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第1章 序論

1.1 研究の背景

1.1.1 磁気ディスク装置

磁気ディスク装置は,現在の高度情報化社会において,外部記憶装置の中核を担っ

ている.磁気ディスク装置の記憶容量の増大および信頼性の向上は,情報化社会の継

続的な発展を支えるために必要不可欠である.特に最近ではビデオ信号記録装置.カ

ーナビゲーションシステム､携帯型音楽プレーヤーなどコンピュータ以外の民生用機

器への応用が目覚しく,今後も新たな需要が始まると期待されている川.磁気ディス

ク装置の概略図を図l.1に示す.磁気ヘッド(Magnetic head)が磁気ディスク

(Magnetic disk)上を高速に走査しデジタルデータの記録･再生を行う.磁気ヘッ

ドはスライダ(Slider)に搭載されており,高速走査中スライダの発生する勤圧によ

Voice coilmotor

Fig.1.1Ⅱarddi8kdri▼e.

Spindlemotor



って磁気ディスク上を浮上している.浮上する隙間を→定に保つために,スライダは

サスペンション(Suspension)によって荷重される.ボイスコイルモータはサスペン

ションを磁気ディスクの面内方向に駆動し,磁気ヘッドの位置決めを行う.磁気ディ

スクはスピンドルモータ(Spindlemotor)により回転駆動される(2).

図1.2に磁気ディスク装置の記録方式を模式的に示す(3).デジタルデータは磁気デ

ィスク上に形成された厚さ数十nmの磁性層(Recording medium)に記録される.

磁性層は図1.2に示すように連続的に配列したビットセルにより構成されている.一

つ一つのビットセルはそれぞれ微小な磁性体であり,それらの磁化方向によって1と

0を表現する.磁化の方法によって記録方式は大きく二つに分けられる.→つは図1.2

(a)に示すように.ビットセルのN極とS極をディスク面に対して水平方向に配置す
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る長芋磁気記録方式であり,もう一つは図1.2(b)(c)に示すように,垂直に配置する

垂直磁気記録方式(4)である.実用化されているのは長芋磁気記録方式であった.そし

て,原理的には記憶容量向上の面で有利でありながらも,実用化が困難であった垂直

磁気記録方式も,2005年に商品化され,今後更なる記憶容量の増加が期待されている.

いずれの記録方式においても磁気ヘッドの主な構成は同じであり,記録ヘッド

(Inductivewriteelement)および再生ヘッド(Readelement)から成る.記録ヘッ

ドには誘導型のコイルが使用されており,ヨークに形成されたギャップから漏洩する

磁束によりピットセルの磁化方向を決める.再生ヘッドにはMR(MagnetoResistive)

ヘッドもしくはGMR(Giant Magneto Resistive)ヘッドが用いられている.MR,

GMR はともに磁気抵抗効果を利用し､ピットセルから漏れる磁化方向の変化を電気

抵抗の変化として検出する㈲.

磁気ディスク装置の性能は,しばしば面記録密度により評価される.面記録密度と
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は,ディスク半径方向のピットセルの密度であるトラック密度(TrackDensity:TD)

と,円周方向の密度である線記録密度(LinearDensity:LD)の積である.図1.3に

1990年以降,研究段階におけるTD,LDと面記録密度の変遷を示す(6).右下がりの

直線は面記録密度の等高線を表し,右上がりの直線はビットアスペクト比(BitAspect

Ratio:BAR)を表す.BARとはビットセルの半径方向と円周方向の寸法の比(半径

方向:円周方向)を意味する.垂直磁気記録方式を採用すると,技術的に克服しなけ

ればならない問題点が多数存在するものの,理論的には面記録密度1Tb/in2が実現可

能であることが示唆されている(7)･(11).図1.3中に理論解析により得られた面記録密度

1Tb/in2を実現するためのLD,TDの組み合わせを示した(●印:Wood,+印:Ma11ary,

*印Gao&Bertram,◎印Victora).面記録密度の向上には,高いLD,TDを達成

する必要があり,それには円周方向および半径方向のビットセルの寸法を小さくする

ことが必須である.ビットセルを微小化すると,磁気ヘッドも微小化する必要がある

だけでなく,記録ヘッドおよびビットセルからの漏洩磁束は広がりを持つために,

つのビットに正確な情報の記録･再生を行うためには,磁気ヘッドを可能な限り磁気
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ディスクに接近させる必要がある.図1.4に磁気ヘッドと磁気ディスクの隙間(磁気

隙間)と面記録密度の関係を示す(3).磁気隙間が小さくなるはど高い面記録密度を達

成することができる.世界初の磁気ディスク装置であるRAMAC(Rand｡m Access

MethodofAccountingandControl)の磁気隙間は25pm程度であったが(12),現在は

製品レベルにおいても10～20nm程度にまで狭小化している.今後更なる記録密度の

向上には10nm以下の磁気隙間を達成することが求められている.図1.3中Wood,

Mallary,Gao&Bertram,Victraによる理論解析の結果から,面記録密度1Tb/in2を

達成するためには,ビットサイズは10nmX50nm程度を,磁気隙間は5～6nmを

実現しなければならない.図1.4に示したように,これまで実現されてきた磁気隙間

と面記録密度の関係を,外挿することによっても面記録密度1Tb/in2に必要な磁気隙

間を予測することができ,おおよそ2nmとなる.この値は経験則から得られた値で

あるので,理論的に得られた5～6nmと単純に比較することはできない.ただし,過

去のデータからの予測であることを考慮すると,長芋記録方式を基準にしており,理

論的に得られた値は垂直記録方式を前提としているので,2nmと5～6nmの違いは

記録方式の違いを反映していると推測される.

1.1.2 ヘッド･ディスク･インタフェースにおける潤滑システ

ム

微小な磁気隙間を実現するために最も重要となるのが,磁気ヘッドと磁気ディスク

間の潤滑技術である(13)･(15).磁気ヘッドは10nm以下の磁気隙間を維持しつつ,高速

なデータ転送を可能にするためにディスク上を秒速20～30mの高速で走査しなけれ

ばならない.このような状況においても磁気ディスク装置の信頼性を十分に確保する

ためには,磁気ヘッド･磁気ディスク間の摩擦は限りなく小さく,摩耗は限りなく少

なくするという極限的な潤滑技術が求められている.磁気ヘッドおよび磁気ディスク

の相対運動に関わる領域をヘッド･ディスク･インタフェース(HeadDiskInterface:

HDI)とよぶ.HDIの構成を図1.5に示す(2)(5).磁気ディスクの回転によりスライダ

5



Fig.1.5 Headdi8kinte血ceoftheharddiskdrive･

と磁気ディスク間に引き込まれた空気の発生する動圧によって,スライダはディスク

面から浮上する.スライダのディスクに接する面をABS(Air Bearing Surface)と

よぶ.磁気ヘッドは,スライダとディスク間の距離が最′ぃとなる空気の流出端に配置

される.空気の流出端における隙間が最′トとなる部分の隙間を最′ト浮上隙間

(Minimumflyingheight)とよぶ.スライダの浮上面には腐食防止や耐摩耗性の向

上を目的として,ダイヤモンド･ライク■カーボン(DiamondLikeCarbon:DLC)

保護膜が形成されている.磁気ディスクはアルミニウムやガラスなどを基板として,

その上に下地膜,磁性膜,DLC保護膜が順に形成され,最表面には液体潤滑膜が塗布

されている.磁気ヘッドと磁気ディスクは,本項冒頭に述べたように,わずか10nm

程度の磁気隙間を維持しながら,秒速数十m/8eCの高速で相対運動している.安定し

た相対運動を確保するためには,ヘッドとディスク間の低摩擦化および表面保護とい

う潤滑技術が重要となる.HDIの潤滑における困難性は,これら低摩擦化および表面

保護の機能を,1nmオーダの隙間において実現しなければならないことである.こ



の極限的な潤滑に重要な役割を果たすのが,それぞれ厚さ数ナノメートルの三種類の

薄膜である.第一の薄膜が空気膜であり主にヘッドとディスク間の低摩擦化に機能す

る.第二の薄膜がDLC保護膜であり,磁性層および磁気ヘッドの表面保護に機能す

る.第三の薄膜が液体潤滑膜であり,ヘッドとディスクの接触時に緩衝材として機能

する.次にこれらの薄膜についてそれぞれ詳細に述べる.

第一の薄膜である空気膜は,ディスクの回転によってスライダとディスク間に押し

込まれた空気によって形成される.磁気ディスクと磁気ヘッドは空気を介して相対運

動するため,摩擦抵抗は空気の粘性で決まり極めて小さな値となる.つまり気体軸受

けと同様の原理によって低摩擦化を実現している.ただしHDIの場合には磁気隙間を

ナノメートルオーダにまで微小化させなければならないため,空気膜は厚さ数ナノメ

ートルでありながら,磁気ディスクと磁気ヘッドの接触を防ぐために安定的に存在し

なければならない.この空気膜の厚さは,ABS(AirBearingSurface,スライダのデ

ィスクに接する面)に発生する動圧により得られる浮上力と,サスペンションによっ

てスライダに加えられる荷重を釣り合わせることによって一定に保つ.さらに,ナノ

メートルオーダの精密な空気膜厚の制御を可能とするために,ABSには数百nmオー

ダの浅い凹凸が形成されている.空気流入端付近および流出端付近の凸部ではスライ

ダをディスクから引き離そうとする正圧がはたらき,ABS中央部分での凹部ではスラ

イダをディスクにひきつけようとする負圧がはたらく.これら正圧と負圧のバランス

をABSの凹凸形状により精密に制御し,厚さ数ナノメートルの空気膜を安定的に存

在させることを可能としている.

第二の薄膜であるDLC保護膜は,磁性層および磁気ヘッドの表面保護膜として機

能する.ここで,DLC膜とはアモルファスな硬質の炭素系皮膜を総称していう.ダイ

ヤモンド構造に対応するsp3混成軌道により結合した炭素と､グラファイト構造に対

応するsp2混成軌道により結合した炭素とが不規則に混ざり合った構造をもち,化学

的に不活性であり,高い機械的強度(ピッカース硬さHv1500～5000程度,ヤング率

500-800GPa程度(16)･(19))を有する.スライダ浮上面および磁性層の上に形成された

DLC保護膜は,耐摩耗性および耐腐食性の向上を目的としており,厚さは3～5nm

程度である.磁気隙間を微小化するにはDLC保護膜の厚さもさらに薄くする必要が
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あり,現在も薄くても十分な緻密性および高い機械的強度をもつ膜の開発が進められ

ている(20)･(22).

第三の薄膜である液体潤滑膜は何らかの原因により空気膜が破断し,磁気ヘッドと

磁気ディスクが接触した際に,それぞれのDLC保護膜同士が直接接触するのを防止

する緩衝材として機能し,摩擦力の低減およぴDLC保護膜の摩耗防止を目的として

いる.潤滑剤の特性としては,摩擦力の低減のために空気膜と同様に低い粘性(高い

流動性)が必要とされる.一方,DLC保護膜の摩耗防止には磁気ヘッドにより接触摺

動された際にも剥がれない強い固着性(低い流動性)が要求される.したがって,液

体潤滑膜には相反する特性が求められている.さらに,その膜厚は1-2nmとなって

おり,これは単分子膜厚に相当する.液体潤滑膜の潤滑メカニズムは次の第1.2.1項

において詳しく述べる.

これまでの説明からわかるように,HDIの潤滑システムにおいては,ナノメートル

スケールの気体･液体･固体薄膜が多層構造を形成し,それぞれが物性を活かした機

能を果たすことによって,低摩擦化･表面保護をナノメートルオーダの隙間において

実現している.ただし,更なる記憶容量の向上のためには,磁気隙間を約10nm以下



に狭小化する必要があり,その場合これまでの潤滑システムが機能しなくなる可能性

が高い･図1.6に磁気隙間の配分を概念的に示す(23).加工段差(Pole tip recession:

PTR)はABSを研削加工する際に,ABSと磁気ヘッド先端部分に生じる段差のこと

をいう.磁気隙間はPTR,ABS上のDLC保護膜厚(ABS overcoat),最小浮上隙間

(Minimumflyingheight),液体潤滑膜厚(Lubricant),ディスク上のDLC保護膜

厚(Disk
overcoat)に配分される.磁気隙間を微小化するには,PTRの低減,DLC

保護膜の薄膜化,最小浮上隙間の狭小化が必須である.最小浮上隙間はさらに以下の

6つの変動要因に配分される.

(1)ABSの表面粗さ(Sliderroughness)

(2)記録電流による発熱に起因した磁気ヘッドの熱変形(Pole Tip Protrusion:

PTP)(24)(25)

(3)スライダの製造誤差(Manufacturingtolerances)

(4)周囲圧力の変化と装置の温度変化(Environmentalchange)

(5)液体潤滑膜の厚さの不均一性(Lubricantroughness)

(6)ディスク表面の表面粗さ(Diskroughness)

最小浮上隙間から上記の6つの変動要因を差し引いた値が浮上マージン(Flying

height margin)であり,接触に対する安全性を評価する値となる.浮上マージンが

プラスの値をとるように設計された場合,定常動作時において磁気ヘッドと磁気ディ

スクの接触はないことが保証される.最小浮上隙間は磁気隙間の中で最も大きな割合

を占めており,記憶容量の増大のためには現状の10nm程度から更なる微小化が要求

されている.10nm以下に狭小化された浮上隙間は,上記(1)～(6)の要因による

隙間変動量と同程度となり,変動要因の確率的な重畳によって浮上マージンがマイナ

スとなり,定常動作時においても磁気ヘッドと磁気ディスクの間欠的な接触が起こる.

