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DLC/AlN 複合表面改質を施したアルミニウム合金の疲労信頼性評価 

中村 雅史*1，高森 悠紀*2 

 

Fatigue reliability evaluation of aluminium alloy coated with Diamond-Like Carbon/AlN 

hybrid coatings by UBMS   

                                                    

                                                                            

   

Abstract 

In our previous study, it was found that the wear life of the DLC/AlN hybrid film compared with a DLC film deposited directly 

onto Al-alloy could be improved by controlling the hardness of the AlN intermediate layer film．However, the hard coating 

like above films has a possibility to decline the fatigue strength of based material. In the present study, to ensure the fatigue 

reliability of Al alloy coated with DLC/AlN hardness gradient hybrid film, the fatigue strength and the fatigue failure 

mechanism were investigated. Fatigue strength of A7075 alloy coated with DLC/AlN hybrid film in lower stress side was 

higher than the untreated material, but that in higher stress side was almost the same as the untreated material. Compressive 

residual stress of A7075 alloy coated with DLC/AlN composite film was larger than the untreated material. From the 

observation of crack initiation part in the fracture surface of the A7075 alloy coated with DLC/AlN hybrid film by SEM, micro 

cracks in AlN film were found to be generate from the interface between Al base material and AlN film by the local plastic 

deformation in Al base material. Since the DLC film with a high fracture toughness values obstruct that micro cracks came out 

to the film surface, the initiation of a main crack was delay. As the result, the fatigue life of DLC/AlN hybrid coating material 

was improved. DLC/AlN hybrid coating is considered to represent a simple and effective means of improving the wear 

resistance and fatigue reliability of Al-alloy components commonly used within the aerospace and automotive industries. 

Key words : Fatigue reliability, Sufface modiffication, Thin film, DLC, AlN, Redidual stress, Fracture toughness 

1. 緒   言 

近年，自動車や航空機などの輸送機器分野においてアルミニウム（Al）合金の利用が増加している．これらの

輸送機器分野の機械部品には，強度，耐摩耗性はもちろんのこと摺動特性が重要視されている．しかし Al 合金

は，耐摩耗性に乏しいという問題点を有しており，さまざまな表面改質技術が積極的に利用されている．特に DLC 

（Diamond- Like-Carbon）膜は高硬度を有し，優れた耐摩擦摩耗性を示すことからAl合金の耐摩耗性の改善に有

効であると考えられる（Horiuchi et al., 2012，Lifang et al., 2004，鈴木，池永,2003）．しかし，Al合金に高硬度の

DLC膜を被覆した場合には，基材と膜の硬度差や密着性の低下が懸念される（Nakamori et al., 2006，Xua et al., 2008，

Nair et al., 2008）．そこで，著者らは，UBMS（Unbalanced Magnetron Sputtering）法による成膜工程のみで Al合金

と硬質膜との密着性を改善する方法について検討している．その中で DLC膜と Al合金の硬度差の緩和に着目し

て，中間層に硬度を傾斜させた窒化アルミニウム（AlN）膜を成膜した DLC/AlN 複合膜は，密着性が改善され，

摩擦摩耗特性が大幅に改善できることを報告している（Nakamura et al., 2015）．しかしながら，DLC膜のような硬
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質膜を成膜した材料は疲労強度が低下してしまう等の問題点が報告されている（Baragetti et al., 2009，Zalnezhad et 

al., 2014，Slamecka et al., 2015, 塩澤他，2001）．また一方で，DLC膜のみを成膜した材料の疲労特性（森田他, 2006）

や基材硬化処理と DLC膜の複合処理を施した材料の疲労特性（谷口他, 2007, Morita et al., 2012）が向上する例も

多く報告されている．そこで本研究では，上記の摩擦摩耗性を改善させることができた DLC/AlN 複合表面改質

を施した Al合金について，その疲労信頼性を保証するために疲労試験を実施し，疲労強度が低下するか否か調べ

た．さらに疲労破壊メカニズムまで掘り下げて実証的な検討を行った． 

 

