
ナノインデンテーション法を用いた微小領域の機械特性評価技術
に関する調査研究

田中幸美＊

（2017 年 1 月 4 日受理）

A survey on evaluation of mechanical properties in minute area by using 
nanoindentation

Yukimi Tanaka

Abstract

The mechanical properties such as elastic modulus and hardness are useful characteristics to select materials for designing 
industrial products. Recently, since many thin-film and ultra-small products have been developed, there is a growing need 
for the mechanical properties in minute area. During the last 20 years, nanoindentation have become useful tool for 
measuring elastic modulus and hardness in micro- and nano-scale area. This report reviews current techniques for 
nanoindentation and discusses its future prospects.

1．はじめに

　機械特性とは，外力によって引き起こされる変形に対
しての物体の抵抗力を表す指標である．機械特性は材質
によって異なり，材料が耐えうる外力を推測することが
できるため，実際の製品の設計・製造に際し必要な指標
となる．機械特性の値として頻繁に用いられる代表的な
指標が，ヤング率 （弾性率） および硬さである．現在，
ヤング率，硬さともにバルク材料などの比較的マクロな
領域において測定技術が確立されており，ISOや JISに
より標準化されている₁︶⊖₄︶．
　近年の傾向として，微小領域における機械特性評価の
必要性が高まっている．一つ目の理由として，薄膜の機
械特性評価に対するニーズが高まっているという点であ
る．現在，薄膜は半導体デバイスやハードディスク，
MEMS （Micro Electro Mechanical Systems） など多岐に
渡って利用されている．例えば，製品の強度向上を目的

として硬質薄膜をコーティングする場合，薄膜の機械特
性評価が必要となる．さらに，強度向上目的ではなく，
電気特性など他の特性を付与するために薄膜を用いると
しても，製品化を行う場合には加工時や使用時の薄膜へ
の物理的影響を評価するため薄膜の機械特性評価が必要
となる．二つ目に，現在製品の微細化が進められており，
微小領域特有の機械特性を考慮する必要があるという点
である．例として，酸化膜や残留応力，加工硬化の影響
により表面近傍の機械特性が変化する可能性が考えられ
る．以上のような理由から，微小領域の機械特性評価の
必要性が今後さらに高まると考えられる．しかしながら，
ミクロな領域にバルクに対する測定技術を適用すること
を考えると，例えば硬さ測定の場合，光学顕微鏡による
圧痕形状測定が困難であるという点や試験機の力制御の
限界から困難が生じる．
　そこで考案された手法が計装化押し込み試験法であ
る．計装化押し込み試験法とは，圧子を押し込み除荷す
る過程において，荷重と変位を連続的に測定し得られた
データから機械特性値，特にヤング率や硬さを算出する
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手法である．計装化押し込み試験法は主に微小領域に適
用されナノインデンテーション法と呼ばれることが多
い．ナノインデンテーション法は ISO 14577 において既
に標準化されている₅︶．近年，ナノインデンテーション
用試験機も複数の企業から販売されるようになり，ナノ
インデンテーション法を用いた機械特性評価が数多く行
われるようになってきた．しかしながら，ナノインデン
テーション法は，機械特性値を計算する過程が複雑であ
ること，いくつかの仮定に基づいていること，および複
数の補正が必要となること，など多くの留意点があり，
適切な値を得るためにはそれらを十分考慮しなければな
らない．また，ISO 14577 で標準化されている計装化押
し込み試験法は金属材料に対する評価であり，金属材料
以外に対する評価は考慮されていないため，半導体材料
や高分子材料など金属材料には見られない特性を持つ材
料を評価する際には注意が必要となる．
　上記の背景に基づき，本報告では，ナノインデンテー
ション法による機械特性評価の現状についてまとめ，今
後考慮すべき課題について検討する．はじめにバルク領
域に対して従来行われてきた機械特性評価手法について
示す．次に，微小領域における評価手法として確立され
てきたナノインデンテーション法において，弾性率と硬
さの測定手法，補正手法および残された課題について詳
しく記述する．加えて，ナノインデンテーション用の試
験機を用いた ISO 14577 に規定されていない評価手法 
（Hertz接触理論法，連続剛性測定法） についても述べる．
さらに，薄膜や軟質材料など，特殊な測定材料に対する
評価について記述する．最後に，今後考慮すべき課題に
ついて検討する．

2．マクロ領域に対する機械特性評価手法

　従来の機械特性評価は，主に鉄鋼材などの金属材料を
対象として用いられてきた．本節では，産業界で一般的

に用いられている指標であるヤング率と硬さの評価手法
について詳細に記述する．

2. 1　ヤング率1）, 6）

　ヤング率 Eは，フックの法則が成立する変形における，
ひずみと応力の同軸方向の比例定数として定義される．
フックの法則が成立する弾性変形とは，物体に加えてい
た外力を取り去ると元に戻る変形のことであり，ヤング
率は弾性変形のしにくさを表す指標として用いられる．
ヤング率を測定するための試験方法として，静的試験と
動的試験に分類される．以下に，それぞれについて記述
する．
2. 1. 1　静的試験
　静的試験は，静的な荷重を負荷することによって得ら
れる弾性変形領域の応力とひずみの関係からヤング率を
求める手法である．静的試験としては，主に引張試験法
が一般的である．試験片の引張荷重を縦軸に，ひずみゲー
ジや押し当て式変位計により測定した伸びを横軸にとっ
たグラフを記録し，得られた曲線の勾配から，以下の式
によってヤング率 Eを算出する．

𝐸𝐸 =
𝑃𝑃
𝐴𝐴
𝑙𝑙
∆𝑙𝑙

     (1) 

 

 (1)

ここで，P は試験荷重，Aは試験片の断面積，lは試験
片の標点距離，Δlは試験片の標点距離の増加分を表す．
静的試験は，容易に実施できるという利点があるものの，
試験片の品質や加工精度の影響が大きな誤差要因となる
という欠点がある₆︶．
2. 1. 2　動的試験
　動的試験は物体に振動等の動的変形を与えることでヤ
ング率を算出する手法であり，共振法と超音波パルス法
が代表的な手法である．それぞれのイメージを図 1に示
す．
　共振法は，試験片に強制振動を与えて共振周波数を計
測し，この共振周波数からヤング率を算出する手法であ

図 1　ヤング率算出のための動的試験法 ₆)

(a) 共振法　(b) 超音波パルス法
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る．最も一般的な自由共振を利用した装置 （図 1 (a)） で
は，駆動極―試験片間にコンデンサをつくることで固有
振動を発生させ，その振動を振動センサで検出すること
によりヤング率を算出する．ヤング率 Eは，試験片の
長さおよび厚さをそれぞれ l，h，密度を ρ，共振周波数
を f，次数のファクターを θnとすると，以下のような式
で表される₇︶．

𝐸𝐸 =
48𝜋𝜋2𝜌𝜌𝜌𝜌4

𝜃𝜃�4ℎ2
𝑓𝑓2     (2) 