このようなEDIは,ニアコンタクト･インタフェースとよばれる.さらに第1.1.1項

において述べた1Tb/in2を実現するには,磁気隙間5-6nmを達成する必要があり,

その場合磁気ヘッドと磁気ディスクは常に接触した状態となる.このようなHDIは,

コンタクト･インタフェース(26)(27)とよばれる.ニアコンタクト･インタフェースおよ

びコンタクト･インタフェースでは,磁気ヘッド付近において空気膜が破断し,へツ
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ドが間欠的にもしくは連続的に液体潤滑膜に接触する状態となるため,本項の冒頭に

説明した従来の潤滑システムが機能しない.磁気ヘッドと液体潤滑膜との接触面積は

ABS全体に比べると微小であるが,潤滑剤の粘性は空気の粘性に比べ一万倍以上大き

いため(28),潤滑剤による粘性抵抗がスライダのうける摩擦力において支配的となる.

したがって,ニアコンタクト,コンタクト･インタフェースにおける液体潤滑膜には

緩衝材としての機能だけでなく,これまで空気膜が担っていた低摩擦化の機能も要請

される･しかも従来のHDIの潤滑システムにおいては,空気膜と液体潤滑膜の全く物

性の異なる膜を隙間方向に層状に構成することにより二つの機能を達成してきたのに

対して,ニアコンタクト,コンタクト･インタフェースにおいては液体分子のみを用

い,単分子膜厚において二つの機能を両立させなければならない.低摩擦化のために

はより粘性の低い(流動性の高い)潤滑剤が望まれるが,磁気ヘッドにより常に接触

摺動をうけることを考慮すると,表面保護のための緩衝材としてはより固着性の高い

(流動性の低い)潤滑剤が求められる.従来の潤滑システムにおいても,液体潤滑膜

は低摩擦化と表面保護という矛盾する特性を両立させてきたが,ニアコンタクト,コ

ンタクト･インタフェースにおいてはこれらの特性に対する要求がより厳しいものに

なり,より精密な潤滑膜の設計およびその評価が必須となる.低摩擦化と表面保護の

効果を併せ持つ液体潤滑膜の評価には,粘性を定量的に測定すると同時に,接触時の

衝撃を吸収する粘弾性特性を測定しなければならない.したがって,分子層厚さの液

体潤滑膜のレオロジー特性(粘弾性特性)の定量化は磁気ディスク装置の記録密度の

向上,および信頼性の確保には必須の課題となっている.

1.2 液体潤滑膜

1.2.1 液体潤滑膜の機能

ヘッド･ディスク･インタフェースの液体潤滑には現在Perfluoropolyether(PFPE)

系潤滑剤が主に用いられている.PFPE系潤滑剤の主鎖の化学構造は,次のように表
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される.

Ⅹ-CF2-0-(CF2-CF2-0)p-(CF20)q-CF2-Ⅹ

Ⅹは末端基を表しており,HDIに用いられる代表例を表1.1に,それぞれの潤滑剤の

詳細な性質を表1.2,1.3に示す.これらPFPE系潤滑剤の主な特徴は以下のようにま

とめられる(29)

● 熱的･化学的に安定しているため分解しにくい.

● 表面エネルギーが低いため固体表面を被覆しやすい.

● 蒸気圧が低いため気化による損失が少ない.

● 温度による粘性係数の変化が小さい.

● 末端基の効果により基板への親和性を変化させることができる.

表1.1～1.3に挙げたようなHDIに用いられるPFPE系潤滑剤は,すべて図1.7に示

すように直鎖状の分子構造をもつ.直鎖の断面積は0.7-0.8nm程度であり,長さは

分子量に比例して増加し,分子量2000のZdo12000の場合約7nmである(30).通常基

板上に塗布された潤滑剤分子は,直鎖部分の柔軟性が高いために図1.8に示すように

ランダムコイル形状をとる.潤滑剤分子は熱揺らぎによって常に揺動しているため,

ランダムコイル状の分子の半径は一意に決まらず統計的な値をとる･回転半径尺gは高

分子の大きさを決める一つの指標であり,分子の重心から高分子を構成する各セグメ

ントまでの距離の二乗平均の平方根として定義される(31).表1.2,1.3に示した回転

半径尺gの値は文献データおよび尺gと分子量〟′,の関係式尺g∝叫-1/2を用いて概算した

ものである(32)

表1.1に示したPFPE系潤滑剤のうち,現在実際の磁気ディスク装置に多く用いら

れているのは,ZO3以外の末端に極性基をもつ潤滑剤である.極性基の効果により,

潤滑剤分子は基板上に化学的に強く吸着した単分子層を形成する.この層のことを固

定層(Bondedlayer)とよぶ･固定層の厚さは分子の回転半径に依存し,2Rg程度に

なることが知られている.図1.9に示すように,基板上の潤滑剤分子がすべて固定層

を形成するわけではなく,基板上に吸着できない分子は固定層の隙間や,固定層の上

に流動性の高い状態で存在する･この状態にある分子集団を流動層(Mobilelayer)
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Tablel.1 PFPElubricants.

Lubricant Ⅹgroup

ZO3
-CF3

Zdo12000,Zdo14000
-CH20H

ZTbtraol
-CH20CH2CH(OH)CH20H

AM2001,AM3001
-CH20CH2-PyPerOnyl

Tablel.2 PropertiesofPFPElubricants(ZO3,Zdo12000,Zdo14000).

Properties Units ZO3 Zdo12000 Zdo14000

Molecularweight,Mn amu 4000 2000 4000

Vaporpressure

at20℃

Tbrr 2×10●5 1×10●8

Vaporpressure

atlOO℃

Torr 2×10■5 1×10■4

Surfacetension

at20℃

dyne/cm 23 24 22

Radiusofgyration RF nm 1.4 1.1 1.5

C2/Clratio 0.5･2 ロ 6
Viscosityat20℃ Pas 0.05 0.15 0.18

Polydispersity Mw/Mn 1.5 1.15

Tablel.3 PropertiesofPFPElubricants(ZTbtraol,AM2001,AM3001).

Properties Units Zl脂traol AM2001 AM3001

Molecularweight,M,Z amu 500 2400 3200

Vaporpressure

at20℃

恥rI･ 5×10■7 1×10■7 1×10■8

Vaporpressure

atlOO℃

Tbrr 2×10●4 2×10'5 1×10◆4

Surfacetension

at20℃

dyne/c

田

25 25

Radiusofgyration Rp nm 1.3 1.5

C2/Clratio 1 口
Viscosityat20℃ Pas 3.5 0.13 0.16

Polydispersity Mw/Mn
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Fig.1.7 Dinen8ionofPFPEZdolwithamolecularweightof2000am11.

Fig.1.8:Molec山arconfbrmationofZdo12000.
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Fig.1.9 PFPElubricantmoleculesontheDLCovercat.

とよぶ.ZO3は末端に極性基をもたないために固定層を形成せず,流動層のみを形成

する.固定層は磁気ヘッドと磁気ディスクの直接接触を防止する緩衝材として機能し,

DLC保護膜の耐摩耗性を向上させる.流動層は磁気ヘッドの接触摺動時に摩擦力を低

減させるようにはたらく.また摺動によって潤滑膜が部分的に剥離した場合,流動層

の分子が剥離部分に流れ込み潤滑膜を修復する.このように同一の分子の中で,基板

に吸着する分子と吸着しない分子を共存させることにより,低摩擦化と緩衝材として

の表面保護の機能を両立させている(33)･(36).しかし,これはあくまで一時的なヘッド

とディスクの接触において機能するものであり,従来の液体潤滑膜が定常動作暗も常

に接触摺動されるような状況におかれた場合,十分な低摩擦化や表面保護を達成する

ことは困難である.したがってニアコンタクト,コンタクト･インタフェースにおけ

る液体潤滑膜の設計には,低摩擦化と表面保護の二つの機能をより高機能化させるた

めに,固定分子,流動分子の存在割合,配列,存在形態を制御し,そのトライボロジ

ー･レオロジー特性を精密に評価することが必須となる.
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1.2.2 液体潤滑膜のトライボロジー･レオロジー特性の測定

第1.2.1項に前述したように,ニアコンタクト,コンタクト･インタフェースによ

る磁気記録を実現する液体潤滑膜の設計には,固定分子,流動分子の存在割合,配列,

存在形態を制御し,そのレオロジー特性を精密に評価することが必要となる.固定分

子と流動分子の存在割合は,潤滑膜を塗布した基板に対する加熱処理(37)や紫外線照射

(38)により制御することができる.配列制御に関しては,三夫らが基板上に二次元的に

形成した化学的テクスチャや物理的テクスチャによって,固定分子,流動分子の二次

元的な配列を制御する手法を提案し,実験的に制御可能であることを示した(39)(40).潤

滑剤の存在形態は,固定層の形成法,基板の化学的特性,潤滑剤の分子構造など様々

な要因に依存し,その制御は現状では非常に困難であるが,枝分かれ構造を持つ潤滑

剤分子に複数個の極性末端基を付加し,固体表面に吸着した際の主鎖の形態を制御し

ようとする研究例が報告されている(41).ここで問題となるのはこうした様々な手法に

より制御･作成された液体潤滑膜を,実際のHDIに近い条件で摺動し,そのレオロジ

ー特性を評価する手法が未だ確立されていないことである.図1.10に示すように,ニ

アコンタクト,コンタクト･インタフェースでは,液体潤滑膜はナノメートルオーダ

の精度で制御された最′J､浮上隙間に挟まれ,磁気ヘッドにより高速に摺動される.し

たがって評価法としては,液体潤滑剤をナノメートルオーダの精度で任意に設定した

隙間に閉じ込め,それを高速に摺勤し,そのレオロジー特性を精密に測定することが

必要となる.本論文では,とくに液体潤滑剤がナノスケールの隙間に閉じ込められる

状態をナノ閉じ込め状態とよぶ.

ナノ閉じ込め状態における液体潤滑剤のレオロジー特性の評価は,これまで表面力

測定装置(Surface Force Apparatus:SFA)(42)や原子間力顕微鏡(Atomic Force

Microscope:AFM)(43)を中心に研究が進められてきた.SFAはTaborとIsraelachvili

らによって,二つの対向する表面間にはたらく垂直力を測定するために開発された.

Smの測定原理を図1.11に示す.SFAの最大の特徴の一つは,試料となる液体を閉

じ込める固体表面として,雲母表面を利用する点である.雲母の′ト片をへき閲すると,
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Fig･1･10 Schematicoftribologicalconditioninthenearcontactandthecontact

inter払ce.

およそ1cm四方,原子数でいえば1000万個以上を並べた長さにわたって.原子レベ

ルで平坦な表面を得ることができる･SFAでは雲母の小片を張り付けた二つの半円簡

レンズを交差させて配医する･一方の表面は平行板ばねによって支持し,それを上-F

に移動することによって表面間距離を変え,二つの雲母表面を液体潤滑剤を介して接

触させる･潤滑剤分子は原子レベルで平滑な二表面間に閉じ込められる,これにより

表面粗さに影響されない,ナノ閉じ込め状態における液体のレオロジー評価が可能と
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Fig･1･11Schematicofs11rhceforceapparatus.
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なる.ただし,固体表面が雲母に限定されることは,より一般的な固体表面での液体

の特性を評価することができないという欠点も有する.二表面間にはたらく垂直力は

平行板ばねの変位を測定し,ばね定数との積から求めることができる.また,二表

面間の隙間は等色次数干渉法(Fringesofequalchromaticorder:FECO)(44)を用い

て0.1nmの分解能で測定できる.FECO法では雲母板の裏側に銀薄膜を蒸着し,接

触面に対して垂直方向から白色光を入射する.白色光は銀薄膜の間で多重干渉を起こ

し,面間の距離に応じてある特定の波長の光だけが反射面を透過する.この透過光を

分光器に導入し,等色次数干渉縞のスペクトルを得る.干渉縞の解析から表面間の隙

間を求めることができる.また縞の形状が表面の幾何学的形状を反映していることか

ら,表面の曲率や接触面積も知ることができる.SFAを用いIsraelachiviliらは,直

径1.Onm程度の球形分子であるoctamethylcyclotetrasiloxane(OMCTS)を試料と

して,二表面間の隙間変化に対する垂直方向の表面力の変化を測定した(45).垂直力は

壁間の距離が離れるに従って,引力と斥力を周期的に繰り返しながら減衰する.垂直

力の極大値間の隙間変化量は,一分子直径に相当し,およそ6から10分子に相当す

る隙間まで隙間に対して振動的な垂直力の変化が測定された.これは固体と接した液

体分子が,幾何学的な制限効果により固体表面に層状に配列する効果に起因している.

固体と接した第一層目の分子層は配列の効果によりバルクと比較して密度が高くなり,

二層目,三層目と固体表面から離れるにしたがって,配列が徐々に乱れてくるため,

密度は分子径に対応した周期で振動しながら減少しバルクの密度に近づいていく.液

体分子が二つの固体表面間に挟まれた場合,それぞれの表面上に層構造が形成されて

おり,二表面間の隙間が十分に大きいときには,膜の物性は液膜中央部の性質に支配

されバルクの特性をもつが,隙間が小さくなると,表面近傍のそれぞれの層構造が重

なり,膜全体にわたって規則的な構造が形成されることになる.すなわち,垂直力の

減衰振動的な変化は,固体壁面の影響により配列した液体分子による構造力に起因し

ている.液体分子の固体表面における配列については,球形の分子モデルを用いたモ

ンテカルロ法による計算によっても確認されている(46).液体分子の配列のしやすさ

(何分子層まで配列するか)は,分子の形状にも依存しており,OMCTSのような球

形の分子ではなく,高分子溶融体などでは配列の効果は小さくなり,2-3セグメント
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の膜厚までしか配列がみられない(47)(48)

このようなナノ閉じ込め状態における液体は,バルク状態とは異なる物性をもつ.