2. 供試材および実験方法 

2・1 供試材 

基材には Al合金の中でも強度に優れた A7075-T6合金を用いた．供試材は図 1に示す疲労試験片形状に機械加

工した後に切欠き部をエメリー紙（#600～#2000）およびアルミナ粉末（φ1.0，0.3，0.05 µm）で鏡面状に研磨し，

超音波洗浄を行った．これらの供試材に対し UBMS 法により DLC/AlN 硬度傾斜複合皮膜を成膜した（以後

DLC/AlN 材と称す）．図 2 に皮膜の積層構造の概略図および断面の写真を示す．中間層の AlN 膜は Al ターゲッ

ト板を用い，N2ガスと Ar ガスの混合気体による反応性 UBMS で蒸着した．AlN 膜の硬さは成膜時の N2の導入

量によって制御した．すなわち，AlN膜を段階的に軟らかい膜から硬い膜へと硬度を変化させて積層するために，

成膜時の N2ガス導入量を 13 ml/min から 20 ml/minまで，1 ml/minずつ 8 段階に増加させることで，硬さを 6か

ら 25GPaに増加させて成膜した（Nakamura et al., 2015）．スパッタ電力は 1 kW，バイアス電圧 50 V，ベース圧力

2.6×10-3 MPa，ヒーター温度を 473Kとして成膜した．試験片近傍の温度は成膜開始直後が 353Kであり，成膜過

程で徐々に上昇し，成膜終了時が 373Kであった．成膜時間は 240分である．AlN膜の成膜後，DLC膜を Cター

ゲット板を用い，CH4ガスと Arガスの混合気体により成膜した．また，DLC膜とAlN膜の中間層はW（タング

ステン）とDLCのMetal-DLCの傾斜膜とし，Wターゲット板のスパッタ電力を 1.0～0.09 kWと徐々に低下させ，

Cターゲットのスパッタ電力を 0.5～1.0 kWと徐々に増加させた．最表面の DLC膜は，Cターゲットのスパッタ

電力を 1 kWで一定とした．バイアス電圧は 100V，ヒーター温度を 473Kとして成膜した．試験片近傍の温度は 

  

 
Fig.1  Shapes and dimensions of specimens. 

       

 

(a)                  (b) 

Fig.2  Schematic diagrams (a) and photographs (b) showing cross sections of DLC/AlN film. 
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成膜開始直後が 358Kであり，成膜過程で徐々に上昇し，成膜終了時は 393Kであった．成膜時間はMetal-DLC膜

が206 min，DLC膜が100 minである．DLC膜を成膜後，試験片の切欠き底の表面粗さをレーザー顕微鏡（Olympus）

にて測定した結果，Ra＝0.034 µmであった．DLC膜の硬さは，超鋼合金上に成膜したものをダイナミック微小硬

度計（DUH-W201，Shimadzu）にて測定した結果，20 GPaであった．また，比較材として未コーティングの材料

（以後，未処理材）を用意した． 

表 1は未処理材，AlN材および DLC/AlN材の硬さ試験の結果である．硬さ試験は疲労試験片の端部の非成膜

部分を使用してダイナミック微小硬度計により押込み荷重 100 gf，負荷速度を 0.029 gf/sec，保持時間を 5 secで

行った．表 1より成膜前後で弾性率および硬さに変化が見られなかった．また，図 3は室温のケラー氏液に約

30s浸漬した各試料の光学顕微鏡による組織写真であるが，未処理材，AlN材およびDLC/AlN材で組織形態に

大きな違いは認められなかった． 

 

2・2 試験方法 

疲労試験は電気油圧式サーボ疲労試験機（EHF-FB02，Shimadzu）を用いた．試験条件は振動数 30 Hz，応力比

0.1の正弦波荷重にて行った．試験後，走査型電子顕微鏡（VE-7800，Keyence）により破面観察を行った． 

 

3. 試験結果および考察 

3・1 疲労試験結果 

図 4に疲労試験結果を示す．本図より，DLC/AlN材は未処理材と比較して 150 MPa以下の低応力振幅側で疲労

強度が向上していることが分かる．107回疲労強度で比較すると約 1.4倍の向上が認められる．一方，150 MPa以

上の高応力振幅側では未処理材とほぼ同程度となることが分かる．そこで，DLC/AlN材の疲労強度が向上した要

因が中間層の AlN膜なのか，または DLC膜の影響なのかを検討するために，中間層の AlN膜のみを成膜した供

試材（以後 AlN材）について疲労試験を行った．その結果を図 4に併せて示すが，AlN材の疲労強度は 130 MPa

以下の低応力振幅側では未処理材とほぼ同程度であり，それ以上の高応力振幅側では未処理材よりも低下するこ

とが分かった．以上から，DLC/AlN 膜の疲労強度が向上する要因は DLC膜の影響が大きいことが分かった． 

 

Table 1  Hardness and elastic modulus of A7075 substrate. 