 

 (2)

　一方，超音波パルス法は，振動子を用いて 1 MHz～
20 MHzの超音波パルスを試験片に伝搬させ，試験片内
を伝播する縦波および横波の伝播速度からヤング率を算
出する手法である （図 1 (b)）．まず，密度 ρおよび横波
音速 VSを用いて，剛性率 Gを次式から求める．

𝐺𝐺 = 𝜌𝜌𝜌𝜌𝑆𝑆2     (3) 
 

 (3)

また，VSと縦波音速 VLを用いて，ポアソン比 vを次式
から求める．

𝑣𝑣 =
1
2
𝑉𝑉�2 − 2𝑉𝑉𝑆𝑆2

𝑉𝑉�2 − 𝑉𝑉𝑆𝑆2
     (4) 

 

 (4)

その後，剛性率 Gとポアソン比 vを用いて，ヤング率 E
を，次式を用いて求めることができる．

𝐸𝐸 = 2(1 + 𝑣𝑣)𝐺𝐺     (5) 
 

 (5)

　共振法や超音波パルス法を用いた測定法では，物体を
大きく変形させることなくヤング率を測定できるため，
静的試験よりも計測上の誤差が少なく，有用な手法であ
るといえる．しかしながら，共振法および超音波パルス
法では固有振動および波の伝播速度からヤング率を算出
するため，試験片の平均的なヤング率しか考慮できず，
局所的なヤング率を測定することが困難である．

2. 2　硬さ8）

　硬さ Hは，物体が変形して元に戻らない塑性変形を
表す指標であり，降伏応力と関係のある値である．硬さ
は，「複数の物理的性質に関係する量で，測定方法によっ
て定義される工業的に有用な量 （JIS Z 8103）」として定
義されている工業量のひとつであり，物理量とは異なる
指標である．したがって，硬さを定義するためには，必
ず測定方法を参照する必要がある．
2. 2. 1　ブリネル硬さ2）

　ブリネル硬さは，超硬合金球の圧子を試料面に押し込
み，その試験荷重を解除した後，表面に残ったくぼみの

直径を測定することで得られる硬さである．ブリネル硬
さ試験によって得られるくぼみを図 2 (a)に示す．ブリ
ネル硬さ HBWは試験荷重 Pとそれによって生じた圧痕
の表面積から，以下のような式で求められる．

𝐻𝐻𝐻𝐻𝐻𝐻 =
1
𝑔𝑔�

 
2𝑃𝑃

𝜋𝜋𝜋𝜋�𝜋𝜋 𝐷 √𝜋𝜋2 𝐷 𝑑𝑑2�
     (6) 

 

 (6)

ここで，d は除荷後のくぼみの平均直径 （d1と d2の平
均），Dは球圧子の直径，gnは標準重力加速度を表して
いる．
　ブリネル硬さ試験機は 30 kNまで試験荷重をかけられ
るようになっている．主に直径 10 mmの球を圧子とし
て用い，バルク材料の平均的な硬さを算出するために用
いられる手法である₉︶．
2. 2. 2　ビッカース硬さ3）

　ビッカース硬さは，正四角錘のダイヤモンド圧子を試
料表面に押し込み，その試験荷重を解除した後，表面に
残ったくぼみの対角線長さを測定することによって得ら
れる硬さである．圧子は対面角が 136°の正四角錘形状を用
いている．ビッカース硬さ試験によって得られるくぼみ
を図 2 (b)に示す．ビッカース硬さ HVは試験荷重 Pと
生じた圧痕の表面積から以下のような式で求められる．

𝐻𝐻𝐻𝐻 =  
1
𝑔𝑔�

2𝑃𝑃 sin 136°
2

𝑑𝑑2
     (7) 

 

 (7)

ここで dはくぼみの平均対角線長さ （d1と d2の平均），
gnは標準重力加速度を表している．
一般に試験荷重は1 N～500 Nの範囲が用いられている．
ビッカース硬さでは，試験荷重を変えても圧痕が相似形
になるため，硬さを測定したい深さや領域に合わせて，
小さな荷重から大きな荷重まで対応することができる．
したがって，多種多様な材料を様々な試験荷重で試験し
ても，原理的には同じ硬さとして扱うことができる₉︶．
2. 2. 3　ロックウェル硬さ4）

　ロックウェル硬さは，円錐形ダイヤモンド，もしくは
鋼球や超硬合金球の圧子を，試料の表面に 2段階で押し

図 2　硬さのくぼみ測定
(a) ブリネル硬さ ₂)　(b) ビッカース硬さ ₃)

 

(a) (b)

𝑑𝑑1

𝑑𝑑�
𝑑𝑑1 𝑑𝑑�
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込み，追加試験荷重 P1を除去した後の初試験荷重 P0下
における，永久くぼみ深さ hを測定することで得られる
硬さである （図 3）．対象とする材料の硬さに応じてス
ケールが分類されており，それぞれ圧子形状や初試験荷
重，追加試験荷重が異なる．最も用いられるスケールの
ひとつであるロックウェル Cスケール硬さ HRCの算出
は，永久くぼみ深さ hにより以下の式で求められる．

𝐻𝐻𝐻𝐻𝐻𝐻 =  100 −
ℎ

0.002
     (8) 

 

 (8)

ロックウェル硬さは，光学顕微鏡による圧痕形状測定を
行わなくてよいため，ブリネル硬さやビッカース硬さと
比較して，すばやく測定することができる．
2. 2. 4　硬さ標準の供給
　我が国の国家計量標準機関 （National Metrology 
Institute; NMI） である産業技術総合研究所・計量標準総
合センター （National Metrology Institute of Japan; NMIJ） 
に所属する強度振動標準研究グループでは，硬さに関す
る計量標準を開発・供給している．現在は，ブリネル硬
さ （200 HBW～ 500 HBW），ビッカース硬さ （200 HV
～ 900 HV），およびロックウェル Cスケール硬さ（20 
HRC～ 65 HRC） の標準供給を行っている．また，新た
にロックウェル B スケール硬さ（30 HRBW ～ 100 
HRBW）の標準供給を開始した．国際比較を行うことで
同等性を確保するとともに，国内での供給体制の整備を
行っている．

2. 3　微小領域への応用の問題点
　硬さについて，紹介した測定方法を微小領域に応用す
る場合，複数の問題点が生じると考えられている．まず，
すべての硬さ標準は ISOで定められた測定方法を参照
して値付けられているが，ISOは微小領域を考慮に入れ
ておらず試験荷重およびくぼみサイズの下限が大きいた
め，現行で定められている基準をそのまま微小領域に適
用するのは困難である．また，通常，ブリネル硬さやビッ
カース硬さは光学顕微鏡による圧痕形状測定が必要とな