ChanらはSFAを用い,ナノ閉じ込め状態における液体の粘性係数がバルクと比べて

増大し,固体表面の第一層目の液体分子は流動に関与しないことを明らかにした(49)

この流動に関与しない液体分子層はとくに固定層(hard wall,immobilizedlayer,

immobilelayer)とよばれる.SFAにおける固定層は,第1.2.1項において述べたHDI

の液体潤滑膜の固定層とは定義が異なる.EDIにおける固定層は,固体基板に化学的

に吸着した分子層のことをいうのに対して,SFAにおける固定層は,化学的吸着か物

理的吸着かという吸着の形態に関係なく,荷重を印加して二表面聞から液体潤滑剤を

排出させた際,流れに関与せず固体基板上の留まり,最終的には荷重を支えることの

できる液体分子層のことをいう.本研究では,ⅢDIの固定層を固定層の定義として採

用する.SFAを用いてナノ閉じ込め状態における液体の粘性係数を測定するには,片

方の表面を微小な振幅で動的に垂直振動させ,他方の表面の力学的応答を観測する手

法(50)･(52)や,平行板ばねによって支持された表面に一定の荷重を印加し,二表面聞か

らの液体潤滑膜の排出過程における隙間の時間変化を観測する手法が用いられる

(49)(53).Chanらは液体潤滑剤として,無極性のOMCTS,D･tetradecane,D-hexadecane

を用い,それらが隙間50nmまではバルクと同様のニュートン流体の挙動を示し,50

nm以下では粘性係数が増大することを明らかにした(50).さらに,隙間が数分子程度

まで狭小化すると,隙間変化は固体表面上に構造化した分子層の厚さに対応した不連

続な変化を示すようになり,これらの挙動はもはや流体的ではなく固体的であり,レ

イノルズ方程式による説明が不可能となることを見出した.隙間が二分子程度(上下

表面にそれぞれ一分子層吸着)まで狭小化すると,固定層が荷重を支えるためにそれ

以上隙間は減少しない.この固定層の存在はpolydimethylsiloxane,POlybutadiene

など他の様々な分子についても確認されている(52)(54)).Georges らは,固体表面の材

質,表面粗さをある程度任意に選択することのできる独自のSFAを構成し,固定層は

表面粗さの存在する固体表面にも形成され,その厚さは表面粗さと無関係であること

を示した(55).IsraelachviliらやGranickらは図1.11に示したSFAに,表面をせん断

方向に駆動する要素を加え,ナノ閉じ込め状態における液体潤滑剤のトライボロジー
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特性の解析を可能にした(56)･(67).測定装置の模式図を図1.12に示す.雲母板間に液体

試料をはさみ,荷重エを印加することによって薄膜化する.雲母板の下地は柔らかく

弾性変形しやすいので,荷重によって表面は平坦化し,液体試料は平行平板間に閉じ

込められた形となる.荷重と液体薄膜による斥力が準平衡状態で釣り合うまで待ち,

その後下側の表面を水平方向に駆動して,上側の表面にかかるせん断力を平行板ばね

の変位を測定することにより求める.下側表面を一定速度で駆動した場合のせん断カ

グを測定すると,アモントンの法則F=/止から摩擦係数〟を求めることができる.ま

た,下側表面を正弦的に駆動したときの上側表面の応答を測定することにより,レオ

ロジー特性の測定が可能となり,ナノ閉じ込め状態における液体試料の粘性および弾

性を評価することができる.ただし,SFAで用いられる摺動子は半径1cm程度の半

円簡レンズと平行板ばねにより構成されており比較的サイズが大きい.したがって高

速摺勤が困難であり,レオロジー測定において最大の加振周波数は100Hz程度であ

る(60).摺動子のサイズが大きくかつ弾性変形しやすいので,接触面積は大きく直径は

最大数mmにもなる.したがって膜厚方向にはナノメートルスケールであるが,面内

方向にはミリメートルスケールの領域において平均化された性質を評価していること

になる.Granickらはせん断による粘弾性特性の測定により,ナノ閉じ込め状態にお

ける液体薄膜の粘性係数はバルクに比べ数倍から数十倍以上に増加し,非ニュートン

挙動を示すことを明らかにした(61)(65)(66).また,粘性係数のせん断速度に対する依存

性を測定し,高速せん断時には粘性係数が減少するというシアシニング(shear

thinning)を観測した(61).バルクの液体においてもシアシニング(shearthinning)

は観測されるが,ナノ閉じ込め状態ではバルク液体の場合よりもかなり低いせん断速

度でシアシニング(shearthinning)が現れることを見出した.本稿の冒頭に述べた

ように本研究の目的としているレオロジー特性の測定は,隙間をナノメートルオーダ

の精度で設定し,その間に閉じ込められた液体の高速摺動時におけるレオロジー特性

を測定するものである.SFAでは,隙間は表面に荷重を印加して狭小化させるため,

FECO法により測定可能であるものの,直接制御することができない.また,二表面

間に挟まれた液体に流動性がある隙間領域では,断続的に液体が排出されるため,隙

間を一定に保つことはできない.隙間が十分に小さくなり,固体表面上において極度
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Fig.1.12 SchematicofmodifLedSFAforthemeasurementoflateralforce.
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に流動性の低下した液体薄膜が形成されている場合には,液体薄膜の発生する斥力が

荷重を支えるため,隙間を一定に保つことができるが,その隙間は液体の物性によっ

て決まるため,任意の隙間を設定できない.以上のように,SFAを本研究で目的とし

ているレオロジー特性の測定に適用することは困難である.

AFM(前述)は,試料表面の表面形状像をナノメートルスケールで測定可能とし,

ナノテクノロジー発展の牽引役となっている.AFMでは,図1.13に示すような微小

な片もち梁(カンチレバー)の自由端に,先端径が数ナノメートルの探針を作製した

ものを用いる.試料表面に探針を接触させると,カンチレバーは試料面に対して垂直

方向にたわむため,このたわみを一定に保つように試料表面を走査すれば,ナノメー

トルスケールの表面形状像を得ることができる(6叫 高感度な力検出のために,カンチ

レバーを共振周波数付近で振動させ,探針にはたらく分子間力を振動周波数変化とし

て測定する手法が開発され,より柔らかい表面や,より高い分解能での表面観察が可

能となっている(68)(69).AFMによりナノスケールの表面観察が可能となるポイントは,

探針の先鋭度と高感度な力検出である.表面形状像の分解能は探針先端の直径で決ま

る.より鋭い先端であればより分解能の高い表面観察が可能となる.最近では探針と

して直径が数nmであり,高いアスペクト比をもつカーボンナノチューブを取り付け

る手法も確立されている(71).ただし先鋭化された先端は過度の接触力により変形して

しまうので,先端が変形しないような微小な力を高感度に検出し,その力を一定に保

つように探針先端と試料表面との距離を制御する必要がある.高感度な力測定にはカ

ンチレバーのたわみを高感度に測定する必要があり,AflM開発当初は,探針と反対

側のカンチレバー表面に金薄膜を蒸着し走査型トンネル顕微鏡(ScanningTunneling

Microscope:STM)によりたわみを測定していた(43).しかし,STMによる測定はSTM

探針の先端とカンチレバー間の隙間を1nm程度に設定しなければならないため,カ

ンチレバーが大きく変位したときにSTM探針と金薄膜が接触してしまい,たわみの

測定ができなくなる問題が発生した.そこで現在では,光てこ方式とよばれる非接触

な測定方法が採用されている(72).光てこ方式の概要を図1.14に示す.光てこ方式で

はレーザー光をカンチレバー背面に斜めから入射し,反射光を四分割型フォトダイオ

ードで受光する.カンチレバーがたわむと,反射角が変化するので四分割型フォトダ
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Fig.1.13 SEMimageoftheAFMcantilever.

Samplestage

Piezo actuator

Fig.l.14 0ptica11ever methodfor the detection of defLt!Ction of the A

cantilever.
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イオード上でのレーザースポットが移動する.この移動量を測定することによりカン

チレバーのたわみを知ることができる.AFM を応用した装置として,探針にせん断

方向にはたらく力をカンチレバーのねじりから測定する摩擦力顕微鏡(Friction

Force Microscope:FFM)や,磁性探針を利用して表面上の磁区を検出する磁気力顕

微鏡(MagneticForceMicroscope:MFM),試料表面と探針にはたらく電気力を検出

し,試料表面の表面電位をはじめとする表面電気物性を高分解能で測定する電気力顕

微鏡(ElectricForceMicroscope:EFM)などが開発されている(68)

AFM を利用すると,表面形状像の観察だけではなく,探針と基板間に挟まれた液

体薄膜の力学特性を局所領域において測定することが可能となる(70).カンチレバーの

ばね定数が小さく,かつ変位の測定分解能が高いため,力感度が高くピコニュートン

オーダの力を測定することができる.0,SheaらはAFMを用いSFAと同様な液体の

配列による構造力を局所領域において観測している(73).またカンチレバーを動的に加

振することによって探針と基板間の液体の動的粘弾性特性も測定されており,AFM測

定の液体薄膜評価における有効性が示されている(74)･(76).また,Bhushan らはFFM

測定により,基板上に塗布されたPFPE系潤滑剤の摩擦係数を測定し,探針の曲率,

湿度,温度,せん断速度のトライボロジー特性に及ぼす影響について研究している

(77)(78).しかしながら,本研究で目的とする液体潤滑膜のレオロジー特性の測定には,

AFMのカンチレバーは隙間方向に非常にたわみやすく,隙間の制御が困難であると

いう点が問題となる.また,せん断力測定においては,カンチレバーのねじれを利用

するため,たわみに比べ力感度が低い.さらに,ねじれとたわみは達成するため,厳

密に垂直力とせん断力を切り分けて測定することが困難であり,またせん断力の変化

によって隙間が変動する可能性がある.したがって,AFM を利用し,隙間を精密に

制御した液体潤滑膜のレオロジー特性の評価は難しい.

本研究において目的とする,ナノ閉じ込め状態の液体薄膜のレオロジー特性の評価

を達成するために,従来用いられてきたSFA,AFMに共通する問題点をまとめる.

まず,SFA,AFMともに,直接的な隙間制御が難しい.両者はともに荷重を印加する

ことによって表面間を接近させる.したがって隙間は液体のレオロジー特性と荷重と

の関係によって間接的に決まり,任意の隙間を設定した摺動実験を行うことはできな
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い.またSFAによるレオロジー測定では最高周波数が100Hz程度であり,高速摺動

におけるレオロジー特性の評価は困難である.AFM において特に問題となるのは,

せん断力測定においてねじれとたわみが達成することである.これによりせん断力を

正確に測定することが困難となるだけでなく,摺動時に隙間を一定に保つことができ

ない.先に述べたようにニアコンタクト,コンタクト･インタフェースにおける液体

潤滑膜の評価には,ナノメートルオーダの厳密な隙間制御と高速摺動が必須である.

以上のように,従来法であるSFAやAFMの本研究への適用は困難である.

1.3 研究の目的

ニアコンタクト,コンタクト･インタフェースにおいて想定される液体潤滑膜の摺

動条件を以下にまとめる.

(1)液体潤滑膜の膜厚は数nmであるので,磁気ヘッドが接触摺動する際に,潤滑

剤はナノメートルオーダの隙間に閉じ込められた状態(ナノ閉じ込め状態)に

なる.

(2)磁気ヘッドは磁気ディスク上を高速に走査するため,液体潤滑膜はナノ閉じ込

め状態において磁気ヘッドによる高速摺動をうける.

(3)スライダは最小浮上隙間付近において,液体潤滑膜と部分的に接触するが,浮

上隙間をきめるのはサスペンションによる荷重とABSにおいて空気膜の発生

する負荷容量との釣り合いである.したがって,潤滑剤分子が閉じ込められる

隙間は,空気膜の発生する負荷容量により支持されており,通常の流体軸受け

のように液体潤滑膜自体が荷重を支えているわけではない.

上記の摺動条件は,ⅢDIに限らず将来実用化が期待されているマイクロマシン,ナ

ノマシンの潤滑には共通して想定される特徴であると考えられる.重力が支配的であ

るマクロな世界において,物体のもつ質量は物体を動かす際に大きな制約条件となり

うる.したがって,従来のマクロなトライボロジーにおいては,アモントン･クーロ

ンの摩擦の法則にみられるように,摺動面に印加される荷重が摺動条件のうち最も重
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要なものの一つである.荷重によって摺動面の隙間･接触状態が変化し,摩擦状態が

きまる.ゆえにこれまでの摩擦評価装置は,荷重一定の条件下において摩擦特性を測

定している.一方,HDIやマイクロマシンなど微小化する機械要素においては,摩擦

力や凝着力などの表面力が支配的となり,重力は無視できるようになる.そして,ミ

クロな機械要素を動かす際には,機械要素間の隙間の制御は安定動作のための重要な

条件となる.隙間が狭まり機械要素間において凝着や摩擦が発生すると,ミクロな物

体のもつ運動エネルギーはわずかであるため動作が不安定となる.液体潤滑膜に求め

られる機能について考えると,マクロな機械の場合はいかに重い荷重を支えながら低

摩擦化が可能であるかを求められるのに対して,ミクロな機械の場合は,HDIにおい

て特徴的であるように,いかに狭い隙間において低摩擦化が可能であるかが要求され

る.したがって,微小機械のトライボロジーの評価には,荷重一定ではなく隙間一定

の条件下において摩擦特性を評価する測定装置が必須である.また,一般にミクロな

機械は高速動作が要請されるので,機械要素は高速摺動される.上記の摺動条件を想

定した液体潤滑膜のナノトライボロジー･ナノレオロジー特性の計測法には,以下の

三つの条件の実現が必要になると考えられる.

(1)液体潤滑剤をナノメートルオーダの隙間に閉じ込め,高速に摺動する.

(2)液体潤滑剤を閉じ込める隙間をサブナノメートルオーダで制御する.

(3)摺動に伴う摩擦力,粘性抵抗力を高感度に測定する.

これらすべてを達成する計測法は,第1.2.2項に述べたように未だ確立されていない.

そこで本研究では,上記の要求条件を満たす計測法を確立し,ナノ閉じ込め状態でか

つ高速摺動下における液体潤滑剤のレオロジー特性･トライボロジー特性の解明を目

的とする.具体的には,

(1)ナノメートルオーダの精度で任意に設定した隙間に液体潤滑剤を閉じ込め,

100Hz～数kHzの周波数で高速に摺勤し,そのときにはたらくせん断力を高

感度に測定可能とする新規なせん断力測定法を確立する.