 

 

 

 

 

 

 

 

(a) Untreated          (b) AlN coated         (c) DLC/AlN coated 

Fig.3  Optical microscopic image of the specimens. 

 

Samples Elastic modulus [GPa] Hardness [GPa] 

Untreated 2.2 73 

AlN coated  2.4 69 

DLC/AlN coated  2.2 69 
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3・2 残留応力の測定結果 

DLC 膜を成膜した材料には圧縮残留応力が存在することが知られている（Holmberg et al., 2009, Deng and   

Braun ,1996）．そこで，マイクロ X線残留応力測定装置（RSF，Rigaku）により供試材の残留応力値を調べた．測

定条件を表 2 に示す．残留応力は試験片の切欠き部近傍の任意の場所 10 箇所において，皮膜直下の基材表面近

傍を測定した．その平均値を図 5に示すが，各供試材において切欠き部の基材表面近傍には圧縮残留応力が存在

していることが分かる．この中で DLC/AlN 材の圧縮残留応力が 202 MPa で最も高い．そこで，基材に圧縮残留

応力が生じる要因を検討した．まず，AlN材の基材表面近傍の圧縮残留応力は AlN膜の成膜時にエネルギーの高

いスパッタ粒子によるピーニング効果で生じることが考えられる（英他，1993）．ガス圧が低いほど窒素ガスに衝

突することなくスパッタ粒子が基板に到達するので，窒素導入量が最も少ない第 1層目が成膜されるときにピー

ニング効果が高くなり，圧縮残留応力が基材に付与されることが示唆される．これと釣り合う引張残留応力は基

材内部に存在していることが考えられる．一方，DLC/AlN材では，DLC膜中の高い圧縮残留応力によって中間層

である AlN 膜の残留応力成分が引張側に緩和されるものと考えられる．これに伴って Al 合金基材表面近傍では

圧縮側に応力が緩和されるため，DLC/AlN 材の基材表面近傍では圧縮残留応力が AlN 材より高くなることが考

えられる． 

皮膜中に発生する残留応力のひとつに基材と皮膜の熱線膨張係数の差による熱残留応力がある．熱残留応力 

σthは以下の（1）式で算出される（三木，福垣内，2011）． 

 

 

Fig.4  S-N curve of DLC/AlN coated, Untreated and AlN coated A7075 alloy.  

 

Table 2  Condition of X-ray stress measurement. 

 

 

Characteristic X-ray CrKα(Filter:V foil) 

Tube voltage 40kV 

Tube current 30mA 

X-ray optics Parallel beam 

Diffraction for stress measurement Al(222) 

ψ angle 0.0，18.4，26.6，33.2，39.2，45.0 (deg) 

Diffraction angle 156.97° 

Collimator width 2mm 
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ここで，σthは熱残留応力，Efは皮膜のヤング率 GPa，νfは皮膜のポアソン比，αfは皮膜の熱膨張係数 K-1，αs

は基材の熱膨張係数 K-1，Δ Tは成膜時の室温との温度差 K である．この式を用いて各皮膜にどの程度の熱残留

応力が相対的に生じるのかを求めた．表 3 に熱残留応力σthの計算結果と各パラメータを示す．ここで，AlN 膜

各層のヤング率は，成膜時のN2の導入量と弾性率の関係（Nakamura et al., 2015）から求め，線膨張係数はDLC，

A7075合金および AlN（Eighth layer）はカタログ値，AlNの第 1層から第 7層の傾斜層はA7075合金と AlN (Eighth 

layer)で線形近似した値を使用した．表 4より，AlN膜は皮膜中には圧縮残留応力が生じるが，傾斜構造を有する

ため，その値は基材側が小さく膜表面側ほど大きくなることが分かる．AlN 膜の基材直上部の圧縮残留応力は表

面部の約 1/3程度である．このことから基材表面近傍では AlN膜から受ける圧縮応力の影響が小さい，すなわち

基材が引張側への緩和する応力が小さいので，圧縮応力が残留しやすくなることが考えられる．一方，DLC膜中

の残留応力は AlN膜と比較して 4倍ほどに大きいことが分かる． 

 

Table 3  Calculation results of thermal residual stress, and the parameters required for calculation. 

