合により積層周期 λ=2.511mで硬度異常が発現するとの報告がある
341。 この高硬

度化のメカニズムとして,Table 4 1に示されるように常温潮王でTIN膜はNaCl型結晶構造,AIN膜

がウルツ鉱型結晶構造をとるが,異常硬度を示す積層周期 λ=2.5 nrnにおいてAIN膜は高圧相である

NaCl構造をとつており,各格子定数から予想されるミスフィットは約 3%で あるが部分的にTiNと

AIN力 歪`み整合する点を挙げている。この幸反告のように必ずしもエピタキシャノL/1莫でなくともrlmオ

ーダーの構造を取ることで多結晶膜でもナノ効果は期待できTiAN/VNつ ,CN/7Nめ ,卜 SちN4/nC‐ TiN 9,

CrN/AIN。 ,■隷 ISNxOなど色々な材料系でナノ超多層膜が検討されている。

そこで本章では前章で明らかとなった高速加工においてAICrN膜は耐逃げ面摩耗性が良好ではある

がノッチ摩耗が進イテする課題に対して,切削初期に膜が剥離した可育旨性が高いと考えた。これは,被

uum pump

工

Ｔ

-48¨



膜の硬度が高く靭性が低いため膜が自己破壊した,または膜の密着l■が低いことが原因と考えられる。

そこで,膜硬度を調整し膜の靭性を向上させる,または膜の付着力を向上させることを目的とし,耐

酸化特性はAICrN膜に比べて低いが密着性と靭性に優れるTiAN膜と組み合わせたナノ積層膜をカソ

ードアーク式イオンプレーティング法で形成し,その特性および切削工具への適用性に関して検討を

行つた。ナノ積層膜とは1層の厚さを数 IImと し,数 100から数 10∞ 層繰り返し積層した構造を有す

る膜のことである。

4-2 実験方法

4-2-1 成膜方法と物性評価

本研究のAICrN/TiANナ ノ積層膜の作製は F進.41に示す蒸発源として劇ボL合金および Ti炒蝙

合金を用い,斑ガスを用いた反応性のカソードアーク式イオンプレーティング法で行つた。成膜条件

をTable牛2に示す。基板を設置した回転テーブルを4 11pmで回転させることにより,基板がTiAl合金

の蒸発源に向いた時にはTiAN膜が,AICr合金の蒸発源に向いた時にはAICrN膜が形成され,結果,

交互にTiAN膜とAICrN膜が基榎上に積層される。しかしながら,その中間の位置では両組成が混合

した状態となり明確な膜界面は得られない。また,蒸発速度 (アーク前 とテーブル回転速度の調整

によリー層の膜厚を制御した。

膜の物性を評価するため, ミラーポリッシュにより算術平均表面粗さlklが 0.01卜皿以下となるよ

うに調整されたWC℃o系超硬合金基材 (ЛS K10,1311m× 13111m× 3111m),お よび切削工具 (ЛS P20)に

基板一カソード間距離を150 mmと して3脚mの被膜を成膜した。

膜の硬度はベルコビッチ圧子を用いたナノインデンテーション法により,基材硬度の影響を考慮し

て膜の斜め断面の上音限こおいて測定荷重 19.6五Nで評価した。なお,測定は7回行いその平均値を膜

硬度とした。測定サンプルの概略をFig.4つ に示す。

Ar gas plasma bombardment A,ClNffiAlN deposition

Ar gas pressure 7.8 Pa

Bias voltage -1000V

Temperature 873 K

Time 30 min

Target

N2 gas pressure

Arc cunent

Bias voltage
Temperature
Time

A170Cr30

TLOAL0

2.6 Pa

100A
‐50V→ ‐150V
873K
100 min

Table 4-2 Deposition conditions of AlCrl$/TlAlN films.

-49-



Ｓｋｅｗ

ｍｉｒｒｏｒ

山

（

）

Coated insert
(Mirror polished SNGN120408)

Fig.4-2 Preparation of indentation hardness test piece.

膜の酸化特性評価はサンプルとしてPt基板上に3脚mのコーティングを施したものを用い,大気中

での昇温過程の重量変化をT(}DTAlacHnal釦 血rDttК面J■emal Anttds:熱重量測定一示差

熱分析法)により測定した。測定範囲は室温から 15KXl℃までとし,109G血 の昇温速度とした。

また,大気炉で 950℃まで力日熱後 30 min保持した後,室温に取り出し徐冷したサンプルの表面観察

を行つた。加えて,光加熱式サーモリフレクタンス法による熱浸透率測定を行つた。

熱浸透率b[J・ s・ 2・ mつ。(句は,

b:JkpC (4 - L)

C:比熱容量 [Jokg l。 (1]

であり,熱伝導率と密度と比熱の積の平方根で表わされる指数である。この式(41)から一般に熱浸透

率の小さい材料は熱伝導率が小さいと言えるので,耐熱遮断性の観点で用いた。

膜の密着性は AE(アコースティックエミッション)付きスクラッチテストによる剥離臨界荷重で評

価を行つた。測定には先端半径 200脚mのダイヤモンド圧子を用い,荷重レートlKXI N/min,ス キャン

スピード101-/minの条件で行つた。なお,臨界荷重は測定したAE信号に加えて実際にスクラッチ

痕を顕微鏡観察し膜が剥離した点を臨界荷重値とした。

4-2-2 田縮残留応力と徹細構造評価

2章の方法と同じく圧縮残留応力は,侵入深さが一定となるように調整された s♂ Ψ法による評価

を大型放射光施設 (SPring… 8)の BL16XUを用いて実施した(課題番号 2KX15B5030)。

膜の微細構造評価は,膜断面の ■M(Transmisdon EICCtron MicrOSCOw:透 過型電子顕微鏡法)と

Load:19.6mN

．．。」”一）

ヘヤ35 μm
Cross section
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班D⊂口団山豆onコeCtrOn⊇inction:透過電子線回折法)に よる微小領域の結晶構造評価 ,

EDS(Energy⊇ ispniVC X‐ray助
“
mSCOpy:ェネルギー分散型 X線分光法)による組成分析を行った。ま

た,合わせて断面のSIMttcaming lonMiCrOscopc lnage:走 査イオン顕微詢の観察およびEBSP解析

lElmon旦配嗜cattCring2attm:電 子後方散乱回折像淘 も行つた。

4-2-3 切削性能評価

本研究の切削評価は立型マシニングセンタで行つた。切削条件を Tableケ3示す。被削材を

SCM435CHB230),カ ッタ径 16Cn,切削速度 vc=350 Nmin,送 り速度 &=0.2側面t,軸方向切込み

ap=2m,セ ンタカットによるドライカ日工とした。なお,被削材形状は,幅 1501111m,長 さ30011111m

のブロックで,1平面を加工した状態を l Passと定義した。

加えて,Tabb 44に示す条件で,切削速度vcのみを230 mmin,3CXl dmin,350umin,Ixl dmin

と変化させて切削評価を行い,工具の逃げ面摩耗が 0.2 rlllmに達した叱点の切削距離を工具寿命と定義

して V―T線図 (切肖J速度と輸 の関係)を作成した

また,切れ刃の信頼円 を目的とした切肖J条件をTabbケ5に示す。被肖J材をS50C(IB2∞ ),カ

ッタ径 160-,切削速度 vc=180 mmin,送 り速度セ=0.45 mCt,軸方向切込み ap=21111m,セ ンタカ

ットによるドライカロエとした。なお,被削材形状は幅 155111m,長 さ300 mmのブロックで繰り返し負

荷が刃先にかかるように91眈mの穴が 12111nピッチで3“個あけられており,欠損が生じた刃先の

割合を破損率として評価した。なお,この方法は刃先の強度を反映した工具の信頼陛評価法であると

考えている。

Table 4-3 Cutting parameters of milling test.

Too: Cutter FPG4160R(9160 mm)
:nserti SDEX42MT

Workmaterial
Cutting speed
Feed rate
Axial depth of eut
Radial deplh of cut
Lubrication

SCM435
350 rn/min

O.20 mm/t

2mm
100 mm
Ory
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Table 4-4 Cutting parameters of V-T curves.

Too: CutterWG04160R(9160 mm)
inserti SEET13T3ACSN―G

Workmaterial
Feed rate
Axialdepthof cut
Radial depth of cut
Lubrication

SCM435
0.3mm/t
2 rnm

150rnm
Dry

Table 4-5 Cuttlng parameters of nilling test.

Tool

Workmaterial
Cutting speed
Feed rate
Axial depth ofcut

熱 dial depth oFcut

Lubrication

Cutter WGC4160R(91 60 rnrn)
inserti SEET13T3ACSN‐C

S50C
180m′競in

O.45 mm/t

2 rnrn

150 mrn

Dry

4-3 螂 果

4-3-1 物悩評価結果

膜の物嚇 果をTable tt6にまとめる。膜硬度は,Fig.4-3に示すようにTiAN膜の40 GPaから

AICrN/riANナ ノ積層膜は56 GPaとなり,40%高硬度化していること確認した。

TG DTAに よる膜の酸化特性評価では,Fig.44か らわかるように,膜の酸イヒ開始温度はTiAN膜

の場合 1098Kで AICrN/TiANナ ノ積層膜は 1233Kであり135K向上した。また,AICrN/TiANナノ

積層膜の方が重量変化の傾きが緩やかであり,酸化の進行が遅いことがわかる。この結果,完全酸化

時の温度はTiAN膜が 1223K,AICrNriANナノ積層膜が 1423Kであり2CXI Kの向上が見られた。
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合わせて,大気炉で 1223K,30 min保持した後,室温に取り出し徐冷したサンプルの表面観察結果

をF壇.45に示す。この結果から,この温度でTiAN膜は完全に酸化しており超硬母材も著しく酸化

が生じているのに対して,AICIN/TiANナ ノ積層膜の外観はテスト前の状態を維持できており断面観

察の結果,酸化は膜の最表面で止まっていた。

熱浸透率測定結果をFt.4く に示す。熱浸透率とは熱伝導率との相関が強い特性であり,=般に熱

浸透率の小さい材料は熱伝導率が小さいと考えられる。この結果からわかるように,AICrN/TiANナ
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(a)TIA:N      (b)A:CrN    (c)A:CrN′ 面Al鉗
nanomulJlayer

Fig.4-3 CoEnparison of nano―illdentation hardness of rllins.