(2)新規に開発したせん断力測定法を用い,ナノ閉じ込め状態における液体潤滑剤

のレオロジー特性を測定する.特に隙間の狭小化がレオロジー特性に及ぼす影

響について明らかにする.
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1.4 本論文の構成

本論文は全6章から成る.以下にその構成を示す.

第1章では本研究の背景として,磁気ディスク装置のヘッド･ディスク･インタフ

ェースにおける潤滑システムについて概説し,高記録密度化を実現するために必須と

なる液体潤滑膜のトライボロジー･レオロジー特性の解明について,その重要性と従

来法を用いた解析における問題点を挙げるとともに,本研究の目的について述べた.

第2章では,本研究のために新規に考案したせん断力測定法の計測原理について述

べ,目的とする液体潤滑膜のレオロジー特性の解析に必要な性能を明らかにし,それ

らが理論的に実現可能であるかを検討する.

第3章では,新規に考案した計測法を実験的に実現するために,せん断力検出に必

要な光学系を,光線追跡法を用いて最適化する.光線追跡の結果に基づいて実験装置

を構成し,必要とされる性能が実験的に実現可能であるかを検討する.

第4章では,第3章の成果を基に製作したせん断力測定装置の構成,キャリブレー

ション,調整法について述べる.

第5章では,第4章において述べた新規な測定装置を用い,ナノメートルスケール

の隙間に挟み込まれた高分子液体潤滑剤のレオロジー特性を測定する.実験結果を基

に,隙間の狭小化が潤滑剤の粘弾性挙動に及ぼす影響について考察する.

第6章では以上の成果を総括する.
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第2章 ファイバーウオプリング法の原理

2.1 ファイバーウオプリング法のコンセプト

本研究で提案するせん断力測定法の原理を図2.1に示す.平面に対して相対運動する括動

プローブとして.先端を直径200pmの球状に加工した光ファイバーを使用する.ブロープ

先端の球と基板の間に試料となる潤滑剤を挟み込み,プローブを試料面に対して面内方向に

相対運動させ,その時のプローブのたわみを測定することによりせん断力を検出する.以下

では,この方法をファイ/トウォプリング法とよぶ.このプロープの大きさは表面力測定装

置のプローブに比べると一桁小さく.共振周波数を数kHzから数十kHヱと高くすることが

できるため高速摺動での測定に適している.さらにファイバーを試料面と垂直に配置するこ

とにより,垂直方向の剛性を高く面内方向の剛性を低く設定できるため,プローブ先端と

基板間の隙間を精密に制御すること.またせん斬力を高感度で測定することが可能となる.

したがって,ファイバーウオプリング法により,第1.3節に述べたナノトライボロジー･ナ

Fig･2･1Conceptofthefiberwobblingmethod.
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ノレオロジー特性の評価法に必要とされる三つの条件,すなわち,液体潤滑膜のナノ閉じ込

め状態における高速摺動,隙間のサブナノメートルオーダの制御,高感度な摩擦力･粘性抵

抗力の測定を同時に実現できる.

2.2 超高感度せん断力測定法の原理と理論的力最小検出限界

ファイバーウオプリング法では高速な摺動を実現するために,サイズの小さな光フ

ァイバープローブを摺動子として利用する.したがって,プローブ先端の摺動部分(直

径200いmの球)と試料との接触面積も小さいため,せん断力によるプローブのたわ

みも小さい.そこで,光ファイバープローブのたわみ検出について,高い力検出感度を得

るための要求条件を検討する.粘性係数〝の液体を相対速度Uで摺勤したときにプロー

ブ先端にはたらくせん断カグは次式により表される(60)

F=〝nとJ (2.1)

ここでnは摺動面の幾何形状から決まるパラメータである.ファイバーウオプリング法のよ

うに摺動面が球と平板により構成されている場合には,nは解析的に求められており,次式

で表される(79)

…[錮計‥]だ;加g(意)
(2.2)

ここでdは球の直径,ゐは球と平板表面間の隙間を表す.右辺の近似式は,ゎくくdの時に成

立する.典型的な値として,潤滑剤の粘性係数を0.1Pas,隙間を1nmとすると,式(2.1)お

よび(2.2)から,直径200いmの球にはたらくせん断カグは1nNのオーダとなる.プローブの

ばね定数は10N/mのオーダであるので,1nNのせん断力を検出するためには0.1nmのプロ
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ーブの変位を測定する必要がある.従来,微小な変位測定法として一般的に用いられてきた

光てこ方式(図1.14)は,光の平面における反射を利用するため,曲面で構成される光ファ

イバープローブの変位測定への適用は困難である.そこで,プローブ先端の球部分(先端球)

をマイクロ球レンズとして利用する新規な変位測定法を考案した.この手法により非常に簡

潔な光学系でありながら,超高感度な変位測定が可能となった.具体的には図2.2に示すよう

に,プローブの振動面に対して垂直方向からレーザー光を入射し先端球によって集光させ

(図2.3),二分割型光位置センサ(PositionSensitiveDetector:PSD)上にレーザー

スポットを形成する(図2.4).先端球が移動すると,レーザースポットも移動するので,プ

ローブのたわみはPSD上のレーザースポットの位置より検出することができる.

以下に新規に考案した変位測定法の理論的検出限界を算出し,1nNのせん断力検出が実現

可能であるかを検討する.図2.5にプローブの軸方向からみたときの変位測定法の光学系を示

す.図中ズ,γおよびz軸は,それぞれプローブのたわみ方向,光学系の光軸方向,プロー

ブの軸方向を示す.ズ軸,Z軸の原点はPSDの中心とする.対物レンズにより集光したレー

ザースポットと先端球中心間の距離をd,先端球中心とPSD間の距離をβとする.先端球の

集光点にPSDを配置した場合,レーザーのパワー密度が高すぎPSDからの光電流は飽和して

しまう.そこで,PSDはレーザーの集光点から離し,レーザースポットをPSD全面に広がる

ように配置するものとする.対物レンズおよび先端球により集光されたレーザースポットの

半径をそれぞれr,r′とし,PSD上のレーザースポットの半径をr〝とする.光ファイバープ

ローブ先端が血変位したとき,先端球により集光されたレーザースポットは血′変位し,

PSD上のレーザースポットは血〝変位する.図2.5に示した光学系において,光軸方向からみ

たPSD上でのレーザースポットの動きを模式的に図2.6に示す.図2.6(a)はレーザースポット

が変位する前の状態つまり,PSDの中心にレーザースポットが位置している状態を示し,図

2.6(b)は血〝変位した後の状態を示す.図2.6(b)に示すようにレーザースポットが変位する

と,右半分のフォトダイオードにおけるレーザーの照射面積はA∫だけ増加し,同じ面積分

だけ左半分のフォトダイオードでは減少する.したがって,それぞれのフォトダイオードか

らの光電流の差AJはレーザースポットの変位に対応して変化する.以上のように,PSD上

でのレーザースポットの変位は,PSDを構成する右半分のフォトダイオードと左半分のフォ

トダイオードそれぞれからの信号出力の差分として得られる.PSDの差出力電流△Jは次式
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Fig.2.2 Schematicofthedeflectionmeasurementoftheopticalfiberprobeu8ing

tbeendballa白amicrolen臥

Fig.2.3 Magnifiedimageoftheendba1loftheopticalfiberprobe.

PSD

Fig.2.4 Magnifiedimageofthelaser8pOtOntheposition8en8itivedctector.
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Objectivelens PSD

Fig･2･5 0pticalsystemoftheprobede且ectionnea8urementuSingtheendball

a呂a microlens.

Laserspot psI)

ASincrease

Sp頑Side
｣･､｣..

ASdecrease

Fig･2･6 Schematicofthe displacementoflaserspotonthepo8itionsen8itive

detector.
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により表される.

△J=2∫△P (2.3)

ここで△Pは照射面積が△5だけ変化したときのレーザーパワーの変化,∫はPSDの感度を

示す.PSD上のレーザー強度の分布をβ(ズ,Z)とすると,△Pは次式で表される.

少=比坤,Z)d∫=r"仁坤,Z)血液
(2.4)

本研究のレーザースポットの変位血〝は数～数百nm程度,レーザースポットの半径r〝はお

およそ1mmであり,血〝はr〝に対して十分に小さいので,図2.6(b)に示すようなレーザー

スポット中心付近の細い短冊状の領域のみが△Pに寄与する.その領域上のレーザー強度分

布は,△方〝が十分に小さいのでズ軸方向に対して均一であると考えてよい.したがって式

(2.4)は次式のように簡単化することができる.

ぴ=血"･エ〝抑z)虎 (2.5)

球レンズにより集光されたレーザースポットの半径r′およびその変位血′とPSD上のレー

ザースポットの半径r〝およびその変位血〝との関係は,幾何光学により次式で表される(80)

/ 〝

△芳′ △ズ"
(2.6)

レンズの厚さを無視できる理想的な光学系を仮定すると,距離A,β,レーザースポット半

径r,r′およびレーザースポットの変位血,血′の関係は次式により表される.
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A r △方

β r′ A方′

式(2.6)および(2.7)を用いると,式(2.5)は次のように表される.

ぴ=坐r〝J`,州Pr
r

J(､ど,亜r=エ〟叩,Z)虎

ここで,

(2.7)

(2.8)

(2.9)

とした.J.佃はズ=0上のレーザー強度の積分値を表す.一般に,半径r〝のレーザースポッ

トの強度分布は次式により表現される(81)

柚)=器exp
一2(ズ2+z2)

r〝2
(2.10)

ここで,Pはレーザースポット全体の光強度の合計値を示す.式(2.10)を式(2.9)に代入

するとJ`,r〃′どrは次式により表される.

P
Jrp,lナビr=α一丁

r
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(2.11)



α=

eげ(道)

eげ(帝)≡0.9545

eげは誤差関数を意味し,

式(2.11)を式(2.8)に代入することにより次式を得る.

△P=モど,l′どr血

ここで,

(2.12)

(2.13)

(2.14)

(2.15)

とした･た腑はレーザースポット中心部分におけるズ軸方向の単位長さあたりの光強度を表

している.対物レンズにより,回折限界までレーザースポットが集光できるとすると,rは

以下の式で与えられる(82)

r=

0.61ス

Ⅳ
(2.16)

となる.ここでスはレーザーの波長,Ⅳは対物レンズの開口数を表す.式(2.3),(2.14)

～(2.16)から次式を得る.
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封=2∫モ.で腑血=2∫･里心0.61ス
(2.17)

式(2.17)より,モ.亡〃′ぐrが高い値をとると,プローブ変位による出力電流封が増大するため,

変位測定における最小検出限界は向上すると考えられる.モ.川′どrを向上させるには対物レンズ

の開口数Ⅳを大きくする,光源の強度Pを大きくする,光源の波長スを小さくすることが挙

げられる.本変位測定法においてはPSDで検出するレーザー光の強度が比較的大きいので,

ショットノイズが熱雑音や暗電流に比べ支配的になる.一般に,ショットノイズは次式によ

り表される舶)

J..=師
(2.18)

ここで,あ,qはそれぞれPSDからの出力電流を検出する電子回路の帯域,電子電荷を表す･

式(2.17)および(2.18)から本変位測定法における信号対雑音比(SignaltoNoiseRatio:

SNR)は以下のように表される.

ぶ購=些_望望仝__呈些J〃 師 0･61ス

且△T
2あq

(2.19)

ぶ購=1となる血の値を血｡血とすると,山一,､inが理論的な最小検出限界を与える･例えば,

代表的な値としてN=0.25,P=3×10,3w s:0.65 A/W,b=10kHz,^=633nmを式

(2.19)に代入すると,Axmin=0.002nmとなる･したがってばね定数がk=10N/mのと

き,せん断力の理論的な最小検出限界は0.02nNと見積もられる.この見積もりは,ファ

イバーウオプリング法によって,最小検出限界1nN以下の高感度なせん断力測定の実現

性を示している.

また,光ファイバープローブの円筒部分を円筒レンズとして用いてもPSD上にレーザー

を集光することができるため,プローブの変位測定が可能である.この場合プローブ先端の
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形状は球に限定されないため,図2.7,2.8に示すように,より鋭利な先端をもつプローブを

用いた局所領域の測定など応用が可能となる.光ファイバーの先鋭化に関しては,先端直径

10nmまで微小化した研究例が走査型プローブ顕微鏡の分野で報告されている(84〉.円筒レン

ズの場合,レーザー光はJ軸方向のみに集光され z方向には集光されず,図2.9,2.10に

示すように.プローブは縦方向に楕円形状となる.しかし,上述したように変位測定にはJ軸

方向のみの集光が関係するために,球レンズの場合と同じ理論式が適用可能となる.したが

って,理論的な測定分解能は球レンズの場合でも円筒レンズの場合でも同じ心血=0.002

nmとなる.

Fig.2.7 Schematic ofthe deflection measurement u8ing the probe fiber as a

mierocyliⅡdricallens.
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Fig･2･8 Magniliedinagearoundtheprobetip.

Laserspot

PSD

Fig･2･9 Magnifiedinageofthelaserspotonthepositionsensitivedetector

払cl18edbytbeprobe缶ber,
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Spotonrightside

dgincrease

Spotonleftside

｣.＼い
:-

ASdecrease

Fig.2.10 Schematic ofthelaser spot di8Placement on the po8ition8enSitive

detectorfocusedbytheprobefiber.
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2.3 隙間制御の分解能

ファイバーウオプリング法では,光ファイバープローブを試料面に対して垂直に配

置し,プローブが垂直力に対してはたわみにくく,せん断力に対してはたわみやすい

状態にすることで,隙間を精密に制御した高感度なせん断力測定が可能となる.ただ

し本測定法では,0.1nmオーダの隙間制御を目的としているので,垂直力によるプロ

ーブの微小な変形の影響が無視できない可能性がある.変形量が十分に小さければ,

目的とする0.1nmの精度で隙間制御が可能となる.そこで本節では,プローブの垂直

方向への変形量を見積もり,隙間制御の分解能について検討する.また,垂直力が大

きいと座屈する可能性もある.そこで,光ファイバープローブの座屈荷重を見積もり,

垂直力と比較して座屈が発生する可能性についても検討する.