る．しかしながら，微小領域における機械特性を評価す
るためには小さな押込み深さで実験を行わざるを得ない
ため，その圧痕は光学顕微鏡で測定することができない
ほど微小となる．したがって，電子顕微鏡や原子間力顕
微鏡 （Atomic Force Microscope; AFM） を用いて圧痕形状
測定をしなければならないが，一つ一つの圧痕の特定や
形状測定に多くの時間と労力を費やすことになる．実際
に ISOで定められているビッカース硬さのくぼみサイ
ズの下限は 20 mmであり，20 mm以下の微小領域は適
用範囲でないことが明記されている₁₀︶．上記のような
理由から，序論で述べたようにナノインデンテーション
法による微小領域の機械特性評価が確立されてきたとい
える．

3．ナノインデンテーション法の基本原理

　本項では，微小領域の機械特性を評価する手法として
用いられているナノインデンテーション法の基本原理に
ついて記述する．計装化押し込み試験法は，Oliver-Pharr
が提唱した，圧子を押し込み除荷する過程において，荷
重と変位を連続的に測定し得られたデータから力学量を
算出する手法である₁₁︶．この試験法は ISO 14577 により
既に標準化されており₅︶，以下の 3つの範囲に分類され
る．

Macro range: 2 N ≤  𝐹𝐹 ≤  30 kN  

 Micro range: 2 N >  𝐹𝐹 , ℎ ≥ 0.2 μm 

 Nano range: ℎ ≤ 0.2 μm 

 
厳密には Nano rangeで行われる計装化押し込み試験法の
ことをナノインデンテーション法と呼ぶが，計装化押し
込み試験法自体をナノインデンテーション法と呼ぶこと
が多い．以下に，Oliver-Pharrの論文に基づき₁₁︶，ナノ
インデンテーション法の基本原理について詳細に記述す
る．

図 4　一般的なナノインデンテーション試験機のモデル図図 3　ロックウェルの原理図 ₄)

 

𝑃𝑃0 𝑃𝑃0𝑃𝑃0 + 𝑃𝑃1

ℎ
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3. 1　インデンターの構成要素12）　
　ナノインデンテーション試験に用いられる試験機 （イ
ンデンター） は通常，荷重制御方式である．試験機は主
に，試料台，圧子，圧子を押し込む荷重制御機構および
変位測定センサから構成される．図 4に一般的な試験機
のモデルを示す．測定対象となる試料は，試料台に熱溶
融性ワックスや瞬間接着剤などを用いて固定される．
3. 1. 1　圧子
　ナノインデンテーションに用いられる圧子は，
Berkovich圧子 （三角錐形状），Vickers圧子 （四角錘形状） 
および球圧子などがあるが，主に Berkovich圧子が用い
られる．Berkovich圧子が Vickers圧子より用いられる理
由として，ナノスケールにおいて四角錘形状では稜線が
できる可能性が高いが，三角錐形状は面が一点で交わり
稜線ができないという点が挙げられる．球圧子による押
込み実験では，塑性変形より弾性変形が起こりやすく，
弾性率を評価する際にたびたび用いられる．
3. 1. 2　荷重・変位データの取得
　荷重制御方式の場合，電磁コイルによる電磁気力によ
り力を発生させる機構が一般的である₁₃︶, ₁₄︶．この場合，
駆動電流の値によって荷重の値を算出する．一方で，静
電気力により力を発生させる方式の試験機も存在する
₁₅︶．静電気力方式の試験機では，発生させることので
きる力の範囲は小さいが荷重分解能が良いことから，軟
質材料に対する押込み試験に有用である．また，変位の
測定にも様々な方式が用いられる．静電気力方式の試験
機では，その機構を生かし静電容量により変位を測定す
ることが可能である．また，差動トランス型₁₆︶ や光反
射強度₁₄︶ を用いて変位を測定する試験機も存在する．
時系列ごとに荷重および変位を測定し，荷重―時間およ
び変位―時間の関係から，荷重―変位データを取得する．
3. 1. 3　トレーサビリティ
　ナノインデンテーション法による弾性率・硬さの算出
が SIにトレーサブルであるためには，荷重および変位
測定センサの校正を適切に行う必要がある．電磁コイル

を用いた試験機の場合，校正用分銅および重力加速度に
よる力の校正が一般的に行われている．分銅を圧子軸に
ぶら下げ，逆方向の駆動電流を流して分銅を持ち上げる
方向に力がかかるようにし，つり合いが取れた際の試験
荷重と分銅にかかる重力との対応関係により，力を校正
する．一方，変位測定センサの校正は，主にレーザー干
渉計を用いて行われる．さらに，校正された温度計を用
いて，測定時の温度が規定範囲内₅︶ （23 ℃ ± 5 ℃） であ
ることを確認して測定を行うことで，サーマルドリフト
の影響を小さくする．

3. 2　荷重―変位曲線の取得
　図5に測定手順について示す．初めに表面検出を行う．
小さな試験荷重で試料表面に近づき，荷重や変位に急激
に変化が生じた位置を表面位置とみなす．表面決定後，
負荷荷重が開始され，最大荷重になったところで荷重を
保持する．その後，徐々に除荷され荷重―変位曲線を得
る．除荷過程を表す除荷曲線が負荷曲線と重なっている
ほど弾性変形の割合が大きいことを示し．除荷曲線と負
荷曲線によって囲まれる面積が大きくなるほど塑性変形
の割合が大きいことを示す．弾性変形と塑性変形が混合
した変形である弾塑性変形の場合，負荷過程では弾塑性
変形が現れるのに対し，除荷過程では弾性変形のみが現
れると考えられる．以降，単純化するため除荷曲線を用
いた解析について述べる．

3. 3　接触投影面積の算出11）

　初めに，除荷曲線から圧子と試料表面が接している投
影面積を求める．Oliver-Pharrの手法では，最大荷重で
圧子を押し込んだ際，図 6 (a)のように，弾性変形分は
圧子に試料表面が接することなく沈み込む現象が起こる
ことを想定する．測定により得られた荷重―変位曲線 
（図 6 (b)） から，荷重と変位の変化の割合を示すスティ
フネス S，および最大負荷時の圧子と試料が接している
部分の投影面積を表す接触投影面積 Apを算出する．
まず，除荷曲線を次式のようなべき関数を用いてフィッ
ティングを行う．

𝑃𝑃 = 𝛼𝛼𝛼𝛼 𝛼 𝛼𝑓𝑓�
𝑚𝑚     (9) 

 
 (9)

ここで，α，hf，mはフィッティングパラメータである．
次に，最大押込み深さ時のスティフネス Sを，最大押込
み深さ hmaxを用いて以下の式で算出する．

𝑆𝑆 = 𝑑𝑑𝑑𝑑
𝑑𝑑𝑑
�
ℎ=ℎ𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚

= 𝛼𝛼𝛼𝛼�𝑑𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚 − 𝑑𝑓𝑓�
𝑚𝑚𝑚𝑚

     (10) 

 

 (10)
図 5　ナノインデンテーション試験の測定手順
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さらに，圧子と試料表面が接触している深さを表す接触
深さ hcを以下の式により求める．

ℎ� = ℎ𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚 − ℎ� = ℎ𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚 − 𝜀𝜀
𝑃𝑃𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚

𝑆𝑆
     (11) 

 

 (11)

ここで，Pmaxは最大荷重，hmaxは最大押込み深さを表し
ている．εは圧子に依存するパラメータであり，弾性変
形によって圧子周りの試料が沈み込む割合を示してい
る．円柱の場合，ε = 1 であり，球や三角錐の場合，
ε = 0.75 である．次に，圧子と試料が接触している投影
面積 Apを算出する．接触投影面積 Apは接触深さ hcと
圧子の形状から算出することができる．稜間角 115°の
Berkovich圧子を用いた場合，Apは次のような式で算出
できる．

𝐴𝐴�(ℎ�) = 3√3 tan(115°) ∙ ℎ�2 = 23.88ℎ�2     (12) 
 

𝐴𝐴�(ℎ�) = 3√3 tan(115°) ∙ ℎ�2 = 23.88ℎ�2     (12) 
 

 (12)

主に，接触投影面積 Apやスティフネス Sを機械特性値
の算出に用いる．

3. 4　特性値の算出11）

3. 4. 1　押込み弾性率 EIT

　押込み弾性率 EITは押込み実験時の弾性変形のしにく
さを表す指標として用いられる．押込み弾性率 EITは，
変形が理想状態であることを仮定すると，ヤング率と同
じ値を示すと考えられる．試料の押込み弾性率 EITを算
出するため，試料の弾性変形および圧子の弾性変形が含
まれた弾性率である複合弾性率 Erを算出する．荷重―

変位曲線から求めた Ap，Sから，Erを以下のような式
で算出する．

𝐸𝐸� =
√𝜋𝜋
2

𝑆𝑆
�𝐴𝐴�(ℎ�)

     (13) 

 

 (13)

複合弾性率 Erから試料のみを考慮した弾性率 EITを次
の式で算出することが可能である．

𝐸𝐸�� =
1 − 𝑣𝑣�2

1
𝐸𝐸�

− 1 − 𝑣𝑣�2
𝐸𝐸�

     (14) 

 

 (14)

なお，vsは試料のポアソン比を表しており，Eiおよび vi

はそれぞれ圧子の弾性率およびポアソン比を表している 
（ダイヤモンド圧子を用いた場合，Ei = 1140 GPa，

vi = 0.07）．
3. 4. 2　押込み硬さ HIT

　押込み硬さ HITは押込み実験時の塑性変形のしにくさ
を表す指標として用いられる．押込み硬さ HITは最大荷
重 Pmaxと接触投影面積 Apを用いて次の式で表される．

𝐻𝐻�� =
𝑃𝑃𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚

𝐴𝐴�(ℎ�)
     (15) 

 

 (15)

Oliver-Pharrの手法では，荷重変位曲線から求めた接触
投影面積は，除荷後の圧痕の投影面積と同じであると仮
定している．したがって押込み硬さ HITは最大荷重を圧
痕投影面積で除したものであると考えられる．2.2.2 で
示したビッカース硬さは最大荷重を圧痕の表面積で割っ
た値であるが，押込み硬さは圧痕の投影面積を用いてい
る部分が異なる．押込み硬さ算出に用いる接触投影面積
を表面積へと変換することでビッカース硬さと同様の値
が算出されることが報告されている₁₂︶．

4．補正手法

　ナノインデンテーション法では，取得した荷重―変位
データから弾性率や硬さを算出するため，補正が重要な
要素となる．ISO 14577 においても，補正について詳細
に述べられている．本節では，考慮すべき補正要素につ
いて列挙する．

4. 1　ばね補正17）

　通常の試験機の場合，圧子は一方向のみに可動するよ
う，板ばねによって保持されている （図 4）．そのため，
圧子を動かす際に，わずかながらも板ばねのたわみに
よって実際に試料に加えられる荷重が圧子にかかる荷重
に比べて減少する．したがって，試料表面にかかる荷重

図 6　ナノインデンテーション法の詳細
(a) 最大荷重により押し込んだ際の模式図

(b) 荷重―変位曲線

 

𝐴𝐴�(ℎ�)

𝑃𝑃���

ℎ�

𝑃𝑃���

ℎ���ℎ�

ℎ�  for 𝜀𝜀 = 1

(a)
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をより正確に求めるためには，板ばねの影響を補正する
必要がある．ばね定数 Kは，空気中での圧子の荷重―
変位データから算出でき，以下のような式で補正するこ
とが可能である．

𝑃𝑃�𝑎𝑎𝑎𝑎𝑎𝑎𝑎𝑎 = 𝑃𝑃𝑡𝑡𝑡𝑡𝑡𝑎𝑎𝑎𝑎 − 𝐾𝐾𝐾     (16) 

 

 (16)

産総研で所有する試験機では Kの値が約 100 N/mのば
ねが用いられており，1 nmあたり 0.1 μNの差異が生じ
る．特に軟質材料の測定では，1 mN程度の試験荷重で
押込み深さが数 1000 nmになることも多く，この影響は
無視できない．

4. 2　コンプライアンス補正5）

　押込み試験により，試料だけでなく測定装置も変形す
ると考えられる （図 7 (a)）．硬質材料では，与える試験
荷重に対し押込み深さが小さくなるため，装置の変形が
与える影響が無視できない．補正のため，まずスティフ
ネス Sの逆数となるコンプライアンス Cを定義する．C
は式 (10)により以下の式で表される．

𝐶𝐶 =
1
𝑆𝑆

=
1

𝛼𝛼𝛼𝛼�ℎ𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚 − ℎ𝑓𝑓�
𝑚𝑚𝑚𝑚     (17) 

 

 (17)

測定によって得られた Cは実際の試料の変形と装置の
変形が足し合わさったものとして仮定すると，以下の式
のようになる．

𝐶𝐶 =
√𝜋𝜋
𝐸𝐸�

1
�𝐴𝐴�(ℎ�)

+ 𝐶𝐶𝑓𝑓     (18) 

 

 (18)

参照試料の複合弾性率である Erを一定であると仮定し，
図 7 (b)で示したように，Cと 1/ Apの関係を直線で近
似し外挿することにより，装置の変形を表すフレームコ
ンプライアンス Cfを算出する．その後，測定によって
得られた Cから Cfを引くことで，試料のコンプライア
ンスを算出することが可能となる．

4. 3　面積関数補正5）

　弾性率，硬さともに接触投影面積を用いて算出される
ため，接触投影面積を算出するための面積関数の決定が
大きな誤差要因となる．式 (12)で示した面積関数は，
理想的な圧子の幾何的形状をもとに決定したものであ
る．しかしながら，実際の圧子を AFMで測定すると，
圧子先端が丸みを帯びていることが観察される （図 8 
(a)）．押込み深さが小さい場合，圧子先端の丸まりの影
響が大きくなるため，圧子の幾何的形状から求めた接触
投影面積では過小評価となる．したがって，圧子先端の
丸まりを考慮に入れて面積関数を補正することが必要と
なる．初めに均質で等方性をもつ試料を参照試料とし，
参照試料のヤング率から求めた複合弾性率 Erとコンプ
ライアンス Cから，接触投影面積 Apを以下のような式
で算出する．