Table 4-6 Characteristics of AICrN/TiAIN coating.

Coaling Hardness
Oxidatton

temperature
Residual
stress

Adhesion

TiAIN 40GPa 1223K -0.7GPa 73.8N

AICrN 49GPa 1400K (-4.6Pa) 62.3N

AICrN/TiA!N 56GPa 1423K 1.9CPa 76.7N
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Fig.4-4 The result of thermogravimetric analysis.

Ftg.4-5 Microphotographs of lnsert after oxldation

(c)A:CrN′ TIA:N

nanomu:alayer

test(1223■ 1 30 ntin).

ノ積層膜はTiAN膜に比べて熱浸透率が36%月 さヽいことがわかつた。

AEスクラッチテストによる剥離臨界荷重で密着性評価を行った結果をTabb 4 6に S、 剥離臨界

荷重はTiAIN膜で73.8N,AICrN膜で62.3N,AICrN/riANナノ積層膜で76.7Nであつた。

4-3-2 圧縮残留応力と徴細情造評価結果

TiAIN膜および AICrN/TiANナ ノ積層膜の圧縮残留応力の深さ分布測定結果をF逗.ケ7に示す。こ

こで残留応力値のマイナス側を圧縮残留応力と定義し絶対値で説明する。この結果からわかるように,

両被模とも膜中の応力は基材から表面に向かつて応力値が傾斜的に大きくなつており,TiAN膜は表

面から0.8卜mで極大値 1.7 GPaを とり,一方 AICrN/TiANナ ノ積層膜は表面から1.8岬 で極大値 2.8

(a)befOre test (b〕7oA:N
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GPaであつた。このように応力が深さ方向に変化しているのは,2章でまとめたようにコーティング

中に基版いイアス電圧を -50Vから -150Vに畑 膨研ヒさせた結果と考える。その結果,膜中の平均

圧縮残量応力もAICrN/「IAINナノ積層膜は 1.9 GPaで単層の TiAIN膜に比べて 12 CPa大きくなった
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functlon of problng depth.
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また両被膜とも膜表面から1脚mの範囲では応力が減少していることがわかる。

Fig。 牛8(→ に低倍率の断面TEM観察結果を示すが,この写真からAICrN/TiANナ ノ積層膜は直径

50～100111mの針状の粒子によつて構成される多結晶膜であることがわかる。次にFig.48o示す高

倍率の班M像からAICrN膜 とTiAN膜が明暗の層状のコントラストとして現れており,約 5 rlmの多

層構造 (積層周期 λは約 10m)になつていることがわかる。

Fig.48(c)に ■Dによる微小領域の結晶構造評価を行つた結果を示す。このAICN/TANナノ積

層膜内ではBl構造lNaCl動 の回折パターンが得られ,(lH)面の配向を保つたまま膜成長している

ことがわかる。しかしながら,回象,｀ターンはリング状に近く,結晶粒は微細で多結晶化しているも

のと考えられる。

Fig.牛9(→ に I‐IAADF SⅢ M観察し Zコントラス像 (原子番号Zの 2乗に比例して得られるコント

イI塗‖)
AiCrN

(bright)

(a) Large magnification of TEM observation (b) Low magnification of TEM observation

Fig.4-8 Cross sectional TENI image of AlCrNiTiAl\ nanomultilal'er film rvith a period 10nm.

Bright lal'er = AlCr\, dark la1'er = TiAl\.
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ラスト)を,Ft.4つ (の 中の青線で示すTiAN膜とAICrN膜を横切る方向でのEDSライン分析測定し

た結果をF逗.49oに 示す。この結果から,膜を構成する金属元素Ti,Al,Crのそれぞれが比較的

緩やかな組成変調構造になっていること,およびAlと Crの変調周期が同一であることからTiAN膜

とAICrN膜が数 lllmの厚みで界面での組成変調層を含みながら交互に積層していることが確かめられ

た。

次に,AICrNriANナ ノ積層膜の膜断面の駆M観察結果をFig.牛 10(の に,EBSP解析結果をFig.

牛10oに示す。33SPの結晶配向マッピング解析から膜の成長にしたがつて粒径が変化していること

がわかる。膜の下層約 lβ 付近,すなわち基板バイアス電圧が -80～ -1∞ V付近までは 200)配向で

粒径は200～50011m程度で粗粒である。膜の中央付近,すなわち基板バイアス電圧が lCXl～ -120V

付近で配向̀性が (200)か ら (lH)へ変化するとともに粒径が微細化している。さらに新 バイアス電

圧が -120V以上となる膜の上層 1ん の所では粒径が約50 rlm程度に微細化し (lH)配向となることが

わかった。

(a) HAADF-STEM observation rJrstarrce la'u',

(b) EDX line microprobe analysis

Fig.4-9 Cross-sectional HAADF-STENI image of AlCr\/TL{l\ nanomultilayer films and
it's EDX line microprobe anall'sis.
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(1 1 1) orientation

grain size - 50 nm

transition zone

(a)ReflediveSEMimage (b)oberudbndstudyofEBSP

Fig.4-10 Cross-sectional reflective SEM image of Ti-Al-N films at linearly ramping
substrate bias from -50 V to -150 V and observational stud;" of f BSP.
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4-3-3 切削性能評価結果

被削材をSCM435と した切削速度 vc=350耐mmの正面フライス試験結果をF逗.牛Hに示す。この

結果からわかるように9 Pass時点の逃げ面摩耗量はAICrN膜がTiAN膜に比べて崚 ′ヽヽさく耐摩耗性

に優れるものの,さ らえ刃と主切れ刃間でのノッチ摩耗が大きい結果となった。よって,AICrN膜は

12 Pass時点で逃げコ肇耗は0.H mm程度であったが大きなノッチ摩耗が発生していると判断しここで

評価を終了した。一方,AICrN/TiANナ ノ積層膜はノッチ摩耗もなく,逃げ面摩耗も18 Pass時点で 0.12

111m程度の正潮肇耗であり熱亀裂も少なくさらに切削延長可能な状態であつた

Fig.4-12に被肖J材をSCM435と し,AICrN/TiANナノ積層膜とTIAN膜をコーティングした工具の

V―T線図を示す。この結果からvc=230 Jminの汎用的な切削速度においてもAICrN/TiANナ ノ積層

膜はTiAN膜に対して長寿命である。さらに高速加工条件となるとその優位性は増し,vc=300 mmin

では約 2倍の寿命差,vc=400 mminではその差は約 4倍となる。

F進.ケ 13に切れ刃の信頼性評価を目的に,刃先に繰り返し負荷のかかるように多数の穴のあいた被

削材 S5CICのフライス試験結果を示丸 この結果から,TiAN膜に比較して AICrN/TiANナノ積層膜

をコーティングした工具の破損率は約 1/4に減少しており,刃先強度の向上が確認できた。

Photographs of flank wear after 9 pass.

Fig. 4-11 Flank wear as a function of cutting length for three kinds of films (vc=350 m/min).
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Fig.4-13 Percentage of broken inserts in hard milling tst.

4-4 考察

AICrN膜は耐熱特性がTiAN膜に対して優位で特に高速加工においてTiAIN膜に対して耐逃1ヽ摩

耗性が良好ではあるが,ノ ッチ摩耗が進行するため結果としてTIAN膜に対して切削工具寿命延長で

きないという課題が前章であった。この原因として被膜の硬度が高く靭性が低いため膜が自己破壊し

た,また国嘆の密着性が低いため切削初期に膜が剥離した可育旨性が高いと推定した。

そこで,膜硬度を調整し膜の靭l■を向上させる,または膜の付着力を向上させることを目的とし耐

酸化特性はAICrN膜に比べて低いが密着性と靭 l■に優れるTiAN膜と組み合わせてナノ積層膜を形成

し,その特性および切削工具への適用性に関して本章で検討を行つた。
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F地.ケHに示す SCM435を被削材とし切削速度 vc=350 0minで正面フライス試験した結果からわ

かるように,AICrN膜は9 Pass時点ですでにさらえ刃と主切れ刃間でのノッチ摩耗が大きい結果とな

つた しかし,狙い通りAICrN/riANナ ノ積層膜はノッカ転 が抑制され,逃げ面摩耗も 18 Pass時′点

で正常摩耗な状態で0.121111m程度であり,TiAN膜に対しても耐摩耗性と耐熱亀裂性の点で優位な結

果が得られた

合わせてF遮.牛 12の VT線図から,vc=230 Nmin-4KXl mminの 間で常にAICrN/TiANナ ノ積層

膜はTiAN膜に対して長寿命を示すことがわかった。切削工具の摩耗に関して実際の切れ刃部分は高

温,高圧状態であり,その場観察が困難なことから詳細な現象は完全に理解されていないが,大きく

はアブレシブ摩耗に代表される機械的肇耗と酸化,拡散や凝着に代表される化学的摩耗に分けられる。

vc=230 Mminという今日では汎用的な切削速度において刃先温度は H73K前後と推定され,この

速度域ではAICrN/riANナ ノ積層膜のTiAN膜に対する優位性は低いものの,Fig。 43に示されるよ

うにAICrN/TiANナ ノ積層膜の硬度は 56 GPaで TiAN膜に対して40%高破 化していることからア

ブレシブ摩耗を抑制できたことが要因と考える。

さらに高速加工条件となるとAICrN/TiANナ ノ積層膜の優位性1増しvc=3∞ Jminで,訴句2倍の

寿命差,vc=400 Mminで はその差は約 4倍となる。これはこの速度域において刃先の温度は1223K

を上回り1273K以上になっていると推定され Fig.44や Fig.45の結果からTiAN膜は完全酸化の状

態となっており,切肖lll日工中に膜表面に生成した酸化物がアブレシブ摩耗により脱落することで膜の

摩耗が進行し耐摩耗性が急激に低下したものと考える。

Fig。牛6の熱浸透率測定結果から,AICrN/TiANナ ノ積層膜はTiAN膜に比べて熱浸透率が36%ガヽ

さく,すなわち熱伝導率が小さいと考えられる。 したがつて,熱遮断性能に優れるコーティングであ

ると言え,この点も刃先温度が 1223Kを超える,すなわちvc=300 mminを超える高速加工でTiAN

膜に対して優位な結果が得られた一因と考える。これらAICrN/TiANナ ノ積層膜の耐熱特性の結果は

AICrN膜の特性の効果によるところが大きいと判断しているが,被膜全体ではTiAN膜が約 1つ 含ま

れることによる特性の低下が少ないことは llmサイズの超湖嘆の積層による膜界面の増加と針状微細

組織による効果が寄与しているものと考える。

AEスクラッチテストによる剥離臨界荷重評価の結果をTable 4 6に示す。剥離臨界荷重はTiAN膜

で 73.8N,AICrN膜で 62.3N,AICrN/riANナノ積層膜で 76.7Nであり,この結果から判断すると

AICrN/TiANナノ積層膜は膜硬度と残留圧縮応力が高いものの密着陛についてはTiAN膜とほぼ同等

でありAICrN膜に比べて23%向上できている。しかしAICrN膜鱗 生したノッチ摩耗に対して,

AICrN/TiANナ ノ積層膜による摩耗抑制はこの密着性の要因のみではないと考える。

そこでAICrN/TiANナ ノ積層膜の構造および物性面からAICrN膜鱗 生したノッチ摩耗の抑制およ
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び Fig.413に示 した刃先の耐欠損性向上に関して考察を行つた。まず, これらの特性向上は

