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2-2. 試験片仕様

基板の形状は、板状で、幅 22mm、奥行き26mm、厚
さ3.4mmとし、平面部を評価面とした。材質は、実部品を
模擬し、SCM420にガス浸炭焼入れ・焼戻し後、評価面の
表面硬さがHRC60、浸炭深さが 0.7mmになるように、鏡
面研磨処理を施した。

2-3. 成膜条件

図 1の基板セット位置に脱脂洗浄した試験片を固定し、
2×10-3Pa に減圧後、表 1に示す条件にて前処理を行った。
前処理は、Arイオンによるボンバード処理にて基材表面をク
リーニング後、密着性を確保するためにマグネトロンスパッ
タ法でTi 膜を形成した。
成膜条件を表 2に示す。標準条件に対して、放電電流、

電磁コイル電流、成膜圧力、Arガス流量、H2ガス流量、
C2H2ガス流量を変えて、Ⅰ～Ⅶの組成の異なるDLC 膜を
試作した。

ボンバード処理 Ti膜処理

Ar ガス流量　mL/min 25 100
基板バイアス電圧　V 600 100

圧力　Pa 0.2 0.4
アノード電圧　V 50 50

放電電流　A 10 2
電磁コイル電流　A 5 5

カソード DC 電力　kW - 4
処理時間　min 10 40

STD Ⅰ Ⅱ Ⅲ Ⅳ Ⅴ Ⅵ Ⅶ

処理時間 min 45

アノード電圧 V 50

放電電流 A 30 2 30

電磁コイル電流 A 14 5 20 14

基板バイアス電圧 V 600

圧力 Pa 1 2 1

Ar ガス流量 mL/min 50 10

H2 ガス流量 mL/min 0 50 0

C2H2 ガス流量 mL/min 150 50 150 100 150

2-4. 膜硬さ、膜厚

膜硬さは、ナノインデンテーション法により測定した。圧
子形状はビッカース圧子（四角錐）、試験荷重は10mN、荷
重増加時間は10secとした。
膜厚は、同ロット処理の Si 基板にてマスキング法により測

定した。試験片表面に銀ペーストを１滴塗布してマスクとし、
成膜後に脱脂洗浄により銀ペーストを除去後、接触式面粗
度計により膜厚段差を計測した。計測例を図 2に示す。

2-5. ラマン分光分析

RENISHAW製の顕微レーザーラマン分光装置を用いて測
定した。測定条件を表 3に示す。得られた波形（図 3）を、
1570cm-1 付近にピークを持つ G（Graphite）バンド、およ
び 1400cm-1 付近にピークを持つD（Disorder）バンドに波
形分離を行い、それぞれの波形のピーク強度（Id,Ig）、ピー
ク波数、半値幅を求めた。また、Gバンド位置のN/S 比から、
Log（N/S）を求めた。
Gバンドは、鎖状、環状含め全ての sp2 炭素結合に由来

することが報告されており、Dバンドは、sp2 配位の構造の乱
れや欠陥に由来すること、六員環（グラファイトなど）の sp2

結合に由来することが報告されている [5]。Log（N/S）は、
DLC 膜中の水素濃度と相関性があることが報告されてい
る [6]。
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3

レーザー波長 532nm
レーザー形状 線形

露光時間 10 秒

積算回数 1 回

対物レンズ 20 倍

測定波数シフト域 100 ～ 3200cm-1

波形分離関数 ガウス関数

2-6. ERDA 分析

分析条件を表 4 に示す。ERDA（Elastic Recoil Detec-
tion Analysis）分析は、試料の水素含有量を定量分析する
手法の一つであり、試料にイオンビームを照射し、反跳され
た水素粒子 (H、H+) を半導体検出器により検出する手法で
ある。また、水素濃度を明らかにするために、RBS（Rutherford 
Backscattering Spectrometry）分析により水素を除く元素
の成分を分析した。RBS 分析は、ERDA 分析と同様に試料
にイオンビームを照射し、試料後方にて弾性散乱によるエネ
ルギー変化量を測定する手法である。

入射イオンのエネルギー 2.3MeV
イオン種 He++

散乱角
ERDA :30°
RBS:160°

試料電流 25nA
照射量 20μC

2-7. EELS 分析

分析条件を表 5 に示す。EELS（Electron Energy Loss 
Spectroscopy）分析は、試料に対して電子ビームを照射し、
入射した電子が試料内の電子を励起する際に失ったエネル
ギーを測定することにより、試料の組成や元素の結合状態を

分析する手法である。本研究においては、反射電子を用い
て EELS 分析を行った。また、sp2 結合、sp3 結合、非晶質
成分をそれぞれグラファイト、ダイヤモンド、フラーレン（C60）
の測定結果を元に分離し、その比率を分析した。

分析装置

Perklin-Elmer 社製 PHI4300
走査型オージェ電子分光装置

Omicron 社製　EA125 静電半球型検出器

加速電圧 1.2kV
照射電流 40nA
ビーム径 φ8μm
分析面積 ビーム径に同じ

入射角 試料法線に対して 45°

各成膜条件にて成膜した DLC 膜の分析結果と、膜厚、膜
硬さ、成膜時の基板電流の値を表 6 に示す。基板電流は、
成膜時にワークおよびワークのホルダーに流れる電流であ
る。一般的に、成膜速度が速いほど電流値も大きくなる傾向
があるため、成膜速度の目安となる。

次に、これらの値の相関性を確認するため、各項目の相
関係数を計算した（表 7）。このうち、強い相関性がある項
目の組み合わせ（相関係数の絶対値が 0.7 以上）について、
グラフを図 4 に示す。

本実験より、ラマンパラメータは、基板電流値・膜硬さ・
水素量（ERDA 分析値）・sp3 結合比（EELS 分析値）に対
して強い相関性が確認された。詳細に見ると、相関性が強
いパラメータは、基板電流値に対しては、Id/Ig・G 中央波数・
G 半値幅である。また、膜硬さに対しては、G 半値幅、水素
量に対しては D 中央波数、sp3 結合比に対しては D 半値幅
である。相関係数が正の場合は正の相関、負の場合は負の
相関を示す（図 5）。
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3 試験結果と考察

表3　ラマン分光分析の測定条件

表5　EELS分析の測定条件
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