 

 

                            Table 4  Relation between the residual stress of specimens and 

the tested stress amplitude σa and mean stress σm value. 

Residual stress MPa Load stress MPa 

AlN/DLC Untreated AlN σa σm 

-202 -77 -137 

170 208 

150 183 

130 159 

110 134 

80 98 

 

 

 

Fig.5  Results of measurements of residual stress of  

specimens. 

Samples νf Ef  [GPa] 
αf， αs，      

[K-1×10-6] 
ΔT [K]  σth [MPa] 

DLC 0.2 221 4.0  95 -1221  

AlN Eighth layer   0.33 245 5.2  75 -299  

    Seventh layer  0.33 223 7.6  75 -272  

    Sixth layer  0.33 201 9.9  75 -245  

    Fifth layer  0.33 180 12.3  75 -220  

     Fourth layer   0.33 158 14.6  75 -193  

     Third layer  0.33 136 17.0  75 -166  

     Second layer  0.33 115 19.3  75 -140  

     First layer  0.33 93 21.7  75 -114  

A7075 0.34 70 24.0      
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このような残留応力は第一義的に平均応力として取り扱うことができ，圧縮残留応力はき裂を閉口させ，き裂

の進展を抑制して疲労強度を向上させることが知られている（早山，1975，米谷，豊田，1989）．そこで，表 4に

各供試材の残留応力値と外部負荷による平均応力値について示す．本表より切欠き部近傍に付加されている実質

の平均応力値（平均応力値－残留応力値）は，DLC/AlN材では応力振幅が 150 MPa以下で負（圧縮），未処理材

では全ての応力振幅において符号が正（引張）となり，また，AlN材では応力振幅が 130 MPa以上で正（引張），

110 MPa以下では負（圧縮）となっている．従って，DLC/AlN 材の疲労強度が向上した要因は被覆による圧縮残

留応力の影響が大きいと考えられる．一方，AlN 材は未処理材よりも実質の平均応力が小さいにもかかわらず，

疲労強度が低応力振幅側では未処理材と同程度であるが，高応力振幅側ではむしろ低下しており，圧縮残留応力

の影響のみでは説明できない． 

 

3・3 SEMによる破面観察 

DLC/AlN 材の疲労強度向上の要因を検討するために，SEM による破面観察を行った．図 6 に各応力振幅にお

ける各供試材の低倍率の破面写真を示す．それぞれ，破壊基点部を矢印で示し，き裂進展領域を破線にて囲んだ．

表 5に各供試材における破断面に対するき裂進展領域の割合を示す．各応力振幅においてき裂進展領域の割合は

ほぼ同程度であり，成膜の有り無しおよび皮膜の種類によって大きな相違は認められない． 

そこで，き裂発生部の詳細な観察を行った．図 7に各応力振幅における各供試材の破壊基点部近傍の破面写真

を示す．図 7より，未処理材では各応力振幅において表面からき裂が発生しており，大きな相違は認められない．

AlN材は，各応力振幅において皮膜ははく離していないが，図 8に破面近傍の側面部の高倍率の写真で示すよう 

 

 
Fig.6  Fracture surface of specimens at low magnification by using SEM. 

6



Nakamura and Takamori, Transactions of the JSME (in Japanese), Vol.82, No.840 (2016)

© 2016 The Japan Society of Mechanical Engineers[DOI: 10.1299/transjsme.16-00157]
 