AICNノTANナ ノ周層膜の靭性(または強度)向上によるものと考えた。膜の靭ll_を向上させるために

はFig.414oに図示したように膜の表面から入るクラックの発生と伝搬を抑制して膜中で起こる破

壊を抑える必要がある。その抑制法として,Ft.414(り に示す大きな圧縮応力の導入,Fig.414(c)に

示す超多層構造の適用が有効と考えている。

まず,Ft.47に示切王縮残留応力の深さ分布測定結果からわかるように,AICN/TittNナ ノ積層膜

中の応力は基材から表面に向かつて応力値が傾斜的に大きくなつており表面から 1.8 μmで最大圧縮

応力 2.8 GPaであつた。一方,TiAIN月莫も同じように応力が変化しているが最大応力は 1.7 GPaでその

位置は表面から0.8「lm深さであつた。このように膜の表面に向かつて残留応力が大きくなるのは,コ

ーティング時の基板バイアス電圧を被膜の成長に合わせて -50Vから -150Vに勾配変化させた結果

と考える。また,膜中の平均圧縮残留応力もAICNノTAINナノ積層膜は 1.9 GPaで単層のTiAIN膜に

比べて 1.2 GPa大きくなっており, このことが被月莫の靭`l■向上に至った 1つの要因と考える。

次に,F遮.牛8(a)に示す断面TEM写真からAICN/TANナノ積層膜は,直径 50～ lCXl rlntの金十状の

粒子によつて構成される多結晶膜であることがわかる。特に下層から上層に向けて微細化している。

A部の拡大であるF遣.48oに示す高倍率の■]ⅣI像から,AICrN膜 (明層)と TiAN膜 (暗層)が明暗

の層状のコントラストとして現れており,約 5rlmの超多層構造 (積層周期 λは約晰m)になっている

ことがわかる。それは Fig.牛9oに 示す HAADF STEM観察の Zコ ン トラス像からもA10NノTiAN

ナノ積層の超多層構造が確認できる。TiAIN膜とAICrN膜を横切る方向での EDSライン分析沢1定した

結果 Fig.491b)か ら,膜を構成する金属元素■,Al,Crのそれぞれが比較的緩やかな組成変調構造

になっていること,Alと Crの変調周期が同一であることからTiAN膜とAICrN膜が数 rlmの厚みで ,

(a) compressive residual stress

crack

嘱lm

substrate

(b) Monolayer films

crack

substrate

(c) Nano-multilayer films

preventing a crack.Fig.4-1.1Schematic diagram of technique for

crack

匡=)  ぐ=コ
弓>  ← 輌lm
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界面で組成変調層を含みながら交互に積層していることが確かめられた

Fig.牛8oに 示す■Dによる微小領域の結晶構造評価結果から,このAICrN/TiANナ ノ積層膜内

ではBl構造KNaCl[り の回折パターンが得られ,(lH)面の配向を保つたまま膜成長していることが

わかる。しかしながら,回折パターンはリング状に近く結晶粒は微細で多結晶化しているものと考え

らオしる。

さらに,AICrN/riANナ ノ積層膜の膜断面B3SP解析を行つた。結果をF地.牛100に示す。EBSP

の結晶配向マッピング解析から膜の成長にしたがって粒径が変化していることがわかる。膜の下層約

13付近,すなわち基板バイアス電圧が -80～ 1∞ V付近までは 2∞)配向で粒径は2CXl～ 5CXl llm程

度で粗粒である。続いて膜の中央付近,すなわち基板バイアス電圧が -1∞～ -120V付近で配向性が

2Xl)から (lH)へ変化するとともに粒径が衡 町ヒしている。この領域は配向性の遷移領域と考えら

れ,結晶性が悪いまたは結晶に歪みが多く導入されているなど詳細はわからないが特定の方位に配向

した結晶粒が少なし、

基板バイアス電圧が -120V以上となる被膜の上層 1ん の所では粒径が約 50 rlm程度に衡 財ヒし

(Hl)配向となることがわかった。基板バイアス電圧を変化させることで膜の成長中に組織が微細化す

ることは第 2章においてTiAN膜で示したが,Ilmオーダーの AICrN/riANナノ積層膜では更に粒径

が微細し被膜の表面近くではTiAN膜粒径の約 1/4と なる5011m程度になることがわかった。

このように llmオーダーの超多層構造であることが被膜の靭性向上につながったものと考える。そ

の結果,Fig.牛 13に示す切れ刃の信頼性評価でTiAN膜と比較してAICrN/TiANナ ノ積層膜をコーテ

ィングした工具の破損率は約 1/4に減少したものと考える。

Tabb牛5の切削評価において,刃先欠損に至る直前の刃先断面を駆M観察した結果をF地 .牛 15に

示す:この結果からTiAN膜では膜の表面(すくいDには被削材の溶着があり,被膜に亀裂が発生し

ていることを確認した。このように欠損の前駆現象としてまず被膜に亀裂が発生し,続いて被削材の

溶着と膜の破壊,脱落が起こつているものと考える。一方,AICrN/TiANナ ノ積層膜では溶着および

亀裂の発生は確認できなかった。

さらにTablc牛 5の切削評価における切削長とAICrN/TiANナ ノ積層膜の積層周期 λの関係を調べ

た結果をF逗.ケ 16に示丸 この結果から,積層周期 λが1011m以下の時,TiAN膜に対してAICrN/TiAN

ナノ積層膜の刃先強度が向上するが,積層周期 λが 1611m以上となると優位性が認められない結果と

なつた。以上のことから,完全には分離できないが高圧縮残留応力および膜粒径の llmオーダーの微

糸町ヒとlllmォーダーの層厚による超多層構造が AICrN/TiANナ ノ積層膜の被膜靭性の向上に大きく寄

与したものと考える。
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4-5 縮

本章では前章で課題となったAICrN膜の膜硬度を調整し膜の靭性を向上させる,また□嘆の付着力

を向上させることを目的とし,カ ソードアーク式イオンプレーティング法で耐酸化特陛は AICrN膜に

比べて低いが密着性と靭性に優れるTiAN膜とAICrN膜とを組み合わせたナノ積層膜を形成し,その

特性および切削工具への適用性に関して検討を行つた結果,以下の結論を得た。

(1)AICrN/TiANナノ積層膜の硬度は 56 GPaで TiAN膜に対して40%高硬度化していることを確

かめた。

② 膜の酸化開始温度はTiAN膜の場合 1098K,AICrN/TiANナノ積層膜は 1233Kであり135K

高くなった。さらに酸化の進行が遅く,完全酸化時の温度は TiAN膜が 1223K,AICrN/TiAN

ナノ積層膜が 1423Kであり,200Kの向上を確認した カロえて,AICrN/TiANナ ノ積層膜の熱

浸透率はTiAN膜に比較して 36%ガ さヽく熱遮断性能に優れると考えられる。この高温での被

膜特性の向上が高速加工での耐摩耗性向上に寄与したものと考える。

c)AICrN/TiANナ ノ積層膜中の応力は基材から表面に向かつて応力値が傾斜的に大きくなってお

り,表面から 1.8脚nで最大圧縮応力 2.8 GPaであった。また,膜中の平均圧縮残留応力も

AICrN/TiANナ ノ積層膜は 1.9 GPaで単層の TiAN膜にルヒベて 1.2 GPa大きくなっていること確

かめた。

④ AICrN/TiANナノ積層膜は膜硬度と残留圧縮応力が高いものの,密着性については剥離臨界荷

重がTiAN膜とほぼ同等の76.7Nであり,AICrN膜に比べて23%向上できた。

(5)AICrN/TiANナ ノ積層膜は直径 50～ 1∞ nmの針状の粒子によつて構成される多結晶膜であり,

AICrN膜とTiAN膜が約511mの厚みで(積層周期 λは 1011m),界面で組成変調層を含みながら

交互に積層していることを確かめた。

⑥  Ⅱ3SPの結晶配向マッピング角弔析から,被膜の成長にしたがつて粒径が変化しており,膜の下層

約 lβ 付近,すなわち基板バイアス電王が -80～ -1∞ V付近までは c00H酉己向で粒径は 2CXl～

5CXl llm程度で粗粒である。膜の中央付近,すなわち新 バイアス電圧が -100～ -120V付近で

配向性が o00mから (lH)へ変化するとともに,粒径が微細化する。さらに基板バイアス電圧

が 120V以上となる膜の上層 1ん の所では,粒径が約 50111m程度に微細化し,(Hl)酉己向とな

ることがわかった。

(7)AICrN膜で課題となったノッチ摩耗ならびに被膜の低靭性に対しては,AICrN/TiANナノ積層

膜の高い圧縮残留応力付与,5011m程度の膜粒径の微細化および 1層の層厚が 5 rlmで異種界面

が増加したことによる複合的な効果で改善できたものと考える。
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第5章  DLC膜のアルミニウム合金 ドライ切削工具への適用

5-1 鯖

近年,航空機部材,自動車関連部品,「 産業や電器製品関連部品での軽量化のためアルミニウム合

金の使用が大幅に増えており,前章などで検討した鉄系材料1動日えてアルミニウム合金のドライ加工

に対するニーズも高まっている。しかし,アルミニウム合金のように軟らかいが非常に凝着しやすく

構成刃先が生成されやすい材料に対しては特に工具刃先への被削材の溶着が課題となるため,高温で

の耐摩耗性や被膜の安定性向上ではなく被削材との非親和性という観点が最も重要であり,被膜材料

としてダイヤモンドライクカーボンlDi狙∞dtikecarbOn以後DLCと呼Э膜が注目されている。

DLC膜は炭素を主成分とするアモルファス(非晶Ю 薄膜の総称であり,Fig.51に構造と成膜法を

示すが同じく炭素から合成されるダイヤモンドやグラファイトと比較される場合が多し、DLC膜はア

モルファスゆえ平面平滑で因肇察係数を有するなどその優れたトライボロジー特性 Dから,特にしゅ

う動部品を中心に産業への応用が数多く進められている材料であるの。

DLC膜は上述の低摩擦係数だけではなく,ダイヤモンドほどではないが他のセラミックス薄膜に比

Fig. 5-1 Comparison of structure and deposition method of DLC.