𝐴𝐴� =
𝜋𝜋

(2𝐸𝐸�𝐶𝐶)2      (19) 

 

 (19)

その後，算出した Apに対して hcの関数をフィッティン
グすることで適切な面積関数を求める （図8 (b)）．フィッ

図 7　装置のコンプライアンス
(a) 想定される装置の変形　(b) コンプライアンス補正

図 8　圧子の面積関数について
(a) Berkovich圧子の AFM画像　(b) 面積関数補正
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ティングに用いる関数は以下の 2つの関数が一般的であ
る．
・多項式近似₁₁︶

  𝐴𝐴�(ℎ�) = 𝐶𝐶0ℎ�2 + 𝐶𝐶1ℎ� + 𝐶𝐶2ℎ�
1 2⁄ + 𝐶𝐶3ℎ�

1 4⁄ + 𝐶𝐶4ℎ�
1 8⁄  

+𝐶𝐶5ℎ�
1 16⁄ + 𝐶𝐶6ℎ�

1 32⁄ + 𝐶𝐶7ℎ�
1 64⁄ + 𝐶𝐶8ℎ�

1 128⁄   (20) 
  

 (20)

・Truncate近似₁₈︶

𝐴𝐴�(ℎ�) = 𝐶𝐶0(ℎ� + 𝑑𝑑ℎ)2     (21) 

 

 (21)

4. 4　主な不確かさ要因
　前述した通り，ナノインデンテーション法による弾性
率および硬さの算出の際には，ばね補正，コンプライア
ンス補正，面積関数補正を考慮する必要がある．そのた
め，弾性率および硬さの主な不確かさ要因は，荷重およ
び変位の測定の不確かさに加えて，これら補正手法に起
因する不確かさも含まれる．ただし，測定対象の性質の
違いにより，主に影響する不確かさ要因が異なると考え
られる．例えば，軟質材料を測定する場合，小さな荷重
で大きな押込み深さを得るため，コンプライアンス補正
や面積関数補正よりも，ばね補正の効果が大きいことが
想定される．したがって，ばね定数の決定による不確か
さが主な要因の一つとなる．一方，硬質材料を測定する
場合，大きな荷重でも小さな押込み深さしか得られない
ため，ばね補正よりコンプライアンス補正や面積関数補
正の効果が大きくなることが想定される．したがって，
フレームコンプライアンスおよび面積関数の決定が主な
不確かさ要因となる．以上に示した通り，試験条件に荷
重を指定したとしても，測定対象により主な不確かさ要
因が異なる．

4. 5　実際の測定例での補正の効果
　ナノインデンテーション用試験機 ENT-2100 
（ELIONIX） を用いて，等方体であるガラス （BK7） を測
定した結果を図 9に示す．丸印が上記の三つの補正を
行った結果を示し，×印が全く補正を行っていない結果
を示している．補正なしの場合，弾性率と硬さともに接
触深さ 200 nm以下の領域では，接触深さが小さくなる
ほど大きく算出されている．理由として，圧子先端の丸
まりを考慮に入れておらず接触投影面積が過小評価され
た結果，弾性率，硬さともに過大評価されたと考えられ
る．一方，溶融石英を参照試料として補正を行った結果，
押込み深さに依存しない値を得ることができた．BK7
のヤング率の文献値は 83 GPaであることが知られてお
り₁₉︶，ナノインデンテーション法で測定した弾性率は文

献値とほぼ変わらない値を得られることが確認された．

4. 6　補正手法における課題
　前述したように，一般的な補正手法については確立さ
れており，ISO 14577 にも補正手法が明記されている．
しかしながら，現時点での補正手法にはいくつかの問題
点が存在する．
　1 つの問題点として，Cと Apのカップリングの問題
が挙げられる．コンプライアンス補正を行う場合には接
触投影面積を用いるため面積関数を利用しており，面積
関数補正を行う場合にはコンプライアンスを利用してい
る．したがって，一意には定まらず，収束するまで両方
の補正を交互に繰り返し行う必要がある．そのため，収
束して得られたフレームコンプライアンスおよび面積関
数が妥当であるかという点において疑問が残る．
　また，コンプライアンス補正や面積関数補正を行う場
合，参照試料に依存するという問題点も挙げられる．参
照試料として一般的に用いられるのは，弾性率に押込み
深さ依存性がないと想定される溶融石英や BK7 などの
ガラスである．溶融石英および BK7 の弾性率はそれぞ
れ 72 および 83 GPaと比較的低い．しかしながら，金属
材料ではタングステンが 400 GPa程度と高い弾性率をも
つ材料も存在する．低弾性率の参照試料により求めたフ
レームコンプライアンスおよび面積関数により，高弾性
率の金属材料を測定するのが適切であるかどうかも考慮
しなければならない．
　さらに別の問題点として，測定対象の材料によっては

図 9　 ナノインデンテーション法による BK7 の機械特
性評価
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押込み時の変形が異なるという点が挙げられる．通常の
試料では，圧子周りの材料が沈み込む現象である sink-in
が起こり （図 10 (a)），一般的に接触深さを求める際にも
sink-inが仮定されている．しかしながら，塑性変形が著
しい材料 （銅やタングステンなど） では，圧子周りの材
料が盛り上がる現象である pile-upが起こり （図 10 (b)），
Oliver-Pharrの手法を用いる際の仮定とは異なる現象が
起こる．Pile-upが発生する場合には実際の接触投影面
積が大きくなるため，通常の sink-inを仮定した手法で
弾性率や硬さを算出すると過大評価となる．現段階では，
pile-upが発生した場合の接触投影面積を求める際に
AFMなどで直接測定する手法が用いられているが，そ
の場合には顕微鏡による直接測定が不必要であるという
ナノインデンテーション法のメリットを打ち消すことに
なる．今後の課題として，pile-upが起こる材料でも顕
微鏡による面積の測定を行わずに弾性率や硬さを算出で
きる手法の開発が求められる．

5．ナノインデンテーション法による硬さ標準の現状

　NMIによるナノインデンテーション法による硬さ 
標準の供給は，値付けされた参照試料の提供が一般的 
となっている．NMIJでは，ISOに記載された校正方 
法により，力，長さおよび温度が校正された試験機で 
測定された，溶融石英および BK7 ガラスの試験荷重
100 mNにおける押込み硬さ HITの値を供給している．
またドイツ国立理工学研究所 （Physikalish-Technische 
Bundesanstalt; PTB） では，NMIJと同様にナノインデン
テーション用の BK7 ガラスの値を提供している．一方，
アメリカ国立標準技術研究所 （National Institute of 
Standards and Technology; NIST） や，イギリス国立物理
学研究所 （National Physical Laboratory; NPL） では，参照
試料や参照値の提供を行ってはいないが，それぞれの研
究所では装置の開発や変形の時間依存変化については研
究が進められている．