に，応力軸に対して垂直方向に無数の微小な皮膜の割れが発生していることが認められた．DLC/AlN材では応力

振幅 130 MPaおよび 150 MPaでは皮膜ははく離していないが，170 MPaの高応力振幅側では，図 7上に白線で囲

んだように皮膜の一部が基材からはく離していることが分かる．また，破面の側面部には AlN材のような微小な

き裂は確認されないが，150 MPaおよび 170 MPaの側面部にはニキビ状の盛り上がりが確認される．ここまでの

観察結果から，AlN 材は AlN 膜が脆性的なため皮膜の割れが基点となり疲労破壊が生じていることが理解され

る．一方，DLC/AlN材は DLC膜が AlN膜の割れを抑制していることが考えられる． 

そこで，DLC/AlN材およびAlN材の破壊起点部をさらに詳細に観察した．その結果を図 9および図 10にそれ

ぞれ示す．図 9より，DLC/AlN材では応力振幅が 150 MPa以上において基材に微小な塑性変形が生じていること

が確認された．図 9 (b)の 150 MPa の破面では，塑性変形部から AlN 膜に向かってき裂が生じていることが確認

できる．図 9 (c)の 170 MPaでは塑性変形部で AlN膜が完全にはく離している．一方，図 10の AlN材では各応力 

 

  Table 5  Ratio of crack growth area against the fracture surface. 

Stress amplitude       

MPa 

Ratio of crack growth area % 

Untreated AlN DLC/AlN 

130 40.3 54.6 41.1 

150 36.2 33.7 36.6 

170 16.8 18.7 25.3 

 

 

Fig.7  Magnified image in crack initiation area. 
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振幅において DLC/AlN材のような基材の塑性変形および皮膜のはく離は観察されなかった． 

 

3・4  皮膜の圧痕試験（皮膜の割れ易さの評価） 

前節の破面解析結果から，AlN膜では皮膜の表面に割れが発生し，DLC/AlN膜では発生していなかった．そこ

で，ダイナミック微小硬度計による微小押し込み試験を行い，皮膜の割れやすさについて検証した．試験片は

A7075-T6 合金を 20×20×5 mm の平板型に加工し，疲労試験片と同様な前処理を施したのち，DLC/AlN 膜および

AlN 膜を成膜したものを用いた．押し込み試験条件は，圧子を Berkovich 型ダイヤモンド圧子，押し込み深さを

1.5μm，負荷速度を 0.029 gf/sec，保持時間を 5 secとした．このときの AlN材と DLC/AlN 材の押し込み荷重はそ

れぞれ，19gf，26gfであった．図 11に試験後の皮膜表面の圧痕を SEMで観察した結果を示す．図 11(a)の AlN材

では圧痕の周囲にき裂が発生していることが分かる．一方，図 11 (b)の DLC/AlN材では圧痕の大きさが AlN材に

比べて約 60％程度であり，その周囲にき裂は発生していない．そこで，図 12に示す Berkovich型ダイヤモンド圧

子の圧痕とき裂長さの関係から，式(1)を用いて破壊靭性値を算出した（Quinn and Bradt, 2007）． 

 

 

(a) σa＝130 MPa            (b)  σa＝150 MPa           (c)  σa＝170 MPa 

Fig.8  Magnified image in the side surface near the fracture surface of AlN coated materials. 

 

 

(a) σa＝130 MPa          (b)  σa＝150 MPa           (c)  σa＝170 MPa 

Fig.9  Magnified image in crack initiation area of DLC/AlN coated materials. 

 

 

(a) σa＝130 MPa          (b)  σa＝150 MPa         (c)  σa＝170 MPa 

Fig.10  Magnified image in crack initiation area of AlN coated materials. 
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ここで，KICは破壊靭性値 MPa・m1/2，c は表面のクラック長さ m，a はくぼみの対角線長さ m，l は圧痕角部か

らのクラック長さ m，Pは負荷荷重 MN，Hは硬さ MPa，Eは弾性率 MPaを示す．なお，皮膜の硬さ Hおよび

弾性率 E の値は A7075 合金上に成膜した皮膜の押し込み試験によって得られた結果から，DLC/AlN 膜は H＝7 

GPa，E＝100 GPa，AlN膜はH＝5.5 GPa，E＝65 GPaをそれぞれ用いた．これらのHおよび Eの値は軟質なAl合

金基材の影響を受けて超鋼合金上にて測定した値よりも低い値であるが，本研究では Al 合金上での割れ易さを

相対比較するためこれらの値から計算した．その結果，破壊靭性値は DLC/AlN膜が 5.2 MPa・m1/2，AlN膜が 0.2 

MPa・m1/2となり，DLC/AlN 膜は AlN 膜よりも 25倍程度高いことが分かった．このことから，DLC/AlN 膜では

表面の DLC膜が割れにくく，AlN膜は割れやすいことが理解された． 

 