Diamond DLC
rDiamond_1:ke Carbonヽ

Craphite

Structure

sp3+sp2

Method
Piasma CVD

(nOn―equ‖ibrium process)

Plasma CVD,

ぃ。n」鵠絣駄
懸
酪ces⇒

Thermal CVD
(equilibrium process)

Precursor
Hydrocarbon gas
and Hydrogen gas

Hydrocarbon gas
or carbon vapor

Hydrocarbon gas

Temperature 700°C≦ RT～200°C 1500°C≦
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べて高硬度で耐凝着性能にも優れることから,近年,切削工具に対しての研究も行われているが,DLC

膜の効果が認められたとする報告
351がぁる一方で効果が認められないとする報告 0もあり,実用化の

例は非常に少なし、その理由は,それぞれの研究において被削材や切削条件が異なることに加えて,

実際に評価しているDLC膜の構成元素や構造が後述の点で大きく互いに異なることに起因する。

まず,F進.5つ に日本国内で入手可能なDLC膜の比較を示す。これからわかるようにDLC膜の特

性は構成元素(水素含有の有無や金属添加など),その製法 lCVD法//TVD法)や作製条件に強く依

存し,現在,多種多様なDLC膜が存在することが知られている781。 FL.53に DLC膜の成膜法をま

とめるが, これまでのアルミニウム合金切削用DLC膜を見ると次の3つに分類することができる。

(1)水素を含有する硬度 25～35 GPaの水素化アモルファスDLC cOD

メタン,アセチレン,ベンゼンなど炭化水素ガスを原料とするイオン化蒸着法やプラズマCVD法

で成膜されており,月卿享1～2 Fn'巴度のコーティンえ

(2)水素を含有しない硬度
"～
80 GPaの水素フリーのアモルファスDLC oo

グラファイトターゲットを用いたカソードアーク式イオンプレーティングイオンプレーティング

法¬就膜される膜厚 0.1～ 1脚m程度のコーティンえ

Maker A B C D E F G

Method Plasma enhanced CVD Sputter Arc ion plating

Structure

3ross sectional

structure

爾び
H

Ｈａ・
Ｃ

ＳｉＣ

Ｔｉ

ヽ
‐
C/C

VヽC
Cr

ロ
キ

C

目」隅び
Thickness [uml ^vコ (1卜3

´ヽ 1 -3 -1 ～ 1 ～15

Componentof DLC C,H C,日 ,Si C.H Ct W,H C,H C C

Hardness

(Hk)

low

(1500)

low

(1600)

medium

(2100)

low

(1000)

medium

(2100)

10w/high

(1500/4500

high

(3700)

Smoothness

(Ra〔 いml)

“

０１

９。
０

900d

(<001)
900d

(<001)

fair

(0015)

good

(<001)

ｅ

　

＞

ｉ‐ｕ

α

ａ

　

＜

ｅ
　
＞

‐‐ｕ

α

ね

＜

Adhes!on good good good excellent excellent excellent fair

Friction coefficient 009 003 014 010 008 009 014

Wear resistant good good good fair good fair fair

Wear mating material small small small small small large large

Fig. 5-2 Comparison of DLC Films.
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Process Plasma CVD lon deposition Sputtering Cathodic arc ionplating

Apparatus

Carbon

source
Hydrocarbon gas Hydrocarbon gas Solid carbon Solid carbon

F:im

a‐C:H

Meta卜 containing

a‐C:H

a‐C:H

a‐C
Meta卜 containing

a‐C:H

a‐C

Remarks
Smooth surface

Applicable to
insulator

Smooth surface
Easy to dope with
another materials

High hardness

Rough surface

Fig. 5-3 Tp'pical deposition processes of DLC film.

(3)金属姉 る硬度 8～20 GPa¨ DLC obOH/M←ac:D

金属元素ターゲット(W,Ti,Cr,siな ど)を用いた炭化水素ガス中のスパッタリング法やスパッタ

リング法と炭化水素ガスを用いたイオン化蒸着法 (またはプラズマ CVD法)を複合させたプロセスで

成膜される膜厚 1～4 HImの傾斜構造または積層コーティンえ このDLC月莫の場合,TiC,TiCNや TiAN

などの硬質被膜上に積層調摸されることが多い。

そこで本章では,カ ソー ドアーク式イオンプレーティング法による最も高硬度な DLC膜を超硬合

金工具に成膜しアルミニウム合金に対する切削評価を実施した。さらに工具損傷と被削材の面品位を

調べて,DLC膜のアルミニウム合金切削工具への適用性を検討した。また,DLC膜の トライボロジー

特性に着日し工具と被削材間の摩擦係数が切りくず生成過程に与える影響を定量的に把握するため,

有限要素法を用いたシミュレーションも合わせて試みた。

5-2実 験方法

5-2-1 崩膜方法と物性評価
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本研究ではFt.5`に示すカソードをグラファイト(東洋炭素製 :I←510U)と し,カ ソードアーク式

イオンプレーティング法を用いた。DLC膜の機械特性, しゅう動特l■を評価するため, ミラーポリッ

シュにより算術平均表面粗さ(R)が 0.01 Hlll以下となるように調整された WC Co系超硬合金基材

(ЛS K10,13Ⅲ‐ 13m×3mm)および切削工具にTablc 5 1に示す条件でDLC膜を調嘆した。なお,

Bombardment

Cathode Cr
Arc current 40 A
Bias voltage -1000 V

Time 2 min

Cathode
Arc current
Bias voltage

Time

Graphite
804

-50 v
20 min

N2gaSAr gas

Turning holder

Graphite
cathode

Cr cathode

Arc
power supply

Arc
power supply

um pump DC power supply

Fig. 5-4 Schematic diagram of deposition apparatus for DLC film.

工

Ｔ

high vacu
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Table 5-1 Deposition conditions of DLC films.
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(a) Rockwell test

Cemented carbide ball
(p25.4mm)

energy: 10 J

film
(DLC: 0.8 pm)

' Substrate:CrMo-steel
(HRC60,930 mm x 3 mm )

(b)Ball impacttest

Fig. 5-5 Schematic illustrations of the peeling test.

カソードと基板間の距離は 150111mと した。

DLC膜の密着性国嘆厚 l llmに対し,Ft.55(→ に示すようにCスケールのロックウェル硬度試験

を行い,その圧痕周りの膜剥離の状況から判断した。また,繰り返し負荷をかけ疲労破壊的な損傷を

評価するため,Fig.55oに示す超硬合金製のボールを押し当てるボールインパクト試験も行った。

ナノインデンテーション法による硬度とヤング率の測定剛嘆厚 0.3卜皿 のDLC膜に対して,測定荷

重 50 mgfで連続則性測定法(ContinuO“ Sumlcss Mcasurelnent Mttodlに より求めた。DLC膜の含有水

素量に関しては,ERDAl誂面c Recoil⊇etectiOn AnJysis:反跳原子検出法)により分析した。また,電

界放出型電子顕微鏡(IR距卜1)の H)X(Entty Dispcrsive xtt Spttoscopy71に より,月見/基板界面の元

素分析を行つた。

5-2-2 ピン・オン・ディスクしゅう動評価

Fig.56に示すピン。オン・ディスク試験機を用い,被削材として取り上げたアルミニウム合金に対

するDLC膜のトライボロジー特性を評価した。すなわちDLC膜をコーティングした超硬合金ディス

ク表面上で,アルミニウム合金ピン(ЛS A5052,直径6 mmの球面)を相手材としてピン。オン・ディ

スクしゅう動試験を常温,大気中で行つた(20℃,相対湿度 RH 65%)。 なお,比較としてDLCコー

ティングされていないアルミニウム合金,超硬合金,各種セラミックスなどのディスクを用意した。

しゅう動試験は,しゅう動半径 lmm,荷重 lN,しゅう動速度 52側面s(5KXl rpm),し ゅう動回数 lCX100

回(しゅう動時間20分)の条件で行つた。なお,本試験における摩擦係数は試験終了直前の値であり,

凝着量はしゅう動痕部分を表面粗さ計で横断測定し,その時の最大高さで代用した。
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Load:1‖

Pin(96mm)

3pocmo●n Adhosion h●むht

500rpm

Flg.s{ Schematlc lllustratlons of the pln-on-dlsktesl

B●7dy―

Back fo:℃ e

PrinCipa:fOrcedi戸

'

Feed force

Bottom surface of
work mateilal

Flg.5-7 Schematlc sketch of the body geomefiy and
the cuttlng forces for the mllllng tesL

「

2-3切削性能癬価

2種類の工具を用い,Table 5-2,Table 5■ に示す条件でFig.5■ に示す工具配置で切削評価を行つ

た ここで,Table 5つ の試験ではカッタにチップ 1個を装着して 1枚刃で切削評価を予つた。なお,

膜厚依存の測定を除き,本切削評価に用いたDLCコーティングの膜厚は0.1卜mと した

Down cut mi‖ ng

…72中



Table 5-2 Cutting parameters of milling test.