6．インデンターを用いたその他の手法

　Oliver-Pharrの手法とは別に，ナノインデンテーショ
ン用試験機を用いて得られた荷重―変位データから，弾
性率や硬さを算出する手法が提案されている．Oliver-
Pharrの手法によって求めた値と，インデンターを用い
たその他の手法によって求めた値を比較することで，よ
り信頼に値する評価を行うことができる．本節では，そ
の代表的な例である，Hertz接触理論法と連続剛性測定
法について以下に述べる．

6. 1　Hertz 接触理論法
　Hertz接触理論は 1881 年に Hertzが提唱した理論₂₀︶

であり，2つの弾性球が接触している際の関係式を表す
ために用いられる．ナノインデンテーション法では，球
圧子を用いた押込み試験において弾性変形のみを仮定で
きる場合，Hertz接触理論法を用いて負荷曲線により弾
性率を算出することが可能である．
6. 1. 1　仮定
　Hertz接触理論が適用されるためには，以下の 4つの
条件を満たす必要がある．
・弾性変形のみであること
・接触している領域で摩擦がないこと
・接触面が球半径に対して微小であること（a << R）
・測定材料が均質であること
Hertz接触理論を押込み試験に適用する場合，球圧子と
半径無限大の試料表面との接触として考慮する．
6. 1. 2　原理20）

　Hertzは，フラットな面に半径 Rの球を押し込んだ際 
（図 11），接触半径 aと，荷重 Pおよび弾性特性と以下
のような関係があることを示した．

𝑎𝑎3 =
3
4
𝑃𝑃𝑃𝑃
𝐸𝐸∗

     (22) 

 

 (22)

なお，E*は圧子と測定試料の弾性率を複合させた換算
弾性率であり，式 (12)で示された Erと同様の式で表さ

図 11　Hertz接触図 10　圧子周辺の変形　(a) Sink-in　(b) Pile-up

 

(a) (b)

𝐴𝐴�

𝐴𝐴�
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れる．また，接触半径 aは変位 δを用いて次のような式
で表される．

δ =
𝑎𝑎2

𝑅𝑅
     (23) 

 

 (23)

したがって，荷重 Pと変位 δの関係式を求めることが
でき，以下のような式になる．

𝑃𝑃 =
4
3
𝐸𝐸∗𝑅𝑅

1
2 ∙ 𝛿𝛿

3
2     (24) 

 

 (24)

球圧子の半径 Rが正確にわかっている場合，荷重―変
位曲線の負荷曲線に対しP = C0×δ3/2を，C0をフィッティ
ングパラメータとしてフィッティングさせることで，
E*を算出することができる．また，式 (13)を用いるこ
とにより，試料の弾性率の算出が可能である．
6. 1. 3　特徴
　Hertz接触理論法は完全弾性変形を仮定しており，弾
塑性変形も扱うことのできる Oliver-Pharr法とは異なる．
また，Hertz接触理論法では除荷曲線ではなく負荷曲線
を用いて解析を行うことから，Oliver-Pharr法とは異な
る解析手法であるといえる．負荷曲線を用いることから，
数 nmのわずかなズレでも弾性率に大きく影響するた
め，表面検出が正確になされている必要がある．また，
試験に球圧子を用いるが，球の半径を正確に求める必要
がある．AFMなどによる直接測定が最も有効であるが，
参照試料を用いて間接的に半径 Rを求めることも可能
である．

6. 2　連続剛性測定法
　近年，ナノインデンテーション法を応用した技術とし
てよく用いられている手法が，連続剛性測定法 
（Continuous Stiffness Measurement; CSM） である₁₁︶．連
続剛性測定法では，荷重 DC信号に微小 AC信号を加える
ことにより圧子を振動させながらナノインデンテーショ
ン試験を行うことで，連続的にスティフネスを測定する
手法である．負荷を徐々に行いながら，連続的にスティ
フネスを測定できるため，押込み深さに応じて弾性率や
硬さを算出することが可能である．荷重と変位の位相差
を測定することで粘弾性を評価することも可能である．
6. 2. 1　原理22）

　連続剛性測定法の簡単なモデルは，スティフネス K
のばね，質量 m，減衰係数 Dのダンパーで構成される．
図 12 (a)は測定試料に接する前の空気中での挙動を表す
模式図である．力は振動しており，それに伴い変位も変
動するため，荷重および変位の式は以下のようになる．

𝐹𝐹(𝑡𝑡) = 𝐹𝐹0e�𝜔𝜔𝜔𝜔        (25) 
 

 (25)

𝑧𝑧(𝑡𝑡) = 𝑧𝑧0e�(𝜔𝜔𝜔𝜔−𝜙𝜙)     (26) 
 

 (26)

連続剛性測定法は減衰を伴う強制振動であると考えられ
るため，以下のような式が成り立つ．

𝑚𝑚𝑚𝑚𝑚(𝑡𝑡) + 𝐷𝐷𝑚𝑚𝐷(𝑡𝑡) + 𝐾𝐾𝑚𝑚(𝑡𝑡) = 𝐹𝐹(𝑡𝑡)    (27) 
 

 (27)

式 (27)に，式 (25), (26)を代入し計算すると，実部は

𝐾𝐾 𝐾𝐾𝐾𝐾𝐾2 =
𝐹𝐹0
𝑧𝑧0

cos𝜙𝜙      (28) 

 

 (28)

虚部は

𝐷𝐷𝐷𝐷 =
𝐹𝐹0
𝑧𝑧0

sin𝜙𝜙           (29) 

 

 (29)

となる．位相 Φは荷重に対する変位の遅れを表すため
に用いられ，以下のような式で示される．

tan𝜙𝜙 =
𝐷𝐷𝐷𝐷

𝐾𝐾 𝐾𝐾𝐾𝐷𝐷2        (30) 

 

 (30)

　また，接触後の挙動を表す模式図を図 12 (b)に示す．
試験機のスティフネスを表す Kfが試料のスティフネス
に比べ十分に大きいと仮定すると，試料のスティフネス

図 12　CSMの模式図 ₂₁)

(a) 圧子－試料間接触前　(b) 圧子－試料間接触後 

 

(a)

(b)

K D

m
𝑧𝑧 𝑡𝑡 = 𝑧𝑧0𝑒𝑒�(�𝑡𝑡��)

𝐹𝐹 𝑡𝑡 = 𝐹𝐹0𝑒𝑒��𝑡𝑡

Ki Di

mi
𝑧𝑧 𝑡𝑡 = 𝑧𝑧0𝑒𝑒�(�𝑡𝑡��)

𝐹𝐹 𝑡𝑡 = 𝐹𝐹0𝑒𝑒��𝑡𝑡

Kc Dc

Kf
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Kcおよび減衰係数 Dcは，以下のような式で算出するこ
とができる．