プローブ先端の球を用いて基板上の潤滑剤を摺勤した際にはたらく垂直力巧は,図

2.11に示すように球が平板上を平行方向に運動したときの負荷容量として,次式によ

り計算することができる(85)

た=
3方U〝

5

Fig.2.11Spheremovingparalleltotheflatsurface･
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ここでUは球の速度,〝は潤滑剤の粘性係数,dは球の直径,力は球と平板との隙間

を表す.典型値としてU=1×10~3 m/s,q=0.1Pas,d=200×10~6 m,h=lxlO~9 m

とすると,彗≡1.7×10づNとなる･プローブの長さをJ,垂直力によるプローブの垂

直方向の変形量を△J,ガラスのヤング率をE,プローブの円筒部分の直径をd〝とする

と,フックの法則から垂直力ろと変形量△Jの関係は次式により表される(86)

(2.21)

典型値としてl:2×10-3m,dp=100×10~6m,E=8×1010N/m2とすると,F:=1･7×10~5

Nの垂直力がはたらいたときの変形量△Jは0.05nmとなる.したがって,プローブの

垂直方向の剛性は十分に高く,0.1nmの隙間制御が可能であるといえる.

次に光ファイバープローブの座屈について考える.座屈荷重仁.は次式により求めら

れる(87)

F=C竿
ぐ

(2.22)

ここでCは端末条件係数,Jは断面二次モーメントを表す.末端条件係数Cは光ファ

イバープローブのように上端固定端,下端自由端の場合C=0.25となる.典型値とし

てl=2×10~3m,dp=100×10,6m,E=8×1010N/m2とすると,式(2･22)から座屈

荷重はキ.=2.4×10~lNとなる.負荷容量による垂直力は圭=1.7×10づN程度であり,

座屈が発生する荷重に比べ四桁も小さい.したがって,負荷容量による垂直力では座

屈は起こらない.

以上から光ファイバープローブの垂直力によるたわみ量は十分に小さいと考えら

れるので,プローブを固定し試料表面を0.1nmオーダの精度でプローブに接近させる

ことにより,隙間を0.1nmオーダで制御することが可能である.
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第3章 せん断力測定法の最適設計

3.1 せん断力測定のための光学系最適化の指針

ファイバーウオプリング法において中核となる高感度なせん断力測定を達成する

ためには,プローブの精密な変位測定が必須である.第2.2節における理論的な見積

もりでは,本研究で目標とする最小検出限界0.1nmの高感度変位測定の可能性を示

した.本節では,変位測定をより詳細に検討し,実験的な最適設計について述べる.

本変位測定法の光学系は図2.5に示したように,レーザー,対物レンズ,マイクロ

球レンズまたは円筒レンズとして利用するプローブ先端球もしくはプローブファイバ

ー部,二分割型光位置センサ(PSD)から構成される.本光学系の設計パラメータは,

対物レンズの開口数,対物レンズと先端球(ファイバー部)間の距離,および先端球

(ファイバー部)とPSD間の距離である.第2.2節と同様に対物レンズと先端球(フ

ァイバー部)間の距離を表すパラメータとして,対物レンズによって集光されたレー

ザースポットと先端球(ファイバー部)中心との距離d,先端球(ファイバー部)中心

とPSD間の距離を表すパラメータとして距離βを用いる.対物レンズの開口数を｣Ⅴ

とする.式(2.19)から,理論的には本変位測定系のSNR(信号対雑音比)は対物レ

ンズの開口数｣Ⅴに比例し,距離dおよび距離βには依存しない.しかし実験的に得

られるSNRは,距離Aに大きく依存した.これは,理論的な解析では理想結像を仮

定しているのに対して,実際には先端球(ファイバー部)が大きな球面収差をもつこ

とに起因する.球面収差はレンズ面に対する光線の入射角が大きくなるほど顕著にな

るため,曲率半径が100～200いmと小さい先端球(ファイバー部)を使用する場合

には必然的に球面収差が大きくなる.球面収差の大きいレンズを用いてレーザーを集

光する際に問題となるのは,光線の進路がレンズ面への入射角度のわずかな変化によ

り非線形に変化することである.これにより PSD上のレーザースポットの強度分布

は,対物レンズにより集光されたレーザースポットの強度分布と相似形にならず,光

線ごとの入射角に依存して変化する.PSD上のレーザースポットの強度分布は本測定
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法の測定分解能を大きく左右する.式(2.17)から変位信号〟はモe〝′grに比例する･式

(2.15)で述べたように,モe肋rはレーザースポット中心部分における半径方向の単位

長さあたりの光強度である.したがって高いモe〃′grが得られるような強度分布では,高い

〟を達成することができる.また本変位測定におけるノイズは,式(2.18)に示すよ

うに,レーザースポット全体の光強度に依存し強度分布には依存しない.したがって

先端球(ファイバー部)への入射角を最適化し,モe8′grが最大となるようにすれば,最

高のSNRを達成でき,最小の検出限界が得られる.本変位測定法の光学系において,

先端球(ファイバー部)面への入射角を決めるのは距離Aおよび対物レンズの開口数

Ⅳである.そこで,モe〃′erを最大にする最適な距離Aおよび開口数Ⅳを検討するため

に,光線追跡を行った.光線追跡における光学系のモデルと解析結果については第3.2

節に述べる.光線追跡によって得られた結果に基づき実験装置を構成し,光線追跡結

果の検証および実験における最小検出限界を求めた.実験による検証については第

3.3節に,測定結果については第3.4節おいて述べる.

一方,距離β鱒レーザースポットの強度が高くPSDの出力が飽和してしまう場合

以外は測定分解能に影響しない.第2.2節で述べたように,距離βをPSDが先端球

(ファイバー部)により集光されたレーザースポット上に位置するように設定すると,

レーザースポットのエネルギー密度が高すぎるためにPSDからの光電流は飽和して

しまう.レーザースポットのエネルギー密度を下げるためには,距離βを長くとり,

PSDの受光面全体にレーザースポットが広がるようにする必要がある.出力の飽和が

起こらない場合には,距離βの変化によりSNRが変化することはない.例えば距離

βを長くとりPSD上のレーザースポットを広げた場合,レーザースポットが変位する

ことによるレーザーの照射領域の面積変化Aぶも拡大される.しかし,同時にレーザー

スポットのエネルギー密度が下がるために,APは変化しない.したがって,距離β

を長くすることにより,PSDから出力電流が変化することはない.距離βを短くした

場合も同様のことがいえる.以上のことから距離βはSNRに影響しないため,最適

化する必要はない.
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3.2 光線追跡法による理論解析

光線追跡のモデルについて以下に述べる.最高のSNRを達成するために,た腑を

最大にする最適な距離4,および開口数｣Ⅴを光線追跡により検討した.プローブはズ

軸方向のみに変位するので,PSD上のレーザースポットの変位はズ軸方向に限定される.し

たがって,Z軸方向のレーザースポットの強度分布は変位の測定分解能に関与しない.よっ

て光線追跡は図2.5に示した光学系について叩の二次元平面内で行い,ズ方向への光の強度

分布を解析することによりモF′腑rの最大値を達成する最適条件について検証した･光線追跡

の手法としては収差を扱うことのできるフェーダーの手法を用いた(88).フェーダーの

手法について詳細は参考文献(88)を参照されたい.図3.1に光線追跡に用いた光学系

のモデルを示す.プローブ先端球およびプローブファイバー部は叩平面内において円

として表した.円の直径は,実際の測定に用いる先端球もしくはファイバー部の直径

と同じとした(図 3.8).光ファイバープローブの材質は石英ガラスであり屈折率は

1.53である.光線追跡を開始する光源は,対物レンズによって集光されたレーザース

ポット(図2.5)とした.光源の強度分布U(ズ)は,円形開口によるフラウンフォーフ

ァー回折に従うとし,次式のように表した如)

U(ズ)=
sin2(茄/r)

(茄/r)2
(3.1)

各光線のレンズ面での屈折においては,フレネル係数を考慮に入れ光強度を計算した.

式(2.16)と同様に,対物レンズで回折限界まで集光できたとすると,光源となるレ

ーザースポットの半径rは次式で与えられるものとした.

r=

0.61ス

Ⅳ
(3.2)

ここでスは光の波長を表す.光源から出射する光線の光軸に対する広がり角度βは対
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物レンズの開口数｣Ⅴで決まり,空気の屈折率を1とすると次式により表されるものと

した(82)

β=Sin~1〃

Fig.3.1Modeloftheopticalsystemfortheraytracingcalculation.
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上に述べた光学系のモデルを用いて,図3.1の距離dを変化させたときのPSD上

のレーザースポットの強度分布を光線追跡により算出し,ギ.F′汀どrと距離dとの関係を求

めた.実験において使用する対物レンズの開口数は∧ヒ0.1,0.25,0.3とした.それぞ

れの開口数に対応する光源の半径rおよび広がり角βを表3.1に示す.表3.1には解析

に用いた距離dの範囲も示した.距離dの最小値は光源が先端球あるいはファイバー

部表面付近に位置する場合を意味する.距離dの原点は先端球･ファイバー部中心と

しているので,先端球を用いた場合,最小値は110いm,ファイバー部を用いた場合

は55いmとした.光源からの光線は広がり角度βをもつため,距離dが大きくなるほ

ど,先端球･ファイバー部に入射する面積が大きくなる.したがって距離Aの最大値

は,光源からのすべての光線が先端球･ファイバー部に入射する場合とした.第3.1

節において述べたように距離βは変位測定分解能に関与しない.したがって,任意に

設定することができ,先端球を用いた解析ではβ=20mm,ファイバー部を用いた解

析ではβ=10mmとした.

光線追跡によって得られたPSD上のレーザースポットのズ方向への強度分布の計

算結果を,距離Aをパラメータとして図3.2および図3.3に示す.強度分布はPSD

上のレーザースポットをズ軸方向に100nm幅の微小領域に分割し,各領域に入射し

た光線の強度を加算し全光線の強度で正規化したものを示す.図3.2は対物レンズの

開口数が0.25のとき,先端球を用いて集光した時の計算結果を示す.図3.3は同様に

対物レンズの開口数が0.25のとき,ファイバー部を用いて集光した時の計算結果を示

す.図3.2および図3.3からわかるように先端球を用いた場合,ファイバー部を用い

Table3.1Prametersusedfortheraytracing

r β 球レンズの場合の距離 円筒レンズの場合の拒

(いm) (deg.) Aの変化範囲(いm) 離Aの変化範囲(いm)

田
嶽
□

匿

0.1 3.86 5.74 110-220 55-150

0.25 1.54 14.5 110-180 55-150

0.3 1.29 17.5 110-180 55-150
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た場合ともにレーザースポットの強度分布は距離dの微小な変化(1いmオーダ)に

よって大きく異なった.他の開口数の対物レンズを用いた場合も同様の傾向を示した.

式(2.15)においてモ.p,けどrは,レーザースポット中心部分における半径方向の単位長さあたり

の光強度と定義した.光線追跡における解析では,ズ=±50 nmの領域に含まれる光強度

を合計し,全光線の強度で除して正規化した値をギ.輌rとした･計算で求めたモ.ど腑を距

離dに対してプロットしたものを図3.4,図3.5に示す.図3.4は先端球を用いた場

合,図3.5はファイバー部を用いた場合についての結果である.距離dは表3.1に示

した範囲内において1いm刻みで計算した.図中,実線で示した結果は対物レンズの

開口数｣Ⅴ=0.3の場合,点線で示したものが｣Ⅴ=0.25の場合,一点鎖線で示したもの

が｣Ⅴ=0.1の場合の結果を示す.これらの結果から明らかなように,どの開口数を用

いても距離dにはた曲が最大値をとる最適値が存在した.た腑の最大値およびそれを

達成する距離Aの最適値を表3.2にまとめた.表3.2からわかるように,距離Aの最

適値は使用する対物レンズの開口数の違いにより多少前後するものの,先端球を用い

た場合144いm付近であり,ファイバー部を用いた場合は75いm付近となった.厚肉

レンズの焦点距離/は,一般に次式により求められる(80)

‡=…(喜一去)･吐旦乃 尺1月2

Table3.2 0ptimaldistanceAobtainedbytheraytracingcalculation.

(3.4)

先端球を用いた場合 ファイバー部を用いた場合

た腑最大値 最適距離d た腑最大値 最適距離d

(a.u.) (いm) (a.u.) (いm)

≧

慮
コ

匿

0.1 0.021165 146 0.009619 75

0.25 0.040939 142 0.018050 73

0.3 0.041539 141 0.018892 72
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月.,R2はそれぞれレンズの物点側と像点側の曲率(符号は光線の入射方向に向かって

レンズ面が凸のときを正とする),㊥はレンズの厚さ,れはレンズの屈折率を表す.式

(3.4)を用いて,先端球およびファイバー部の焦点距離を計算すると,それぞれ144

いm,75いmとなる.すなわち,距離dの最適値は先端球･ファイバー部の焦点距離

にほぼ一致する.このことから,曲率半径の異なる先端球･ファイバー部を用いる場

合にも,それぞれの焦点距離を算出し,焦点距離と距離dを一致させる,つまり先端

球･ファイバー部の焦点位置付近に対物レンズの集光点をおくことにより最大のぞ.ど腑

が得られ,最小の検出限界が得られる.