3・5  DLC/AlN被覆 Al合金の破壊メカニズム 

以上の結果から AlN材と DLC/AlN 材の破壊メカニズムを図 13にそれぞれ示す．まず，AlN材は脆性的な AlN

膜から微小な割れが発生し（図 13 (a)-Ⅰ），これが主き裂となり基材側に進展する（図 13 (a)-Ⅰ，Ⅱ）ことが考え

られる．そのため，AlN 材では圧縮残留応力が未処理材よりも高いにもかかわらず，むしろ脆性的な皮膜により

微小き裂が発生しやすくなるため疲労寿命が低下することが考えられる． 

次に，DLC/AlN材では DLC/AlN 膜は表面粗さが Ra＝0.034 µmと非常に小さく，また最表面の DLC膜が高靭

性のため，表面からき裂が発生し難いことが考えられる．そのためまず基材のすべりから微小な塑性変形が生じ，

基材と AlN膜の界面の盛り上りが生じる（図 13 (b)-Ⅰ）．DLC/AlN材の破面の側面部に認められたニキビ状の盛

り上がりはこのときに生じたものであると考えられる．その後，この変形により基材側から表面方向に AlN膜が

割れる（図 13 (b)-Ⅱ）が，このとき高靭性を有する DLC膜はこの割れが表面に出てくるのを遅延させる．すなわ 

 

 

(a) AlN                (b) DLC/AlN 

Fig.11  Observation of the indentation test results by using laser microscope. 

 

 

Fig.12  Dimensions and crack length in order to calculate the fracture toughness from the indentation of 

Berkovich type diamond indenter. 
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(a)  AlN film coated Al alloy 

 

(b)  DLC/AlN film coated Al alloy 

Fig.13  Schematic illustration of fatigue fracture mechanism of (a) AlN film coated and (b) DLC/AlN film coated Al alloy. 

 

ち DLC膜が疲労き裂の発生を抑制することが示唆される．その後，疲労き裂が基材側に進展する（図 13 (b)-Ⅲ）

が，このとき圧縮残留応力によって疲労き裂の進展が遅延されることが考えられる．DLC/AlN 材の寿命が特に低

応力振幅側で長くなるのはこのことが要因であると示唆される．その後，疲労き裂が基材側に進展し破断する（図

13 (b)-Ⅲ）．このような破壊メカニズムについては C.M. Leeらによっても報告されている（Lee et al., 2014, Jia et al., 

2014）．一方，高応力振幅側でも同様な破壊メカニズムとなるが，基材の塑性変形が大きいため，基材と AlN 膜

の界面部からはく離の発生が顕著になり，DLC膜の効果が小さくなることが考えられる． 

以上から，DLC/AlN 複合表面改質 Al 合金は，耐摩擦摩耗性が改善されるばかりか，疲労強度も低下しないこ

とが明らかとなった．このことから，DLC/AlN 複合表面改質 Al 合金は信頼性・安全性の観点からも実用部材と

して適用可能であると考えられる． 

 

4. 結 言 

本研究では，摩擦摩耗特性を改善できる DLC/AlN複合表面改質を施したAl合金の疲労信頼性を保証するため

に，疲労試験を実施し，疲労強度が低下するか否か調べた．さらに疲労破壊メカニズムまで掘り下げて実証的に

検討した．得られた結果を以下に示す． 

(1) DLC/AlN材の疲労強度は，未処理材と比較して高応力振幅側では同程度であり，低応力振幅側では高かった．

また，中間層の AlN膜のみを施した材料の疲労強度は未処理材よりもむしろ低下した． 

(2) SEM による破面観察から，DLC/AlN 材のき裂発生部では Al基材に微小な塑性変形が生じており，その変形

部と皮膜の界面から AlN膜が割れていた． 

(3) DLC/AlN 材の疲労寿命が未処理材に比べて向上するのは，高靭性の DLC 膜が上記の AlN 膜の割れを抑制し

て疲労き裂の発生を遅延させること，および基材表面の圧縮残留応力がき裂進展を抑制することが要因であ

ることが示唆された． 

(4) DLC/AlN 硬度傾斜複合膜は Al 合金の摩擦摩耗特性を改善させるばかりでなく，疲労信頼性を低下させるこ

とのない成膜法であり，Al合金の摺動部品への用途拡大に有効であると考えられる． 
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