TooI holder WEM3032E(o32mm)
lnsert:APET160508PDFR― S(K10)

Work material A5052. ADC12
Cutting speed 300 m/min

Feed rate 0.15 mm/t
Axial depth of cut 5 mm

Radialdepth of cut 5 mm

Lubrication Dry and Wet(5 o/o emulsion)

Table 5-3 Cutting parameters of nilling test.

End-mills: ASM41 00DL {K1 0)

Work material

Cutting speed
Feed rate
Axial deplh of cut
Radialdepth of cut
Lubrication

A5052
200m/min
O.05 mm/t

10 mm
l mm

Dry

被削材は工業的に広く用いられるアルミニウム鋳造合金 ADC12(S卜 12 atO/0),および展伸材である

A5052KAI Mg系 )と した。切削評価は立型マシエングセンタを用い,切削抵抗測定にl■F■雷型切削動

力計を用いた。

5-3 輪 果

「

3-1 物性評価結果

DLC膜のナノインデンテーション硬さは59 GPaで ,ヤング率は532 GPaであつた。水素量は膜中

で4 aP/0以下であり,先の研究結果
つから判断すると,水素フリニDLC膜 (ta_c)と判断できる。Fig.58

に膜断面のSttM像とEDXライン分析結果を示す。この結果から膜嵯版界面に 10 nm程度のCr層

が確認できた。これはコーティング前の基材表面のクリーニング処理であるCrイオンボンバードによ

つて形成されたものと考えられる。
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Fじ 59にロックウェルC圧痕試験後の表面i写真を示すD従来,

原料とした高周波プラズマCVD法による脚享I Ftl■ σ)DLC月莫(01

最も
‐般的な製法であるメタンを

μmの Si中間層あり)は圧痕周り

substrate/film interface surface of film
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Rockn'ell.Fig. 5-9 The peeling test of DLC n'ith
(a) conventional Plasnta ('\'D
(b) cathodic arc tlischarge
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Fig. 5-10 The peeli:rg test of DLC with ball impact testing.
(a) conventional Plasma C\D (after 200 cycle)
(b) cathodic arc discharge (after 400 cycle)

で大きく剥離しているのに対して,本研究のカソードアーク式イオンプレーティング法によるDLC膜

は全く景1離が発生していないことから,密着力が大幅に改善できていることがわかる。Fig.,10にボ

ーノレインパクト試験後の表面写真を示す。こちらの試験でも高周波プラズマCVD法によるDLC膜は

2∞ 回の衝撃回数で膜が剥離しているのに対して,本研究のDLC膜は2倍の4KXl回の衝撃回数でも亀

裂はあるものの膜の予1離は認められなかつた。

DLC膜の表面形態を走査型電子顕微鏡(SEM)により観察した。結果をF逗.5Hに示すЭ膜厚 1.2卜血

のDLC膜では,カ ソードアーク式イオンプレーティング法に特有のマクロパーティクルのが多数観察

される。その大きさは0.1～ 2 μm程度であり,表面粗度は算術平均表面粗さ鳥=0.H ttmで最大粗さ

R戸 1.55ル皿であつた。一方,膜厚 0.1ル皿のDLC膜は非常に平滑であり,表面粗度はコーティング

前の基材と全く変らず凡=0.01 μm,も=0.27岬 であつた。
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DLC膜の表面粗度と膜厚の関係をFig。 ,12に示す。F遺.512からわかるように,膜厚が増加するに

(b)

Fig. 5-11 Surface morphology of (a) 0.1 pm thickness and
(b) 1.2 pm thickness of DLC coating on cemented

carbide substrate.

0.20

0。 15

0.10

0.05

0
'1 23

Film thickness (pm)

Fig. 5-12 Surface roughness as a function of DLC film thickness.
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Fig. 5-f 3 The pin-on-disk test results for an aluminum alloy
pin sliding against various substrates.

したがい,膜の表面粗度は劣化することがわかる。これは,Fig.5Hoに示されるマクロパーティク

ルの発生,その後の膜成長によるものと考えられる。

5-3-2 ピンロオンロディスクしゅう動評価結果

今回の試験における摩擦係数およびディスク側に凝着するアルミニウム量の測定結果をFig.513に

示す。この結果からわかるように,DLCコーティング以外のディスクではピン材質であるアルミニウ

ム合金の凝着が発生し摩擦係数が 0.7以上になるのに対して,DLCコーティングディスクでは摩擦係

数が0.1と低くDLC膜表面にアルミニウム合金の凝着は全く認められなかった。特に,アルミニウム

合金ディスクの場合には,試験開始から凝着による焼付きが発生したので試験を中断した。このよう

に,DLC膜はアルミニウム合金に対して摩擦係数がチF常に低く,耐凝着性に優れる特性を有すること

が確認できた。

「

3-3 切削性能評価結果

Table 5つ の条件による切削評価後のチップすくい面の光学顕微鏡観察結果をF遺.514に示す。こ

の結果からわかるように両被肖J材に対して,いずれのサンプルともウエット条件ではアルミニウム合
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Uncoated DLC coated
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Fig. 5-14 Optical micrograph of the rake face after the
milling test for aluminum allot's.

金の著しい凝着は発生していない。しかし, ドライ条件となると,DLC膜と比較して未処理ではこの

時点でアルミニウム合金が強固に凝着し,構成刃先を形成していることがわかる。一方,DLC膜では

切れ刃部分においても凝着は発生していない。また,未処理の結果からわかるように,ADC12に比ベ

て延性が大きく,凝着しやすいと予想された A5052方が刃先の凝着が少なかつた。

特に被削材が ADC12の場合のドライ条件における凝着l■を比較するため,SEM観察および EDS

分析を行つた。結果をFt.515と Ft.516に示す。この結果から未処理ではすくい面と逃げ面に凝着

が見られ,加えて刃先稜線部には構成刃先が認められるとともに刃先でチッピングが発生しているこ

とがわかる。

Fig.517に切削抵抗測定結果を示す。ドライ,ウエット条件ともFig.57で図示した主分力(PrindpJ

bКc),送り分力(たed forcc),垂直分力(Back b∝ )と もDLC膜は未処理に対して減少し,特に主分力

は約 1つ に低下した。また,ウエット条件の未処理に比ベドライ条件のDLC膜の方が低い切削抵抗値

を示した。
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Uncoated DLC coated
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Fig.5-15 SEM micrographs of rake and flank face after the dry milling test
forAlCu2.5Si18 alloy (cutting length 36m).

Fig. 5-16 EDS elemental (Al Ka) dot mappings of rake and flank face after
the dry milling test for AlCu2.SSil8 alloy (cutting length 36 m).
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Fig. 5-17 Measurement of cutting forces during
one pass (workpiece: A5052).

A5052 ADC12

Fig. 5-18 l\Ieasurement of machined surface roughness
of the workpiece after the milling test for
aluminum allovs.

被削材底面における仕上げ面粗さ測定の結果を F遺.518に示すもこの結果が示すように両被削材

に対して, ウエット条件での比較ではDLC膜の顕著な効果は認められないが, ドライ条件では DLC

膜の表面粗さ民は約 1/2になっており,加工面のむしれや擦れきずなどが減少し表面光沢が著しく向

上した。特に,現状の加工法であるウエット条件の未処理と同等の面品位がドライ条件のDLC膜で得

られた。さらに,Si硬質粒子を多く含みアブレシЛ肇耗やむしれが起こりやすい ADC12の結果に比

べると被削材がA5052の場合には約 12以下の表面粗さ民になっていることがわかる。

Fig.519に DLC膜厚を変化させた場合の仕上げ面粗さの評価結果を示すもなお,この評価での被
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削材はA5052と した。この結果からわかるように,DLC膜の膜厚が増えるにしたがい,仕上げ面粗さ

が劣化していることがわかる。次に,被削材を ADC12と し切削長と被削材の仕上げ面粗さの関係を

調べた。測定結果をF逗.520示す。この結果から,両サンプルとも仕上げ面粗さは切削長の延長とと

もに劣化するが,未処理の9m時点の面粗さとDLC膜の72mの面粗さがほぼ等しい結果となった。

また,9m切削時点で未処理では刃先,特にすくい面にアルミニウム合金が強固に凝着していた。

0   0.2  0.4  0.6  0.8  1.0  1.2

Fi:m thickness(μm)

Fig.5-19 ⅣIachilled surface roughness as a futtction

of DLC■ltn thickness(POrkplece:A5052).
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Fig.5-20 Changes of machined surface roughness of
work material (ADC12) as a functlon of
cuffing length with uncoated and DLC coated
insefis under dra machining.
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切削評価で生成された切りくずの形状を F遺.521に示づLこの結果からわかるように,摩擦係数

の低い DLC膜でL7「」肖1した場合の切りくずは金属光沢があつて小さく渦巻き状にカールしているのに

対し,摩擦係数の高い未処理の切りくずは白濁してカール径が大きくなっていたcまた,米処理の場

合,ウエット条件の方がカール径は小さくなっていたが,ドライ条件のDLC月莫よリカール径は大きか

った.特に,未処理チップで切削した ADC12の切りくずは金属光沢のない灰色を呈して外周で鋸刃

状になつており,途中で分1新されるものなどもあり形状が一定していないことがわかる。

さらに,A5052を ドライ条件で切削した際の切りくずの SEM観察結果をFig 5 22に示す。切りく

ず側面の観察で,DLC膜が渦巻き状にカールしていることがよくわかる。米処理の切りくずの表面は

刃先凝着物と擦られ,むしれたように凹凸が生じているが,DLCコーティングの場合は擦過痕もなく

非常に平面平滑であるc DLCコーティングの場合,切 りくず厚みが薄く,切 りくずの長さは未処理時

Fig. 5-21 The h"pe of chip after ntilling test.
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の約 1.6倍となっていた。

次に,DLCコーティングの効果を見極めるため,o刃 先全体をDLCコーティング,lblすくい面

のみDLCコーティング,(c)逃げ面のみDLCコーティング,o未処理の4種類の工具を準備して,

Tablc 5 3に示す条件で切肖中l■能を評価した。切削抵抗評価を行つた結果をF屯.523に示す。F壇.5'3

からわかるように,(→ 全体および oす くい面 DLCコーティングは, o未処理および (c)逃げ

Uncoated DLC coated

３
２
＞
Φ
菫
∽

く

の
０
０
ｔ
５
∽

Fig.5-22 The comparison of chips after milling
(rvorkpiece: A5052).