次に,対物レンズの開口数Ⅳとレーザースポット中心部分の光強度モピ腑の関係につ

いて検討した.図3.6には,表3.2の最適条件における対物レンズの開口数と,光強

度ギ.p腑の最大値の関係を示す.第2.2節の式(2.15),(2.16)からわかるように,理

論では対物レンズの開口数〃とギ.p′加rが比例する･しかし光線追跡の結果,対物レンズ

の開口数Ⅳの増加に伴い,モp亜rの最大値は飽和傾向を示した.開口数Ⅳを大きくす

ると,光源(対物レンズによって集光したレーザースポット)中心部分での光強度が

大きくなるためぞ.p,亜rは増大する･一方で,式(3.3)から開口数Ⅳを大きくすると,

先端球(ファイバー部)への入射角は大きくなる.入射角が大きくなると,球面収差

が大きくなり,光線の到達点はレーザースポット中心部分からずれギ.ど,l′ビrは減少する.

つまり開口数を大きくした場合,た腑を増大させる作用と,た腑を減少させる作用と

が競合する.開口数Ⅳの増加に対してモ.ビ,けどrが飽和傾向を示したのは,Ⅳが大きくなる

につれてギ.ど,Ⅰ′どrを減少させる作用の影響が大きくなったためと考えられる.以上の結果

から,開口数｣Ⅴを大きくしすぎてもSNRの向上には限界があり,先端球を用いた場

合,ファイバー部を用いた場合ともに,〟±0.25と〟±0.3とでた腑が同程度である

ため,これより大きな開口数の対物レンズを用いても最小検出限界の更なる微小化は

期待できない.
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光線追跡によりPSD上に形成されるレーザースポット中心部分の光強度ギ.p′加rを計

算した結果,プローブと対物レンズ間の距離dと対物レンズの開口数Ⅳが変位測定

における最小検出限界に及ぼす影響は以下のようにまとめられる.

● 光源とプローブ中心との距離dを先端球(ファイバー部)の焦点距離に一致さ

せたときに,PSD上に形成されるレーザースポットの中心部分における光強度

モど傭rが最大値をとる.したがって,このとき最小の検出限界が得られることが予

想される.

● PSD上に形成されるレーザースポットの中心部分の光強度た腑は1いmオーダ

の距離Aの変化により変動するため,距離dは1いmオーダの精度で調整する

ことが必要である.

● 開口数｣Ⅴを大きくすると,検出限界を小さくすることができる.ただし開口数

が0.25以上では,球面収差の影響が大きくなりモ.e′〟でrは飽和傾向を示すため,検

出限界の微小化は望めない.

3.3 実験による検証

本節以降では,上記の解析結果を確認するために測定装置を構成し,実験的な最小

検出限界を求めた結果を述べる.図3.7に実験のために作製した装置の構成を示す.

光源には3mWのHe･Neレーザーを用いた.レーザーの強度を調節するためにND

フィルタ(OD=0.1)を用いた.対物レンズは開口数が0.1,0.25,0.3の三種類を用

いた.光ファイバープローブのサイズは長さ3.3mm,直径115いmであり,先端球

の直径は202.5いmであった.プローブの顕微鏡写真を図3.8に示す.プローブを正

弦的に加振し,その先端に正弦的な変位を与えた.プローブの加振には,ピエゾアク

チュエータ(PiezoX)を用いた.光線追跡の結果に基づき,対物レンズは1いmの移

動精度をもつⅩyZの三軸マイクロメータステージに搭載し,その集光点が先端球(フ

ァイバー部)の焦点付近に位置するように設置した.二分割型光位置センサ(PSD)

も同様の三軸マイクロメータステージに搭載した.信号処理回路(SignalProcessor)
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はPSDを構成する二つのフォトダイオードからの出力(Outputl,Output2)を電

流一電圧変換し.それらの差分を出力した.この差分信号(Diffbrentialsignal)が

プローブの振幅信号となる.プローブの振幅信弓とそのノイズを,PiezoXの加振信号

を参照信号として,ロックインアンプにより測定した.ロックインアンプの帯域は1

Hz とした.ロックインアンプにより測定された振幅とノイズはデジタル電圧計によ

り記録した.Piezo Xのキャリブレーション,プローブ変位測定のキャリブレーショ

ンには測定分解能がおよそ1nmのレーザードップラー振動計を用いた.キャリブレ

ーション方法の詳細ついては,第4.3節に述べるためここでは省略する.

図3.9には実験装置全体の概観を,図3.10にはブロープ付近の拡大像を示す.図

3.10中には,プローブ先端球にレーザーが入射している様子をPSD側から撮影した

写真を示す.

Sine w∂Ve

Fig.3.7 Schematic diagram of t血e experimental setup for the deflection

Fig.3.8 Micrograph80f(a)Bideviewoftheopticalfiberprobe,(b)magnifiedside

viewoftheendball,and(c)bottomviewoftheendball.
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Fig.3.9 Experimental8et11p.

Fig･3･10 Closeup picture aro11nd the optical丘berprobe ofthe experimenta1

8etup.
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第3.2節に述べた光線追跡の結果より,プローブ中心点と対物レンズの集光点間の

距離dを,先端球(ファイバー部)の焦点距離に一致させたとき,PSD上でのレーザ

ースポットの中心部分における光強度モ.仙rが最大となり,プローブの変位信号が最大

値をとると予想される.実験において距離dを変化させたときのプローブの変位信号

の変化を測定し,光線追跡の結果予想された変位信号の最大値が存在するかを検証し

た.

プローブを一定振幅(43nm),一定周波数(1kHz)で加振しながら,マイクロメ

ータを用い距離dを変化させたときのプローブ変位信号の測定結果を図3.11,図3.12

に示す.図3.11は先端球を用いた場合,図3.12はファイバー部を用いた場合を示す.

0印,△印,□印はそれぞれ対物レンズの開口数を0.3,0.25,0.1としたときの実験

による測定点を示し,実線は光線追跡により得られた距離Aに対するレーザースポッ

ト中心部分の光強度た伽の計算結果を示す(図3.4,図3.5に示した結果と同じ).比

較のために実験結果および光線追跡による結果はともに,それぞれの平均値を用いて

正規化した.実験においては対物レンズの集光点の位置を決めることは困難であった

ので,距離dの絶対値を測定することは難しく,マイクロメータの送りから相対値し

か得られなかった.ここでは,実験における距離dの絶対値を,実験結果と光線追跡

の解析結果の差が最小となるように決定した.図3.11および図3.12から,先端球を

用いた場合もファイバー部を用いた場合も,ギ.佃の距離dに対する依存性と,プロー

ブ変位信号の距離dに対する依存性が良く一致している.このことから,光線追跡の

結果から予想されたように,プローブの変位信号はモ川rビrに依存し,ギ.ピ,汀どrが最大値をと

る距離dにおいて最大となる･すなわち距離dを,先端球を用いる場合は14軸m付

近,ファイバー部を用いる場合は75いm付近に設定することにより,変位信号のSNR

を最大にでき,最小の変位検出限界が得られる.次の第3.4節では,距離dを変位信

号が最大値をとる最適な位置に設定し,実験的な最小検出限界を求めた.
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3.4 せん断力検出限界

実験的な検出限界を求めるために,距離dを先端球(ファイバー部)の焦点位置に

一致させた状態において,プローブの振幅を約5nmから40nmまで変化させ,SNR

(信号対雑音比)を測定した.SNRはロックインアンプにおいて測定した変位信号の

電圧値をノイズ信号の電圧値で除したものとした.ロックインアンプの帯域は1Hz

とした.振動周波数は1kHzとした.図3.13,図3.14にそれぞれ先端球を用いた場

合,ファイバー部を用いた場合のプローブ振幅とSNRの関係を示す.図中○印,△

印,□印はそれぞれ対物の開口数が0.3,0.25,0.1の場合を示す.式(2.19)より

SNRはプローブの振幅に比例すると予想されるため,測定結果を最小二乗法により直

線近似し実線で示した.図3.13および3.14の結果から,SNRが1となるときのプロ

ーブの振幅を変位測定の検出限界とし表3.3にまとめた.先端球を用いた場合もファ

イバー部を用いた場合も,それぞれ対物レンズの開口数が0.3のときに最高の測定分

解能0.0063nmおよび0.0064nmとなった.フックの法則を考えると,プローブの

ばね定数が10N/mの場合,力の検出限界は0.01nNのオーダと見積もられる.距離

dを最適値に設定したときのPSDからの出力信号を図3.15に示す.図3.15(a)は振

幅が43nmのとき,(b)は振幅が0.5nmのときの信号を示す.0.5nmという微小振

幅であっても,帯域が60MHzのオシロスコープの生波形において確認できることか

ら本測定法の感度の高さがわかる.図3.16,図3.17にはそれぞれ先端球の場合,フ

ァイバー部の場合の対物レンズの開口数｣Ⅴと最小検出限界の関係を示す.0印は実験

結果を,△印は計算で求めたた腑の逆数をプロットしたものである.比較のためにそ

れぞれ平均値を用いて正規化している.ギ.醐rの逆数をプロットするのは式(2.19)よ

り,SNR=1のときの血として与えられる検出限界と,た腑とが反比例の関係にある

ためである.実験の結果から検出限界は,開口数｣Ⅴを大きくすると小さくできるが,

先端球を用いた場合もファイバー部を用いた場合も∧た0.3と〟±0.25とではぼ変わ

らず,飽和傾向を示すことが明らかとなった.この検出限界の開口数｣Ⅴに対する依存

性と,1/モe,加rの開口数Ⅳに対する依存性がよく一致することから,実験において〃±

0.3としたときに検出限界が小さくならないは,光線追跡の結果から予想されたよう
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Table3.3 Experimentaldetectionlimit.

対物レンズの開口数ノV 先端球を用いた場合の最小 ファイバー部を用いた場合

検出限界(nm) の最小検出限界(nm)

0.1 0.0130 0.0130

0.25 0.0073 0.0065

0.3 0.0063 0.0064

0.5nm

Fig.3.15 Di鮎rentialsignal(displacementoftheendball)andappliedvoltage

forthepiezoacutuatorataprobedi8placementof(a)43nm,and(b)0.5nm.
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に,モ.ビ腑が開口数を大きくすることによって増加しないことが原因である.したがっ

て開口数を大きくすることだけでなく,球面収差を補正するなどして光学系を工夫す

ることにより,より高い光強度モF〃′どrを実現できれば,更なる検出限界の微小化の余地

があると考えられる.

本章で得られた結果についてまとめる.ファイバーウオプリング法において1nN

のせん断力測定を可能にするために,プローブの変位測定における検出限界は0.1nm

を達成しなければならない.そこで変位測定のための光学系について光線追跡を行い,

最小の検出限界を達成する変位測定の最適条件について検討した.その結果を実験的

に検証し,実験的な最小検出限界を求めた.主な結果について以下にまとめる.

● 変位測定における最小検出限界として,先端球を用いる場合0.0063nm,ファイ

バー部を用いる場合0.0064nmを実験的に達成し,目標をとした1nN以下のせ

ん断力測定分解能が可能であることを示した.

● 変位測定における検出限界は対物レンズによる集光点を先端球･ファイバー部の

焦点位置に設定した場合に最小となる.

● 対物レンズの開口数を大きくすると検出限界を小さくすることができるが,球面

収差の影響も大きくなり,開口数N=0.25以上では分解能の大幅な向上はみられ

ない.
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第4章 測定装置

4.1 測定装置の構成

ファイバーウオプリング法によるせん断力測定を実現するために,試作した実験装置の構

成を図4.1に示す.図4.2に示すように,光ファイバープローブはエレクトリックボンドを

用いてプローブ固定用基板(ガラスエポキシ基板)に接着固定した.このときプローブ先端

から固定点までの長さを任意に調節することにより,プローブのばね定数を調節した.プロ

ーブ固定用基板は,プローブ加振用ピエゾアクチュエータ(PiezoX)の先端に接着したア

ルミ板にねじ止めした(図4.3).PiezoXを正弦的に駆動することにより,プローブを試料

面に対して面内方向に相対運動させた.Piezo Xを駆動するには,ファンクションジェネレ

ータからの正弦波信号を,電圧増幅器により増幅してPiezoXに印加した.PiezoXのキャ

リブレーションはレーザードップラー振動計を用いた.キャリブレーションの詳細は第4.3.1

項に述べる.実際に製作した測定装置全体の写真を図4.5に,プローブ付近の拡大写真を図

4.6に示す.

第3.3節において説明した変位測定分解能を検証するための実験装置では,光源として光

強度の安定した比較的大型のHe-Ne レーザーを用いた.これに対して,摺動実験を行う本

測定装置では,装置全体の高剛性化を図り,より小型で軽量なレーザーダイオードモジュー

ルを用いた.出力は5mW,波長は670nmである.レーザーダイオードモジュールは対物

レンズが組み込まれており,焦点位置の調整が可能である.二分割型光位置センサ(Position

Sensitive Detector:PSD)は,左右二つのシリコンフォトダイオードから構成されている.

受光面の寸法を図4.4に示す.レーザーダイオードモジュールおよびPSDをⅩyZ三軸マイ

クロステージに搭載し光学系の微調整を行った.PSDからの出力電流は,信号処理回路に入

力した.信号処理回路はプリアンプ回路,加算回路,減算回路,アナログ割り算回路から構

成した.プリアンプ回路において,PSDの右側のフォトダイオードおよび左側のフォトダイ

オードからの出力電流(図4.1中,Outputl,Output2)をそれぞれ電流一電圧変換し,そ

れらを減算回路において減算して差信号(Di鮎rentialSignal)を得た.この差信号をプロ
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Fig.4.2 Schematicoftheoptical丘berprobegl11edontotheglassepoxyplate.

Aluminumplate

Glassepoxy
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Fig.4.5 Experimentalsettlp.