𝐾𝐾� =
𝐹𝐹0
𝑧𝑧0

cos𝜙𝜙 𝜙 (𝐾𝐾� 𝜙 𝑚𝑚�𝜔𝜔2)    (31) 

 

 (31)

𝐷𝐷� =
𝐹𝐹0
𝑧𝑧0

sin𝜙𝜙 𝜙 𝐷𝐷�𝜔𝜔         (32)  (32)

ここで，Kiおよび Diはそれぞれ空気中におけるスティ
フネスおよび減衰係数を表しており， miは圧子軸の質量
を表している．式 (31)を用いて求めた測定試料のスティ
フネス Kcは，3.3 で示したスティフネス Sと対応した値
であり，同様の手順で弾性率や硬さの算出が可能である．
6. 2. 2　特徴
　連続剛性測定法の最大の利点は，弾性率や硬さにおい
て深さの関数として連続した値を算出できる点である．
通常，一回の測定では，ある値の押込み深さにおける弾
性率・硬さの算出しか行えなかったが，連続剛性測定法
では一回の測定で連続的に各押込み深さにおける算出を
行うことができるため，手間や時間を大幅に削減するこ
とが可能である．また，連続的にスティフネスを測定で
きるため，スティフネスが急激に増大した点を表面とみ
なすことができる．スティフネスは荷重や変位よりも急
激に変化するため₂₃︶，表面検出が容易になるという利
点も存在する．しかしながら，表面近傍では，圧子―試
料間の接触が不完全になるため弾性率や硬さの算出は曖
昧になると考えられる．押込み深さが小さい領域におい
ては，除荷曲線から求めた値と異なっていることを指摘
する文献もあり₂₄︶，より適切に用いるよう注意する必
要がある．また，高周波数で振動させた場合には短時間
でのスティフネス測定が可能なため，静的な測定と比較
して時間依存の塑性変形やサーマルドリフトに起因する
複雑な影響を避けることができる₂₃︶．加えて，スティ
フネスとともに減衰係数も算出できるため，ポリマーな
どの粘弾性体に対して動的弾性率を評価することが可能
である．

7．測定試料による違い

7. 1　薄膜
　序論に述べた通り，現在薄膜を用いた製品が数多く開
発されており，薄膜の機械特性評価に対する需要が高
まっている．薄膜を評価する際，薄膜の下の基板の影響
を必ず考慮に入れる必要がある．ISO 14577 でも薄膜の
測定手法が記述されてはいるが改善の余地があり，現在

でも数多くの研究がなされている．
7. 1. 1　薄膜の弾性率
　薄膜の弾性率を測定する場合，膜厚の大きさに関わら
ず，必ず基板の弾性率の影響を受けることが知られてい
る₁₂︶．弾性率を評価する際に塑性変形が含まれると解
析が複雑になるため，主に弾性変形のみが想定される球
圧子による測定が推奨されている．一般的に，薄膜のみ
の弾性率を評価するために外挿法が用いられる （図 13）．
まず，縦軸を測定によって得られた弾性率，横軸を （接
触深さ） / （膜厚） または （接触半径） / （膜厚） としてプ
ロットし，線形フィッティングにより直線を得る．直線
は，柔らかい薄膜と硬い基板の組み合わせであれば傾き
は正に，硬い薄膜と柔らかい基板の組み合わせであれば
傾きは負となる．フィッティングした直線の切片の値を
薄膜の弾性率とみなすことができる．また，近年では，
薄膜と基板を組み合わせた際の変形をモデル化して与え
られた関係式をデータにフィッティングすることで薄膜
の弾性率を算出する手法も提案されている₂₅︶．この手
法では，100 nm以下の非常に薄い膜厚の弾性率を評価
することができるとされている．
7. 1. 2　薄膜の硬さ
　薄膜の硬さを評価する場合，塑性変形を考慮しなけれ
ばならないため，弾性率を評価するよりも格段に複雑に
なる₁₂︶．したがって，塑性変形領域が基板に及ばない
よう，押込み深さを膜厚の 10 分の 1 以下にすることが

図 13　薄膜の弾性率算出のための外挿法

図 14　硬い薄膜と柔らかい基板の組み合わせの場合 ₂₆)

v

硬
さ

押込み深さ
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推奨されているが，あくまで実験的な目安であるため注
意が必要である．図 14 に，一般的に，硬い薄膜と柔ら
かい基板の組み合わせの場合に得られる硬さと押込み深
さの関係を示す₂₆︶．特に硬い薄膜を測定する場合，初
期押込み時は弾性変形のみとなり押込み硬さの値が単に
平均接触応力を表すことになるため，実際の試料の硬さ
より小さな値をとる．押込み深さが膜厚の 10 分の 1 以
下かつ適切な押込み硬さを算出するためには，より塑性
的な変形が見込まれる，先端が鋭い形状の圧子による測
定が推奨される．
7. 1. 3　薄膜評価に対する課題
　前述したとおり，薄膜の弾性率および硬さの評価技術
については現在進められている研究分野である．今後，
特に膜厚が 100 nm以下である極薄膜に対する機械特性
評価が求められると想定される．硬さを測定する場合，
押込み深さは 10 分の 1以下が望ましいとされているが，
膜厚が 100 nm以下であると推奨される押込み深さは 10 
nm以下になり，現状の装置では測定することが困難で
ある．そのため，押込み深さが膜厚の 10 分の 1 以下と
いう実験則に依存しない薄膜の硬さの評価手法の開発が
必要となる．また，薄膜と基板の組み合わせとして，柔
らかい薄膜と硬い基板および硬い薄膜と柔らかい基板が
考えられるが，硬さを評価する場合，異なる組み合わせ
に対して同様の評価手法を用いてよいのかという点も今
後考慮すべき課題である．

7. 2　軟質材料
　薄膜に加え，軟質材料に対する機械特性評価の必要性
も高まっている．一つの理由として，高分子材料の性能
評価が挙げられる．高分子材料は時間経過や周囲の環境
により劣化するため，劣化評価に用いることができる．
また，有機 ELなど高分子系の薄膜の開発も急速に進め
られており，高分子薄膜の機械特性評価も今後必要とな
ると想定される．軟質材料の評価に対しても，高い荷重
分解能を持ち，圧痕の形状測定が不要であるナノインデ
ンテーション法が有効である．しかしながら，ISO 
14577 は金属材料を対象としており，軟質材料は対象と
されていない．軟質材料は他の材料には見られない特性
があるため，それらの特性を考慮に入れて評価する必要
がある．以下に，注意すべき軟質材料の特性について列
挙する．
7. 2. 1　柔軟性
　軟質材料はスティフネスが低いため，ナノインデン
テーションの手法を用いて材料評価を行う場合，表面が
検出されにくいという問題点がある．通常の表面検出手