(a) (b) (c.) (d)

Fig. 5-23 }leasurement of cutting forces
during one pass, (a) DLC on rake and
flank faces, (b) DLC on rake face, (c)
DLC on flank face, (d) uncoated
(rvorkpiece: A5052).
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面 DLCコーティングに対して主分力,送り分力ともに減少し,特に主分力は約 1/3程度に低下した。

この切削評価時の切りくずを Ft.524に示す。切削抵抗の小さかつた (→ 全体および oす くい面

DLCコーティングは切りくずに光沢があり,ねじれ形状をしていた。一方,切削抵抗の高い (dl未処

理および (c)逃げ面DLCコーティングでは白濁してねじれは生じていなかった。

Table 5 3に示す条件で切削した時の加工面倒れ(工具が被削材側面から押されて,工具先端が側面

Fig.5-24 Type of chip after milling test, (a) DLC on
rake ard flank faces, (b) DLC on rake face,
(c) DLC on flank face, (d) uncoated
(workpiece: .4'5052).
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Fig.5-25 Comparison of machining error
(workpiece: A5052).
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から逃げる物 の測定結果をF遺.525に示す。この結果からわかるように, ドライ切削時の面倒れ

はDLCコーティングの場合,未処理対比で 1/5以下となった。また, ドライ切削時のDLC膜の面倒

れ量は未処理のウエット切削時に比べ′lヽさくなった。

Table 5イ に示す条件でアルミニウム合金 A7075(AI Zn一M『Cu系)を肩削り加工した時の側面の面

粗さと送り速度の関係をF遮.526に示す。未処理では送り速度が高くなるにしたがいびびりが発生し

Table 5-4 Cutting parameters of shoulder milling test. j il
Tool End-mills: ASM4IOOD|(K10) | | I
workmateriat A7075 nT
cuttins speed 346 m/min ZA I It s r.
Axial depth of cut 15 mm 'fr) I 

I

Radialdepth of cut 't mm 'VZa
Lubrication Dry '///rl

Fig. 5-26 Relationship behveen feed rate and machined surface of shoulder milling test.

Feed rate

500 mm′ min 1500 rnm′ min 3000 Fnm′min
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て面粗度が悪化するのに対して DLCコーティングの場合はびびり振動抑制効果が働き,F=30CXl

mminでも良好な面粗度が得られることがわかる。

Table 5 5に示す条件でアルミニウム合金 A7075の溝加工を行つた時の限界送り速度評価の結果を

Table 5 6に示す。この結果から未処理に対してDLCコーティングは約2倍の送り速度であっても安

定加工できることがわかった。

Table 5 7の切削条件でアルミニウム合金 A5052に対して,幅 10 rlllm,深 さ511m(0.5D)の溝を2

枚刃エンドミルでドライ切肖」加工した結果をFig.527に示す。エンドミルの溝加工時には切りくず排

出性が特に問題となるがDLCコーティングは低し輝耕係数により優れた切りくず排出性能が得られ,

この切削条件では全く問題なく溝加工できた。一方,未処理の超硬合金製エンドミルの場合には,F旭 .

527からわかるように,切削初期に切りくず詰まりと凝着が生じ,その直後に切削抵抗が上昇,折損

が発生したため切削加工の継続が不可能となった。

Table 5-5 Cutting parameters of slotting milling test.

Tool          End‐ m離lsi ASM2050DL(K10)

Workmaterial
Cutting speed
Axial depth of cut
Radialdepth of cut
Lubrication

A7075
220m/min
5mm
5mm
Dry

fable 5-6 Comparison of crltlcal feed rate of slotting milling test.

F Immrminl 1000 1200 1400 1600 1800 1900 2700 2800 2000 3000

fZImmた 00th] 0.036 0.043 0.050 0.057 0.064 0.068 0,096 0.100 0.104 0,107

uncOated ○ ○ ○ ○ brr.ktgc

DLC Coated ○ ○ ○ ○ ○ 0 ○ ○ ○ brcakagc

Table 5-7 Cutting parameters of milling test.

Tool End-mills: ASM2100D(K10)

Workmaterial 45052
Cutting speed 314 mlmin

Feed rate 0.1 mm/t

Axialdepth of cul 5 mm(0.5 D)

Lubrication Dry
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F遣.528は Tabb 5 8に示す加工条件で厚み2硼mのアルミサッシ¢オ質 :ЛS A4706)を溝加工し,そ

の側面を観察した結果である。未処理の超硬合金製工具では 3KX10個加工叱はでバリの発生に加えて,

加工面品位が規格値を越えたが,DLCコーティングでは 8CXXl個加工時点においてもびびりもなく,

切削音も低い状態で加工面品位も良好な結果が得られ,約 3倍の工具寿命延長が図れた。

Fig.5-27 Comparison of state of sloffing machining.

Table 5-8 Cutting parameters of milling test.

Tool End-mills: Special-ASM1060(K10)
Work material
Cutting speed
Feed rate

Axial depth of cut

Radial depth of cut

Lubrication

A4706
565m/min

4500 rnmノmin

l.5mm
2mm
Dry

Fig. 5-28 Comparison of state of surface after machining.

(a) Uncoated (machined after 3000pcs) (b) DLC coated (machined afier 8000pcs)
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5-4 考察

これまで,剛完全塑性体に対するすべり線場解として知られる班BSHAFFERの式(5-1)°から,工

具表面の摩擦係数 (β )が低いものほど,また工具すくい角(α)が大きいほど,せん断角(9)が大きくな

り切削抵抗は低下すると定性的に理解されてきた。

π

CP=万 ~β +α (5-1)

ここでは,工具と被削材間の摩擦係数が切りくず生成過程に及ぼす影響に関してシミュレーションを

実施し,今回の切削評価結果と対比してDLCコーティングの有用性を考察した。

今回,切削現象を簡単化させるため二次元切削過程を対象として動的陽解法弾塑性有限要素法によ

るシミュレーションを行つた。解析方法の詳細については沖田らの研究報告
0に譲るが,工具を固定

し被削材を直線的に移動させて工具先端に近づいた被削材節点を分離させることで切りくずが生成す

るモデルを考えた。計算は弾塑脇 析と熱伝導解析に分かれるが,被削材はA5052を想定した4/8性値

を用いた。一方,工具については弾塑陛解析では剛体と考え,熱伝導解析では超硬合金 (ЛS K10)の熱

伝導特性を用いて被削材からの熱伝導も考慮した計算を行つた。なお,こ こでの切削条件の詳細を

Table,9に示す。

Table 5-9 Cutting parameters of simulation.

Cemented Carbide(K10)

A5052
300m/min
O.15m打ゾrev

l mm

35 degrees

5 degrees

Dry

Tool
Work material

Cutting speed
Feed rate
Depth of cut
Iool rake angle
Iool relief angle
Lubrication
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(a) Friction coefftcient p = 0.8 (b) Friction coefftcient p s0.l

ｏ
Ｅ

寸
”
．ｏ

ｏ
饉

卜
一
．ｏ

max.temp€rature = 610 K

max.tamperalure = 470 K

Fig.5-29 The simulation results of tJpe of chlps and the contours of temperature
(a) friction coellicient 0.8 and (b) friction coefficient 0.1 for cutting test

Fig.529oに超硬合金に対応するすくい面摩擦係数 μ=0.8,および F逗.529oに DLC膜に相当

する μ=0.1に対して,上記条件での切削を0.341111sおよび 0.67111s行 つた後の切りくず形状および温

度分布のシミュレーション結果を示す。この結果からわかるように,摩擦係数が大きい場合には切り

くずカールが生じにくくなっているが,DLCコーティングを行つてすくい面での摩擦係数が低い場合

にはすくい面での切りくず流出速度が増大するのでせん断角が大きくなり切りくず厚みが薄くなると

ともにカール径もだヽさくなっていることがわかる。

μ=0.8の場合,切削時の最高温度は工具と切りくずの接触部で610Kに達している。一方,μ =0.1

の場合は470Kであり,摩擦係数がガヽさくなるとともに摩擦熱もガヽさく最高温度は 140Kも低下し擦

過距離(切りくず接触長さ)も減少することがわかる。

計算により求められた主分力は μ=0.8の場合では6CI N,μ =0.1の場合には 18Nであり,摩擦係数

μが0.8から0.1に下がることで,切削抵抗は約 1/3と なった。今回のシミュレーションは二次元の切

削過程を取り扱っており,また切り取り厚みなど実際の切削評価とは異なるものの,前述したFt.517

の切削抵抗評価結果や Fig.521,F逗.5'2の切りくず評価結果と対比すると定性的にはよく一致する

ことがわかる。
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実際の切肖lll日工中の工具と被加工物との間は非常に高温,高り王になること,および常に新生面での

接触となることなどから,実際には両者間の摩擦係数は先のピン・オン・ディスク試験での値と一致

する訳ではなし、 しかし,DLC膜のようにすくい面での摩擦係数の低い工具を用いることで切削抵抗

が下がることが実際の切削評価およびシミュレーションにより示された。特に本研究の結果,F壇.5'3

に示されたように,工具すくい面の摩擦係数の低減が被肖中性に大きく寄与していることが明らかとな

った。

このようにドライ加工であっても切削抵抗が大きく減少したのは, しゅう動試験結果から示される

ようにDLC膜がアルミニウム合金に対して低摩擦係数を持つことに加えて,構成刃先の形成が抑制さ

れたことが一番の要因であると考えられる。通常,切削油剤が切削過程で直接的に寄与する部分は,

切削工具と切りくずが接触するすくい面の部分であるが,すくい面には 1～2 GPaにおよぶ大きな垂直

応力が働くことから実際に工具刃先まで油剤が浸入することは期待できないので,切 りくずがすくい

面から離れるところでのみ潤滑に寄与していると考えられる。しかしながら,Fig.521の切りくず形

状から判断すると,DLC膜はすくい面を含め刃先全体にコーティングされているので,切削油剤の働

きに匹敵する以上の潤滑作用が得られ,従来未処理では困難と考えられていたアルミニウム合金のド

ライ加工への有用性が示された。

ここで DLC膜が低摩擦係数を有しているのは,大気中で個体潤滑斉Jと しても使われるグラファイ

ト構造のデ 結合と高硬度のダイヤモンド構造1財目当するヾ 結合を両方有していること,表面が非常

に平滑であること,化学的に不活性であることなどに起因すると考える。加えて, しゅう動とともに

しゅう動面に結合状態の異なる物質が新たに形成されることで摩擦係数を下げるのではないかと推定

している 12p。

本研究では,Fig.519に示すDLC膜厚と加工面粗さの関係から,カロエ面粗さが最ノ∫`であつた膜厚

0.1卜mを基準に検討を行つてきたが,加工面粗さに問題の出ない範囲での厚膜化を試みた。DLC膜厚

を0.4岬 とし,Tablc 5 10に示す切削条件でA5052を被削材として肩削り加工した結果をFig.530

に示す。この結果から,切削長 360m時点で膜厚 0.1ルmのものはすくい面の凝着が多くみられ,切

りくずのカール径も大きくなつた。一方,膜厚 0.4[皿 のものは凝着もなく,切りくずのカール径も切

削初期と同様で更なる加工延長が可能な状態であり,寿命延長に対して厚膜化の効果を確認した。
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Table 5-10 Cutting parameters of milling test.