Opti⊂aLfiberprobe

L∂Ser diode

Fig.4.6 Magnificationoftheopticalfiberprobe.
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ーブの振幅信号とした.ロックインアンプによりこの信号について,Piezo Xの駆動信号を

参照信号とした同期検出を行った.ロックインアンプにより同期検出された差信号の振幅

(Amplitude)と位相(Phase)は,ADボードを介してパーソナルコンピュータに取り込

んだ.プローブ先端球と基板表面との隙間は,ステージ駆動用ピエゾアクチュエータ(Piezo

Z)によって0.1nmの分解能で調整した.PiezoZには静電容量センサが内蔵されており,

伸長量のフィードバックにより発生変位を制御した.これによりヒステリシスがなく,線形

性の良好な駆動が可能となった.PiezoZの制御には,+0V～+10Vのアナログ制御信号を

PiezoZ制御装置(PiezoZController)に入力した.+0Vでは発生変位はOnm,+10Vで

は11990.5nmであった.PiezoZのキャリブレーションに関する詳細は第4.3.3項に述べる.

Piezo ZをⅩyZ三軸マイクロメータステージおよび傾き調整ステージに搭載し,隙間の粗動

調整,摺動位置の調整,試料ディスクの傾き調整を行った.試料ディスクの傾き調整につい

ては第4.4節において詳しく述べる.

4.2 光ファイバープローブの機械的特性

実験に使用した光ファイバープローブの機械的特性を表4.1にまとめた.以下,プローブ

の寸法測定,ばね定数の測定,共振周波数の測定,表面粗さの測定についてそれぞれ詳細に

述べる.光ファイバープローブの寸法測定には光学顕微鏡を用いた.拡大観察像例は図3.8

に示した.拡大観察像から今回実験に用いた光ファイバープローブの寸法は,プローブの長

さl:2･26mm,ファイバー部の直径dp=115pm,先端球の直径d=191pmであった･測

定した先端球の直径およびガラスの密度から,先端球を完全な球としてその質量を見積もる

と,8.06×10~9kgとなった.

光ファイバープローブのばね定数の測定には,MAGNEBIT社製グラムロードテスター

(GRAMMER)を使用した.GRAMMERは磁気ディスク装置におけるヘッド･ジンパル･

アセンブ7)(HGA)のばね定数測定用に開発されたものである.GRAMMERによる光ファ

イバープローブのばね定数測定の概要を図4.7に示す.第4.1節で述べたようにプローブは

ガラスエポキシ基板に接着固定した.この基板をクランプ固定し,プローブ先端の球部分に
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Thble4.1Mechamicalpropertiesoftheopticalfiberprobe.

材質 石英ガラス

密度 2210kg/m3

プローブの長さ,J 2.26mm

ファイバー部の直径,d♪ 115いm

先端球の直径,d 191いm

先端球の質量,∽ 8.06×10■9kg

共振周波数,∴ 10.186kfIz

プローブの減衰係数,C〝 10■5Ns/m･

ばね定数,た 66.088N/m

表面粗さ(算術平均粗さ),Rba 0.15nm

表面粗さ(二乗平均粗さ),Rbrms 0.21nm

表面粗さ(最大高さ),Rbm｡X 1.44nm

ロードセルを押し付けた.ロードセルの荷重測定分解能は1mgである.ロードセルはマイ

クロメータを用い叫mの精度で送った.マイクロメータによる送り量がプローブの相対的

なたわみに相当する.マイクロメータによる送り量と,ロードセルにより測定した力の関係

を最小二乗法で直線近似し,その傾きからプローブのばね定数を求めた.測定例を図4.8に

示す.図中○印が測定値であり,実線は測定結果を直線近似した結果を示す.測定の結果ば

ね定数は66.088N/mであった.

光ファイバープローブの共振特性は,プローブ加振用ピエゾアクチュエータ(Piezo X)

の加振周波数を1kHzから20kEzまで変化させ,そのときのプローブ振幅と加振信号に対

する位相遅れを測定して求めた.その際の加振電圧振幅は2.5Vとした.測定結果を図4.9

に示す.共振周波数は10.186kHzであった.先端球の質量,プローブのばね定数,および

図4.9の共振曲線のQ値から得られるプローブの減衰係数は,約10･5Ns/mとなった(89)
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ファイバーウオプリング法において摺動面となるプローブ先端の球部分の表面粗さを

AFM(原子間力顕微鏡)を用いて測定した.先端球は溶融法で形成されたものであり,研磨

仕上げされた通常の光学素子(精度入/20)の表面よりも平滑性が高い.AFMによる観察像

を図4.10に示す.図4.10中A･Bの断面形状を図4.11に示す.算術平均粗さ(Rb｡)は0.15

nm,二乗平均粗さ(Rb,mS)は0.21nm,最大高さ(Rbmax)は1.44nmであり,極めて高

い面精度であることが分かる.本研究で用いる分子のサイズ(尼～1.5nm)に比しても十分

小さく,分子レベルで平滑な面であるといえる.
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Fig.4.10 TbpOgraphicalimageoftheendballmea8uredwithAFM.
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Pos最0爪,ら Hnl

Fig.4.11S11r払cetopographyoftheendba1loftheopticalfiberprobet柑edinthe

experiment.
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4.3 キャリブレーション

本研究では1nmオーダの領域の現象を対象としているため,測定の精度を得るた

めには各装置のキャリブレーションが非常に重要である.本節では各装置のキャリブ

レーションの芋川引こついて詳しく述べる.

4.3.1 プローブ加振用ピエゾアクチュエータのキャリブレーシ

ョン

ブロープ加振用ピエゾアクチュエータ(Piezo X)の発生変位と印加電圧との関係はレー

ザードップラー振動計を用いてキャリブレーションした.キャリブレーションの結果を図

4.12および図4.13に示す.PiezoXの印加電圧に対する応答性は加振周波数によって変化し

た.したがって300Hzから3000Hzまでの各周波数においてキャリブレーションを行った.

印加電圧の振幅(peaktopeak値)を0.5Vから4Vまでスイpプさせ,そのときのPiezoX

の振幅(peaktopeak値)をレーザードップラー振動計により測定した.図4.12には例と
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して加振周波数500Hz,2000Hz,3000Hzの測定結果をそれぞれ示す.測定結果を最小二

乗法により直線近似し,近似式の傾きを印加電圧と発生変位の変換係数(nmⅣとした.加

振周波数300Hzから3000Hzまで,印加電圧と発生変位の関係は高い線形性を有すること

を確認した.図4.13には,各周波数について求めた変換係数〔を示す.加振周波数を300Hz

から3000Hzまで変化させると,変換係数〔は徐々に小さくなるが大幅に減少することはな

いため,高周波数の摺動においても,十分な加振振幅が得られることを確認した.図4.13

に示した変換係数∈を用いることにより,印加電圧から各周波数におけるPiezoZの振動振幅

を求めた.

4.3.2 変位測定のキャリブレーション

せん断力測定のための変位測定は第3章に述べたように,対物レンズの集光点をマイクロ

球レンズとして用いるプローブ先端球,もしくはマイクロ円筒レンズとして用いるプローブ

ファイバー部の焦点に一致させることにより,最小の検出限界を達成することができる.摺

動実験を行う本測定装置では対物レンズの代わりに,レーザーダイオードモジュールの焦点
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調節機能を用いて集光し,そのレーザースポットをⅩyZ三軸マイクロメータステージを用い

て先端球･ファイバー部の焦点位置に一致させ,高感度な変位測定を行った.変位測定のキ

ャリブレーションは,この最適に調整した状態において行った.Piezo Xのキャリブレーシ

ョンと同様にレーザードップラー振動計(LDV)を用いた.ただし,LDVではプローブ先

端の変位を直接測定することは困難である.これは,プローブ先端表面が曲率をもっている

ことと,材質がガラスであり光の反射率が低いことから,十分な反射光強度を得ることがで

きないためである.そこで,キャリブレーションではプローブ先端の振幅とPiezoXの振幅

の違いが無視できるように,加振周波数をプローブの共振周波数に比べて十分に小さい周波

数に設定した.加振周波数が高すぎると慣性によりプローブ先端の変位がPiezoXの変位よ

りも大きくなってしまう.減衰が作用しないとすると,プローブ先端の変位血とPiezoXの

変位血∫′の差は次式により表される(89).

血~血∫′=志方句′ (4.1)

ここでの,吼はそれぞれ強制振動の周波数およびプローブの共振周波数を表す･キャリブレ

ーションの際には,血一血∫′が変位測定の分解能よりも小さくなるようにPiezoXの振幅と

周波数を選択した.後述するように,本測定装置における変位測定の分解能は0.01nm程度

であった.代表的な値として吼=10kHzとすると,Ar-Axst<0.01nmとするには,Xs,<10nm,

の<316Hzの範囲で選択すればよい.血一血∫′が十分に小さいと,PiezoXの振幅とプロー

ブ先端の振幅は等しいとして,図4.14に示すようにPiezoXの振幅をLDVにより測定し,

プローブ先端の変位とした.この測定と同時に第3章に述べた変位測定法によりプローブ先

端の振幅を測定し,変位測定法のキャリブレーションを行った.血一血ぷ′が十分′J､さくなる

ように設定したときのPiezoXの振幅を血:′,周波数をの′とし,そのとき測定したPSDか

らの変位信号を佗′とする.式(2.17)からプローブ先端の変位とPSDからの出力は線形関

係にあるため,任意ののおよび血∫′におけるプローブの変位血は,そのときのPSDの変位

信号竹〟′を用い次式により求められる･
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血=告r･ロ･
(4.2)

図4.15に先端球を用い,加振周波数を300Hzとしたときのプローブの両振幅とPSDから

の変位信号(peaktopeak値)の測定結果を示す..点線は最小二乗法による近似直線を表す.

近似直線の傾き.つまりブロープ振幅と変位信号の変換率は佗ノ血ニ=0.781mVノnmであ

った.この変換率と式(4.2)より,任意の周波数において,PSDからの変位信号からブロ

ープの振幅を求めることができる.

Fig.4.14 Probeamplltudev8.thedeflectionsignal.

75



10 20

Probeamplhde,a

0

3
ゞ
｣
言
切
芯
)
已
0
己
0
0
d
t
d
s
石

Fig.4.15 SchematicofthecalibrationofdisplacementmeasurementwithLDV

次に,本測定装置におけるプローブ変位の検出限界を求めた.測定の手順は第3.4節に述

べた方法と同様である.プローブの振幅約5nmから40nmまで変化させPSDの出力

信号のSNRを測定した.振動周波数は1kHzとした.得られた最小検出限界は,先

端球を用いた場合0.0084nm,ファイバー部を用いた場合0.0056nmであり,第3

章で述べた変位測定評価用の装置と同等の最小検出限界をもつことを確認した.今回

測定に用いたプローブのばね定数は66.088N/mであるので,フックの法則から見積

もられるせん断力検出限界は0.37～0.55nNとなり,目標とした分解能1nNオーダ

以下のせん断力測定が可能である.

4.3.3 隙間制御用ピエゾアクチュエータのキャリブレーション

隙間制御用のピエゾアクチュエータ(PiezoZ)は光ファイバー干渉計を用いてPiezoZの
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変位を測定し,キャリブレーションを行った.光ファイバー干渉計による変位測定の原理は

第4･4･2項において述べる.第4.1節に述べたように,PiezoZはPiezoZ制御装匿(Piez｡Z

Controller)に入力された+0V～+10Vのアナログ制御信号に対応した変位を発生する.+0V

で発生変位は最小,+10Vで最大となる.最小の発生変位はOnInであるが,最大の発生変

位は負荷により変化する.本測定装置ではPiezoZにより試料台および試料ディスクを駆動

するので,それらをPiezoZに搭載した状態でPiezoZ制御装置に十0V→+10→0Vと三角波

状の制御信号を入力し,発生変位を光ファイバー干渉計により測定した.図4.16にPi｡Z｡Z

および試料台,試料の写真を示す.図4.17に印加電圧とPiezoZの変位の測定結果を示す.

+10Vに対応する最大の変位は11990.5nmであった.PiezoZには静電容量センサによる伸

長量のフィードバック制御が施されているので,PiezoZの発生変位は良好な線形性をもち,

フィードバック制御を行わない一般的なピエゾアクチュエータに特有である伸長時と収縮

時のヒステリシスはみられなかった.したがって任意の隙間を設定するには,制御電圧の最

大値である10Vを.目標とする発生変位と最大変位(11990.5nln)の比によって比例配分

し,その値を制御装置に印加した.

Sampledisk

Neodymiummagnet

SampIestage

PiezoZ

Figt4･16 PiezoZandtbe8amplestage.
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4.4 試料ディスクの傾き調整

4.4.1 傾き調整の必要性

光ファイバープローブの軸線が,試料面に対して傾いている場合,正確なせん断力測定が

できない.図4.18に示すように.試料を摺勤した際にプローブ先端にはたらく力は,摩擦

力且･と動圧やスクイーズ庄に起因する垂直力一缶である.プローブが傾いている場合,摩擦

力且･は軸線に垂直な凡⊥と軸線に平行な凡バこ分解される.プローブを水平方向にたわませ

るのに寄与するのは凡⊥のみであるので.測定される摩擦力は実際に働いている摩擦力凡

よりも小さくなってしまう.また同様に垂直力凡も軸線に垂直な凡⊥と軸線に平行な晶/に

分解される.凡⊥がプロープをたわませる方向にはたらくため,垂直力の一部が摩擦力とし

て検出されてしまうことになる.このように,プローブの軸線が試料面に対して垂直でない

場合,摩擦力と垂直力の切り分けが困難となり正確なせん断力測定が困難となる.また隙間

方向に対してブロープがたわみやすくなるために,潤滑剤をナノ閉じ込めした際に発生する

圧力によって隙間が変動してしまう可能性がある.したがって,ファイバーウオプリング法

によるせん断力測定では,試料面をプローブの軸線に対して垂直になるように配置すること
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Substrate

Fig.4.18 Ti1tingoftheopticalfiberprobe.

が必須である.本研究では実際,試料面の傾き調整に不備があると安定した測定結果が得ら

れなかった.試料面の傾きを検出するために光ファイバー干渉計を利用した方法を考案した.

詳細を次の第4.4.2項以降に述べる.