法では，まず小さい荷重で圧子を試料表面に近づけてゆ
き，荷重または変位が急激に変化した点を表面とみなし
ゼロ点に設定する．しかしながら，硬質材料で用いてい
た通常の表面検出手法をそのまま軟質材料に適用する
と，表面に接触しても荷重や変位の変化が少ないため，
表面が検出されない．また，表面検出の感度を上げると
ノイズ等により誤検出されてしまうことから，表面検出
は極めて困難となる．また，測定材料の弾性率がMPa
オーダーになると，装置内の板ばねの弾性率に近づくた
め，ばね定数の補正が重要な要素となる₁₇︶．さらに，
材質が柔軟であると圧痕ができず塑性変形はしないこと
が想定される．この場合でも現時点のナノインデンテー
ション法では値としては硬さが算出されてしまうが，前
述した塑性変形に対して定義される硬さとは異なること
に注意する必要がある．
7. 2. 2　変形の時間依存性
　軟質材料の一部では，変形に時間依存性があるため，
同じ荷重を保持している場合でも押込み深さが大きくな
る現象（クリープ）が顕著になる．クリープが発生する
材料を測定する場合，除荷中にも変位が増加する現象が
起こる可能性がある．除荷時のクリープの影響を排除す
るためには，クリープの影響がなくなるまで最大荷重の
保持時間を長くする手法や，クリープの時定数より十分
速く除荷を行う手法がある．また，クリープ速度を事前
に測定しているならば，実験後にクリープ速度から除荷
曲線を補正することも可能である₂₇︶．
7. 2. 3　付着力
　高分子材料では，試料表面と圧子の間に付着力が生じ
ることがある．付着力の発生する試料を押込み実験する
場合，圧子が試料表面に近づいた際に付着力によって圧
子が試料にひきつけられ急激に接触面積が増大し荷重が

図 15　付着力の影響 ₂₈)
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負の値をとる現象が起こる₂₈︶ （図 15）．また，除荷時に
も圧子が試料にひきつけられ，負荷時よりも荷重が大き
く負の値をとる．ISO 14577 で規定されている Oliver-
Pharrの手法は，試料表面の付着力がない状態を仮定し
ているため，付着力の発生する高分子材料に対しては用
いることができない．付着力を考慮に入れた理論として，
Johnson, Kendall, Robertsが JKR理論を提唱した₂₉︶．JKR
理論では付着力を考慮に入れた場合の弾性率を考慮する
ことができる．しかしながら，JKR理論では荷重と変位
の直接の関係を求めることができず，荷重と接触半径，
変位と接触半径の関係から，間接的に荷重―変位間の関
係を求めることに注意しなければならない．その点を考
慮し，近年では，JKR理論に基づき荷重と変位の関係を
直接求め，除荷曲線にフィッティングできるような関係
式が提案されている₃₀︶．一方，5 μm以上の大きな押込
み深さにおける測定ができれば，複雑な JKR理論を用
いることなく，Hertz接触理論に基づいて適切な弾性率
を算出することができるという報告もなされている ₃₁︶．
このように，現在でも多くの研究者が研究を進めている
分野であるといえる．

7. 3　硬質材料
　ナノインデンテーション法による硬質材料の評価に関
する報告も近年増加している．一つの理由として，
Titanium Nitride （TiN） 膜や Diamond-like Carbon （DLC） 
膜など，製品の強度向上を目的とした超硬薄膜の評価に
利用されているという点が挙げられる．また，現在有用
な半導体として用いられはじめた Gallium Nitride （GaN） 
や Silicon Carbide （SiC） などは，弾性率および硬さが非
常に高い硬質材料であるが，それらの機械特性評価にも
ナノインデンテーション法が用いられている．しかしな
がら，測定対象が非常に硬質である場合にも，注意が必
要となる．以下に留意すべき点について列挙する．
7. 3. 1　微小な変位変化
　硬質材料に対しナノインデンテーション試験を行う
際，比較的大きな荷重を加えても変位の変化が微小であ
るため，変位の測定誤差が大きな誤差要因となる．した
がって，高精度な変位測定センサが必要となる．また，
非常に硬質な材料を測定する場合，与える試験荷重に対
し押込み深さが非常に小さくなり，装置の変形が与える
影響を無視できないため，フレームコンプライアンスの
誤差が大きな誤差要因となる．DLCや SiCなどは弾性
率が 400 GPaを超え，タングステンよりも高い値をとる．
4.5 でも示したように，弾性率 70 GPa～ 80 GPa程度の
参照試料により行われるコンプライアンス補正が適切に

行われているかを検証する必要がある．
7. 3. 2　圧子の変形
　非常に硬質な材料を測定する場合，測定材料の弾性率
と圧子の弾性率が近づくことが想定される．圧子は通常
ダイヤモンドを用いるが，特に DLCはダイヤモンドと
弾性率が近くなると想定される．その際，算出に用いる
圧子の弾性率をわずかに変化させるだけでも試料の弾性
率の算出に大きく影響するため，圧子の弾性率の決定に
はより注意する必要がある．また，圧子の変形も大きく
なり先端の丸まりが参照試料の測定時よりも大きくなる
と考えられ，より適切に評価するためには今後考慮すべ
き課題である．

8．今後の展望

　1992 年に Oliver-Pharrが提唱して以降，ナノインデン
テーション法は多くの研究分野で用いられるようにな
り，現在では ISOによって標準化されている．しかし
ながら，補正手法にも課題が残っている点，測定材料の
特性の違いにより一意に測定できない点などを考慮する
と，複数の材料間の比較としては有効な手法であるもの
の，絶対値として弾性率や硬さを評価する手法として用
いるにはまだ困難であるといえる．今後，より信頼のお
ける値を得るためには，評価手法の更なる改善が必要と
なる．また，近年のナノインデンテーション法を用いた
研究の多くは連続剛性測定を用いているが，現状では
ISO 14577 の中でダイナミックな測定法についての規定
がないため，今後検討していく必要があると考えられる．
さらに，今後，極薄の薄膜，高分子化合物などの軟質材
料，ナノ構造物を混合させたナノコンポジット材料など，
より特殊な試料の測定が要求されることが想定される．
現状の金属を対象としたナノインデンテーション法を応
用し，各材料の特性を考慮に入れることでより適切な値
を得られるような評価技術の開発が必要とされる．

9．おわりに

　本稿では，微小領域の機械特性を評価する手法に着目
して調査を行った結果を報告した．はじめに，バルク領
域に対して従来行われてきた機械特性評価手法について
示し，それらの手法を微小領域に対してそのまま応用す
るのは困難であることを述べた．次に，微小領域におけ
る評価手法として確立されてきたナノインデンテーショ
ン法について詳細に記述した．加えてナノインデンテー
ション試験機を用いた評価手法として，Hertz接触理論
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法，連続剛性測定法を紹介した．さらに，今後需要が高
まると考えられる，薄膜や軟質材料の評価について述べ
た．最後に，今後考慮すべき課題として，ナノインデン
テーション法に対する信頼性を高めるために補正手法を
確立すべきことが挙げられる．また，極薄膜，軟質材料，
ナノコンポジット材料などの特殊な材料に対する評価の
信頼性の向上のための研究を進めていくべきであること
を示した．
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