Tool        holder:VVEM3032E(φ 32mm)
lnsert:APET160508PDFR‐ S(K10)

Work material
Cutting speed
Feed rate
Axial depth of cut
Radial depth of cut
Lubrication

A5052
500mノmin

O.20 mm/t

5mm
4 mm
Dry

(a) Film thickness: 0.1 pm

(b) Film thickness: 0.4pm

Fig.5-30 The comparison of cutting edge and type of chips
after the dry milling test for A5052 (cutting length 360m).

しかしながら,本研究で用いたカソードアーク式イオンプレーティング法によるDLC膜では,Fig.

5Hに示すように,関莫中に発生するマクロパーティクルが原因で膜厚に比例して被膜の面粗度が劣
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化する。これは加工面粗さの悪化に直結するため,現プロセスでは更なる周嘆化は困難である。この

対策として,磁場によるフィルタリングでマクロパーティクルを除去する研究 1・0も試みられている

が,この場合には明嘆レートが極端に低下するという課題もあり,今後の研究開発が切肖lll日工分野を

含め機械加工分野全体において期待されている。

また,これと1胡咄こセグメント構造 10ないしはナノーマイクロ溝構造。のDLC膜も提案されてい

る。基材表面にDLC膜をい力ヽ こ均一に被覆させる力ヽ こ
'勁
してきたこれまでの取り組みとは異なり,

部分的に DLC膜がない構造で耐剥離性向上による周嘆化や潤滑油保持機能など興味深い結果が得ら

れており今後の展開に期待したしゝ

以上,本研究において従来未処理 (コーティングしていない超硬工具など)では事実上不可能と考え

られていたアルミニウム合金のドライ加工への有用性がミリング加工で示されたが,これまでの検討

の結果,DLC膜を用いたとしてもL/D=3を超える深穴ドリル加工やタップ加工において現状ドライ

化は難しく,切 りくずの排出を含めて今後更なる検討が必要であると考える。

5-5 鯖

グラファイトを用いたカソードアーク式イオンプレーティング法による DLCコーティング超硬合

金工具を用いてアルミニウム合金のドライ切削加工の有効性を検討した結果,本章で以下の結論を得

た。

(1)膜厚を0.1卜皿 とし,R=0.01μ血 という非常に平滑でかつ μ=0.1と いう低摩擦係数で耐凝着性

能に優れたDLCコーティングで構成刃先の形成が抑制された。この結果,切れ刃の鋭利性が保た

れ切れ味が維持できたので被削材の加工面品位が著しく向上し, ドライ加工であつてもウエット

加工と同等の面品位が得られた。更に,耐摩耗陛向上を狙いDLC膜の周嘆化を検討した結果,膜

厚が 0.4脚mでも仕上げ面粗さが劣化せず工具寿命延長できることを確認した。

② ドライ切削であつても切削抵抗が減少し,特に主分力は未処理対比で約 1ん～1/2と なった。これ

は, しゅう動試験で示されるように DLC膜がアルミニウム合金に対して不活l■で低摩擦係数を

持つことに起因し,特にすくい面の摩擦係数の低減が重要であつた。

(3)DLCコ ーティングを模擬したすくい面での摩擦係数が小さい工具を用いると切削抵抗および切削

温度が減少する結果が,有限要素法を用いた切削シミュレーションによつても得られ,実際の切

削結果と定性的に一致することを確認した。
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第6章 総括

本研究の目的は,環境対応,省エネルギー対策技術としてのドライ・ニアドライ切削や高速切削ヘ

の本格的移行に際し,これら産業ニーズに応えつつトータノL/m口エコスト低減にも効果があり経済的に

も成り立つ高Mさ れた切削工具用被膜材料の創成である。加えて,その研究過程で得られた現象

を科学的,定量的に捉えて成膜プロセス制御も含め工業的に応用展開可能な一般化された材料研究の

指針を得ることである。

具体的には,工具寿命の観点から耐肇能性の向上すなわち高硬度と耐欠損性に必要とされる高強度,

ならびに高温での化学的安定性すなわち耐酸化性をバランスさせた鵬 林北 力日えて環境保全の観点

から切削油剤を不要とするドライ・ニアドライ化のための      祥寝鎗J成するための研究で

ある。本章では,材料選択の自由度が高い成膜プロセスとしてカソードアーク式イオンプレーティン

グ法を選択し研究した結果を総括する。

本研究の課題は,例えばドライ切削や高速切削を哺 日こするコーティング材料の創成であるが,そ

のためには被膜材料固有の物性を向上させることはもちろんのこと,切削工具とりわけ鋭利な刃先に

剥離することなく被覆する技術,すなわちコーティングプロセス制御技術も重要である。従来の材料

研究おいて大学など教育機関や公的研究機関においては,例えば平板などの試験片に対する被膜硬度

や耐酸イヒ性など被膜の物性評価や微細構造評価など基礎評価は十分なされていたが,本研究の最終日

的である切削工具刃先に対するコーティングならびにその切削性能や寿命評価など応用評価には限界

があった。一方,工具メーカーなどによる研究では応用としての切削性能評価に重きが置かれ,被膜

材料に関しては被削材と工具損傷形態,各被膜特性と劇莫パラメータの関係などとして一部論じられ

ることはあるものの多分に経験的要素が高く,得られた成果を広く適用,実践することは困難であつ

た。

まず,現在もなお汎用的切削工具用被膜であるTiANコーティング彼膜中の圧縮残留応力を制御し

耐剥離性と欠損性を両立させることを目的とし,コーティング中の基板バイアス電圧を勾酉己変化させ

る方策を提案し,その効果を検証した。その結果,設定する基板バイアス電圧の変化に対応して内部

応力値が変化することを見出した。この μ皿オーダーの薄膜中の残留応力の深さ分布を評価すること

ができたのは,大型放射光施設 SPring-8の シンクロトロン放射光を使った評価を試みたことによる。

今回の研究では,基板バイアス電圧をコーティング中に一定値とした場合とコーティングの経過と

ともに一定の時間勾配で制御した場合を比較検討したが,内部応力を制御したい場合,基板バイアス

電圧を適宜コントロールすることが非常に重要であり,例えばコーティング初期に基板バイアス電王

を低く設定することで超硬母材との界面において低応力値で高密着陛が得られるようにし,膜厚の厚
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み方向で応力が高くなるように制御して膜の耐チッピング性を向上させ,結果として切れ刃の欠損陛

を向上させることが可能であることを示した。このことは,それぞれ目的性能にあつた内部応力の調

整手法として基板バイアス電圧を時間変化させる方法が様々な被膜に対して広く活用されることを可

能にした

また,本研究において基機′ヾイアス電圧の制御による内部応力制御が初期の目的であったが,被膜

の微細構造評価を通して組織の微細化には被膜の成長過程で結晶配向̀性を変化させることが重要であ

るという知見を得た。SPring‐ 8のシンクロトロン放射光を使った評価に比べて結晶配向性の評価は比

較的容易に評価できること,その制御も本研究によれば基板バイアス電圧の調整,設定で可能である

ことから,例えば,TiAN膜の場合,配向J性が異なる基板バイアス詞王すなわち -50Vと -1∞ Vを

一定の時間間隔で交互に繰り返し制御すること硼 町ヒした組織が得られることも期待できる。

さらに,この組織の微細化に関しては,本研究の成果であるAICrN/riANナ ノ積層膜の知見から,

組成の異なる,すなわち格子定数の異なる視嘆を Illmオーダーの厚みで繰り返し積層することでさら

に結晶粒径が微細化することを明ら力ヽ こした。また,lllmオーダーの層厚で異種の膜を繰り返し積層す

ると,各々単層の場合の物性(例えば硬度)に比べて特性が向上できること,また異種界面の増力日でク

ラック伝搬l■を抑制できることを見出した。本研究の成果からAICrN/TiANナノ積層膜 D「スーパー

ZXコート①」として上市した
'。
本研究ではAICrN膜とTiAN膜との積層構造の研究を行つたが,今

後,様々な既存組成ならびに新規組成の被膜に対して Ilmオーダーの積層構造が積極的に適用される

ことを可能にした。

刃先への凝着が問題で従来技術ではアルミニウム合金のドライ加工化は事実上困難と言われていた。

そこで本研究では,極低摩擦材料であるDLC膜をコーティングした切削工具を提案した。DLC膜は

密着性が低く膜が剥離しやすいという課題があつたが,成膜プロセスとして炭化水素ガスを原料とし

た従来主流のプラズマ CVD法ではなくグラファイトを原料としたカソードアーク式イオンプレーテ

ィング法を提案し,切削工具としても使用可能なことを実証した。この研究成果から,水素フリーの

DLC膜を「オーロラコート①」として上市しため。

この研究を通して,工具すくい面の摩擦低減が切削温度ならびに切肖J抵抗低減に大きな効果がある

ことを切削評価ならびに有限要素法を用いた切削シミュレーションで検証し,アルミニウム合金に加

えて,銅合金や PCB(PrintedCircuitBoardlの ドライ加工にも効果があることを確認したので,今後さら

なる用途展開が可能である。また,この成果はこれまで切削工具用被膜材料研究の方向性として重要

とされた,高硬度(=耐肇托D,耐熱性(=耐酸イヒDと高靭性 (=耐欠損 l■lという3軸に,低摩擦(=

潤滑l■lという新たな 1軸の重要性を付加したという点で意義が大きいと考える。

しかしながら,このDLC膜は炭素が主成分の被膜であり,耐熱l■が873K以下と切削工具用として

…95¨



はまだ低いことから現状では刃先温度が873Kを超えない用途,すなわちアルミニウム合金や銅合金

といつた非鉄材料切削への適用に限定される。さらに金属成分の添カロなどにより,酸化開始温度が

TiAN膜程度に1123Kと高くなれば多種多様な被肖J材に対してドライ化の適用はさらに容易となるこ

とから,今後その研究が期待される。

以下に本研究で得られた主な研究成果をまとめる。

まず,第 1章において本研究の背景と研究目的について述べた。

第2章において,耐欠損性と耐剥離性(または耐摩耗l■lを両立すべくTiANコーティング被膜中の

圧縮残留応力を制御することを目的とし,コーティング中の基板バイアス電圧を勾配変化させる方策

を提案した。従来技術で剛脚享が数 μ皿の場合に残留応力の深さ方向分布を評価することはできなか

ったが,大型放射光施設 SPring-8の シンクロトロン放射光を用いた侵入深さ一定法の手法を用いるこ

とで,非破壊でTiAN膜の圧縮残留応力深さ方向分布の測定が可能であることを実証した。

その結果,圧縮残留応力の深さ方向分布と基板バイアス電圧制御には相関があり,調嘆過程での基

板バイアス電圧の調整は応力深さ方向分布の制御に有効であることを示した。力日えて,裁 バイアス

電圧を成膜中に -50Vから -150Vまで -lV/minの勾配で変化させた場合,膜成長の過程で 200N酉己

向から (111)配向へ変化する -lCXI V近傍で,結晶粒径が 5CXl lllm程度から2CXl llm以下へと微細化し

ており,膜の微細化にヤ銀 の成長過程で結晶配向性を変化させることが重要であることを見出した

この基板バイアス電圧を勾配変化させた条件は,基板バイアス電圧一定の成膜条件に比べてフライ

ス加工時の欠損率は約 1/2で工具寿命は 2倍以上になることを検証した。この要因として,第一に膜

の密着性を維持させながら,成膜初期の基材/膜界面では低応力膜により高密着性が維持され,平均

の圧縮残留応力値が0.5 GPaから3 GPaへ約 2.5 GPa大きくできたこと,第二に基板
`膜

界面から膜最

表面に向かつて応力が高くなる分布を往 かつ最大応力値を 5.5 GPaま で高めることができたこと,

第二に結晶粒径が微細化された被膜表面ではクラックの進展が抑制できたことによると考える。

第 3章ではドライ加工,高速カロエなどへの移行に向け TiAN膜の代替被膜として検討されている

AICrN膜に注目し,その高温における膜特性ならびに切削性能を評価して切削工具への適用性に関し

て検討した。973Kおよび H73Kで熱処理した場合,汎用被膜であるTi50A150N膜は処理温度とともに

硬度が 14%,20%と 大きく低下したが,A170Cr30N膜の硬度低下は4%,6%と わずかであり耐熱性

向上を確かめた。

Ti50A150N膜 とA170Cr30N膜はともにNaCl型構造の回折パターンを示しTi50A150N膜は 200H面に,

A170Cr30N膜は (111)面に強配向していた。しかし,熱処理濡渡 (973Kおよび 1173 Klによる回折パタ

ーンの大きな変化はTi50A150NttL A170Cr30N膜 ともになく,この温度範囲では結晶構造や膜組織などの
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大きな変化は見られなかつた。また,As‐dOositedの状態では脚 50N膜および A170Cr30N膜の面間隔

から推定される歪みは約 0.6%と 大きいが,熱処理するとTin50N膜の歪みは 973Kの熱処理で約

0.2%ま で大きく減少しているのに対して A170Cr30N膜7訴句0.5%と ほとんど変化していない。H73K

ではいずれも0.1%以下となつており膜中の圧縮残印芯力が熱処理によつて除去された結果と考える。

上述のようにA170Cr30N膜はTi50A150Nに 比べて 1223Kを超える高温での初嘆安定性が高いことから,

高速加工での適用性に関して検討した。特に刃先が高温となるvc=400 mminと ぃぅ高速度正面フラ

イスカロエにおいて Ti5げ鳴Nに比べて耐摩耗性が向上できることを検証した しかしながら,このよう

に刃先温度が高くなる高速加工において,A170Cr30N膜は耐逃げ面摩耗性が良好であるもののノッチ摩

耗が進行する結果となった。これは切削初期に膜が母材である超硬合金から剥離した可能性が高い。

その要因として被膜の硬度が高く靭性が低いため膜が自己破壊した,また国嘆の密着性が低いことが

考えられる。そこで膜硬度を調整し膜の靭性を向上させる,または膜の付着力を向上させる必要があ

ることを提起した。

第 4章において,高速加工ではAICrN膜はTIAN膜に対して耐逃げ面摩耗性は良好であるがノッチ

摩耗が極端に進行する課題に対して切削初期に膜が剥離した可能性が高いと推定し,耐酸化特性は

AICrN膜に比べて低いが密着性と靭性に優れるTiAN膜とナノ積層膜を形成する方策を提案し,その

検証を行つた。まず,AICINTANナノ積層膜の硬度は 56 GPaで TiAN膜に対して40%高硬度化す

ることを確かめた。

次 に高温での被膜 の安定性 を評価 した結果 ,膜 の酸化 開始温度 は TiAN膜 の場合 1098K,

AICrN/TiAINナノ積層膜は 1233Kであ り 135K高くなっていることがわかった。さらに酸化の進行が

遅 く完全酸化時の温度は TiAN膜が 1223K,AICrN/TiANナ ノ積層膜が 1423Kであ り,2CXIK向上す

ることを確認した。加えて,AICrN/TiANナノ樹層膜の熱浸透率はTiAN膜に比較して 36%Jヽ さく

熱遮断陛能に優れることも確認した。この高温での観喫特性の向上が高速カロエでの耐摩耗性向上に寄

与するものと考える。

AICrN/TiANナ ノ積層膜中の応力は基材から表面に向かつて応力値が傾斜的に大きくなっており,

表面から 1.8「mで最大圧縮応力 2.8 GPaと なり,膜中の平均圧縮残留応力もAICrN/riANナ ノ積層膜

は 1.9 GPaで単層の TiAN膜に比べて 1.2 GPa大きくなつていること確かめた。また,AICrN/TiANナ

ノ積層膜国嘆硬度と残留圧縮応力は高いものの,密着l■については剥離臨界荷重がTiAN膜とほぼ同

等の76.7Nであり,AICrN膜に比べて23%向上できていることを確かめた

被膜の微細構造評価では,AICrN/riANナノ積層膜は直径 50～ lCXlllmの針状の粒子によつて構成さ

れる多結晶膜であること,AICrN膜 とTiAN膜が約 5 rlmの厚みで(積層周期 λは約 1011m),司署の

界面で組成変調層を含みながら交互に積層していることを確かめた。また,日3SPの結晶配向マッピ
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ング解析から,粒径は被膜の成長にしたがつて変化しており,膜の下層約 lβ 付近,すなわち基板バ

イアスEF■が -80～ -100V付近までは 200H配向で粒径は2CXl～500111m程度で粗粒であるものの,

膜の中央付近,すなわち基板バイアス制王が 1∞～ -120V付近で配向性が 200Hから (lH)へ変化

するとともに粒径が微細化し,さ らに新 バイアス電圧が -120V以上となる膜の上層 1/3の所では,

粒径が約5011m程度に微細化するとともに (lH)配向となることを見出した。

高速切削による検証の結果,前章で課題となつたAICrN膜のノッカ肇耗ならびに被膜の低靭性の改

善に対しては,AICrN/riANナノ積層膜の高い圧縮残留応力付与,5m皿程度の膜粒径の微細化および

1層の層厚が511mで異種界面が増加したことによる複合的な効果で改善できたものと考える。

第 5章において,刃先への凝着が問題でアルミニウム合金のドライ加工は事実上不可能であつたが,

トライボロジー視点に立って低 μ材料であるDLC膜をコーティングする方策を提案し, DLC膜の

アルミニウム合金ドライ加工工具としての適用性を検証した。従来,DLC膜は高硬度で低 μという優

れた特性を持ちながら,圧縮残留応力が高く膜の密着性が低い(=剥離しやすい)こ とから産業用途ヘ

の展開は限られていた。しかしながら,本研究ではグラファイトを用いたカソードアーク式イオンプ

レーティング法という成膜プロセスとCrイオンボンバードによる基材表面クリーニングによるCr層

(またはOQ層)の形成 (密着層)で耐剥離性を大きく向上させることに成功した。

さらに,DLC膜の膜厚を0.1ル皿 とし,R=0.01 μmという非常に平滑でかつ μ=0.1と いう低摩擦

係数で耐凝着性能に優れた DLCコーティングを採用したことにより構成刃先の形成が抑制された結

果,切れ刃の鋭利性が保たれ,切れ味が維持できたので被削材の加工面品位が著しく向上し, ドライ

加工であってもウエット加工と同等の面品位が得られることを実証した。更に,耐肇托性向上を狙い

DLC膜の周嘆化を検誌 膜厚が 0.4 1tmにおいても仕上げ面粗さが劣化せず工具寿命延長できること

を編 した。

また,従来困難と言われたドライ切削であつても切削抵抗が減少し,特に主分力はノンコート対比

で約 1/3～1/2と なったもこれはじゅう動試験で示されたように,DLC膜がアルミニウム合金に対して

不活性で低摩擦係数を持つこと,特にすくい面の摩擦係数の低減が効果的であつたと考える。DLCコ

ーティングを模擬したすくい面での摩擦係数が小さい工具を用いると切削抵抗および切削温度が減少

する結果が有限要素法を用いた切削シミュレーションによつても得られ,実際の切削結果と定性的に

一致することも検証した。

以上,第 6章では,上記の各章の結果と考察についてまとめ,次世代切削工具被膜材料創成に関す

る研究指針lこ関して総括した。
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