4.4.2 光ファイバー干渉計による傾き調整法

光ファイバー干渉計はAFMのカンチレバーたわみ測定などnmオーダの高感度な変位測

定に広く用いられている(90)-(93).本測定装層ではこれを試料面の傾き調整に応用した.本項

ではまず,光ファイバー干渉計を用いた変位測定の原理について述べ,その後,傾き調整へ

の応用について述べる.

光ファイバー干渉計の原理を囲4.19に示す.光ファイバーの一方の端にレーザー光を導

入し(以下.この端を入射端(Incident end)とよぶ),他方の端(以下.この端を出射端

(Outgoingend)とよぶ)から出るレーザー光を測定対象物に照射する.出射端のガラスー

空気界面では,約96%の光が界面を透過し対象物に照射されるが,約4%の光は界面で反射
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され,入射光とは逆方向にファイバーを伝播し入射端まで戻る.これが干渉をおこすための

参照光となる.測定対象物の反射率が十分に高い場合,対象物に照射された光の反射光も,

再び出射端からファイバー内に入り,入射端までファイバーを伝播する.この対象物での反

射光が物体光となり,出射端で反射された参照光と干渉する.干渉強度はプローブの出射端

と測定対象物との隙間に起因する光路差によって変化するため,干渉強度から対象物の変位

を高感度に検出することができる.干渉の光強度Pは,出射端で反射される参照光の光強度

をろ,試料で反射される物体光の光強度をモ,参照光と物体光の光路差に起因する位相差を

∂とすると,

P=P+P+ろ∫COS∂g ∫
(4.3)

Fig.4.19 Schematicoftheoptical丘berinterferometry.
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となる･ここで,ろ,モ,ろぶは次のように表される･

ろ=αldll2

モ=αlα2l2

P =2αα1･α2
g∫

(4.4)

(4.5)

(4.6)

ここでdl,α2は偏光を考えたときの電場の振幅ベクトルであり,αは比例定数である.式(4.4),

式(4.5),式(4.6)より

ろ■モ
即

~lq=α2l
P__=2

･(α1･α2)=2 モモCOSβ (4.7)

となる.ここでβは二つの光の偏光方向ベクトルのなす角度を表す.この式(4.7)を用いると

式(4.3)は次のように書き換えられる.

P=P+モ+2g ろモCOSβcos∂ (4.8)

最も感度が高いと考えられる位相差方/2の位置から隙間が血変位したとすると,位相差∂

は,

∂=空･2△z一三=些ヱ
ス 2 ス 2

となる.ここでスはレーザーの波長を表す.これを式(4.8)に代入すると,
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P=P+モ+2
g

cosβcos(芳一号)
(4.10)

となる･ファイバーの入射端に入射した光の強度をギ,王とし,ろおよびモをそれぞれ次式の

ように表す.

P=Rgギ,,g

P=R∫ギ,-∫

(4.11)

(4.12)

ここで,尺gおよび尺∫はそれぞれ入射端に戻ってきた参照光と物体光のぞ,,に対する光強度の

割合を示す.先に述べたように出射端で4%の光が反射され,試料での反射光がすべてファ

イバーに戻る理想的な状態ではRg=0･04,尺∫=0･96となる･式(4･11),式(4･12)を式(4･10)

に代入し,偏光方向が平行(β=0)であるとすると,

P=たvr+P sin
JJJ=J)

たvr=ギ′,(Rg+札)

モ叩=2月〃尺月
g ∫

となる.ここで

(4.13)

(4.14)

(4.15)

とした.式(4.13)から,測定対象物の変位△zの変化に対してPは図4.20のような干渉波形

を示す･た汀は干渉波形の中心値であり∴㌦は血の変化による干渉強度の変化幅に対応し
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ている･通常の変位測定においては,式(4･13)の第二項た叩Sin(4血z/ス)が変位血によって変

化することを利用する.これに対して,本研究における傾き調整法においては,通常の変位

測定では利用されない式(4.13)の第一項モアrの変化を利用した.試料面で反射された光(物体

光)が入射端まで到達して干渉を起こすにば,反射後再び出射端から直径約10pmのファイ

バーコア内に戻らなければならない･コア内に戻る光量の割合は式(4.12)に示したR∫により

表される･尺∫を左右する要因としては二つ考えられる.第一の要因は出射端と試料面間の隙

間である･隙間が大きくなるとコア内に戻ることのできる光は減少するので凡は減少し,逆

に小さくなると増加する.第二の要因は試料面の傾きである.プローブの軸線に対して試料

面が垂直になると和ま最大値をとり,垂直からのずれが大きくなるほどコア内に戻ることの

できる光は減少するので和ま減少する.傾き調整においては後者の性質を利用する.式(4.14)

および式(4･15)からR∫の変化に対して,た叩は尺∫の1/2乗に比例するのに対してたvrは1乗

に比例するので,たvrのほうが尺∫の変化に対して感度が高いといえる.したがって本傾き調

整においては,傾きを変化させたときのたvrを測定し,た打が最大値をとるような配置に試

料面を調整した･図4･20に示したようにた,,rはPの中心値であるので,実験的にたvrを測定

するには,Pを測定しその平均値を算出すればよい.そこで,試料面の傾きβを一定として,

PiezoZを三角波で駆動することにより,隙間をβからβ-△βまで狭小化したときのPを

Fig.4.20InterferencecausedbythedisplacementA
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測定した･図4･21に△βの隙間変化に対応するPの変化を例示する･実験的において,たvr

は隙間の狭小化によって線形に増加した･したがってPの平均値を算出すると,たvrの平均

値が得られる･これを更vrとして図4.21に示した.モvrはおおよそg-△〃/2におけるた〝に

相当する.βおよび△〃を一定として,試料面の傾きβを△βずつ変化させる毎にPを測定

し,その平均値である頁vrを算出した.各βにおける芭vrを比較することにより,試料面の

プローブの軸線に対する垂直度を評価することができる.つまり,たvrが最大となるときが

最も垂直度が高いことになる.光ファイバープローブを付け替える毎に傾き調整を行う必要

がある.調整結果の一例を第4.4.4項に述べる.次項では製作した光ファイバー干渉計の構

成について述べる.
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PiezoZdisplacement,h

Fig.4.21Typicalresultobtainedwiththeoptical丘berinterferometry.
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4.4.3 光ファイバー干渉計の構成

光ファイバー干渉計の構成を図4.22に示す.図4.19からわかるように,ファイバーの入

射端ではレーザーからの入射光の光路と,出射端および試料面からの反射光の光路を分岐す

る必要がある.一般的な干渉計ではハーフミラーを用いて光学系を構成するが,本測定装置

ではファイバーカップラーを使用した(93).ファイバーカップラーにより光学系を構成する利

点は,光が測定部分以外すべてファイバーの中を通るため,外部環境から機械的な振動や熱

などのノイズに強いという点である.またレーザーダイオードや,フォトダイオード,光フ

ァイバープローブといった素子間がすべて光通信等で広く用いられるFCコネクタにより接

続可能であるため,ハーフミラーやレンズなど一般的な光学部品を必要とせず,装置の小型

化･軽量化が可能となる.さらには,光学部品を使用しないために光学系の調整が不要であ

る.ファイバーカップラーとは二本の光ファイバーが一部で接合されており,図4.22に示

すように四つ股に分岐した光路を形成する.四つ股のそれぞれの末端をA末端(A･end),B

末端(B･end),C末端(C-end),D末端(D･end)とすると,例えばA末端から入射した

光は接合部分において二つに分岐し,C末端とD末端から出射する.逆にC末端から入射

した光はA末端とB末端に分かれて出射する.本測定装置ではD末端は使用せず,A末端,

B末端,C末端を使用した.A末端には光源としてレーザーダイオードを,B末端にはフォ

トダイオードを,C末端には光ファイバープローブをそれぞれFCコネクタにより接続した.

使用するレーザーダイオードの波長は1310nm,パワーは最大20mWであった.レーザー

からの光はC末端から光ファイバープローブに入り,ファイバー出射端および試料面におい

て反射される.反射光は再びC末端をとおりB末端からフォトダイオードに入射する.図

4.22では,D末端へ分岐したレーザー光およびA末端へ分岐した反射光は測定に関係しな

いため省略している.フォトダイオードからの光電流を電圧に変換した後,ローバスフィル

ターを介しパソコンにより記録した.ローバスフィルターのカットオフ周波数は100Hzと

した.実際に製作した光ファイバー干渉計の概観を図4.23に示す.
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FC connector

Fig.4.22 Experimentalsetupoftheopticalfiberinterferometry.
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l†l

Laserdiode

Pbotodiode

Ⅰ-Vconverter

Fig.4.23 0pticalfiberinterferometry.
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4.4.4 傾き調整例

試料面の傾き調整の例を述べる.試料面の傾き調整は二軸の傾斜ステージを用いた.第一

軸による角度変化を私,第二軸による傾き変化をqとした.鴎,射まそれぞれ図4.24に

示すように,試料面を上からみたときに,長方形の試料ステージ(Samplestage)面の対角

線をそれぞれ軸とした回転角を表す･それぞれ初期位置において私=0,q≡0とした.プ

ローブ先端と試料との隙間Hはモニタ上で調整し,おおよそ0.5mmとした.PiezoZを駆

動する三角波の振幅は5Vとし,これは△g=6いmに相当する.干渉波形の測定例として,

PRが0.96,1.28,1.60deg.のときの測定結果を図4.25に示す.横軸にPiezoZの発生変位h,

縦軸にフォトダイオードからの出力電圧γ,〟′を示す.フォトダイオードからの電流は反転増

幅して電圧に変換したので,マイナス側に大きな値をとるほど光強度Pが高いことを意味す

る･出力電圧㌦〟′の平均値を巧作とする･巧vピは第4.2.2項で述べたモ〝に対応する測定値で

ある･隙間が減少するに従い光強度がはぼ線形に増加し,私の変化によって竹vFが増減する

ことがわかる･私およびqの変化に対して出力電圧の平均値巧vpをプロットしたものをそれ

ぞれ図4･26,図4･27に示す･それぞれPR=1.60deg,OL=1.92degのときに,nveが最小

値すなわち亮vrが最大値をとることから,このときプローブの軸線と試料表面が垂直に配置

されているとした.

Samplestage Optical丘berprobe

Fig.4.24 Tiltinganglesofthesamplestage.
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第5章 高分子液体潤滑膜のナノレオロジー

特性測定

5.1 目的

本章ではファイバーウオプリング法を用いて,ナノ閉じ込めが液体潤滑剤のレオロ

ジー特性に及ぼす影響について明らかにする.第1.2.2項で述べたように,従来ナノ

閉じ込め状態における液体のレオロジー特性の解明は,SFAやAFMを中心に進めら

れてきたが,これらの測定方法は任意の隙間を設定したレオロジー特性の測定が困難

であるという欠点をもつ.SFAを用いたレオロジー測定では,隙間を一定に保つのに

固定層による斥力と荷重を釣り合わせる必要があるため,表面間の隙間は液体試料の

物性に依存し,所望の隙間を設定することはできない.特に広い隙間において液体が

高い流動性をもつような場合には,表面聞からの液体の排出が容易に起こるため,隙

間を一定に保ったせん断によるレオロジー測定は困難となる.本実験では,隙間を

1いm程度の広い領域から徐々に狭小化し,バルク状態からナノ閉じ込め状態に至るま

での粘性,弾性を連続的に測定することによって,隙間の狭小化がレオロジー特性に

及ぼす影響を解明することを目的とする.

5.2 レオロジー特性の測定法

プローブの固定端を正弦的に加振したときのプローブ先端球の振動を,プローブと試料が

接触していない場合(無摺動条件)と,接触摺勤している場合(摺動条件)について比較す

れば,レオロジー特性は両者間の振幅比と位相差を用いて,以下のように求めることができ

る･図5･1に示すように,振幅を彗,,角周波数を〟とする加振カギ,e-dが作用する振動系の

運動方程式は,プローブ先端の位置をズ,先端の球部分の質量を椚,減衰係数をcとすれば,

以下のように表される.
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∽-+c空相=汽e一山dJ2 (お

この方程式の強制振動解は,次式で与えられる.

ズ=αCOS(山一∂)

ここで,αは振幅,∂は位相であり,それぞれ次式で表される.

∂=tan~1
(C粧:

た一肌〟2

g

Fig.5.1Mechanicalmodelforthefiberwobblingmeasurement.
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変位振幅αと力振幅彗,の比をα=α作,として,式(5.3),(5.4)から減衰係数cを求める

と,次式を得る.

(5.5)

右辺の〟は既知であり,α,∂を測定すれば,この式より減衰係数cを求めることができる.

次に減衰係数cを,摺動面の幾何学的な形状に依存しない粘性係数〝に変換する方法を考え

る.減衰係数cと粘性係数〝の関係は次式で表される.

〝=石 (5.6)

ここでnは摺動面の幾何形状から決まる幾何パラメータである.物性値である粘性係数ヴが

求まれば,任意の摺動面について,その面に固有のnと粘性係数〝の積より,減衰係数cを

知ることができる.本実験系のように摺動面が球と平板により構成され また直径dの球が

ニュートン流体中に完全に浸っており,かつ隙間んを介した平板に平行に運動する場合には,

第2.2節で述べたようにnは解析的に求められており,次式で表される.

n=3碑og〔汁十;加g〔意〕
(5.7)

ここで右辺の近似式は,ぁくくdの時に成立する.式(5.6),(5.7)を用いれば,減衰係数

cを粘性係数車こ変換することができる.ただし式(5.7)では,粘性係数は液体全体に

わたって一定としている.つまり式(5.7)は本来バルク状態の液体に適用する式であ

るが,そのままナノ閉じ込め状態の液体に適用して粘性係数を算出する.したがって

ナノ閉じ込めによる影響は,バルク状態の液体の粘性係数からの差として評価する.

本研究では,ナノ閉じ込め状態の液体において式(5.7)から算出される粘性係数を見
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かけの粘性係数〝甜として,次式(5･8)により定義する･見かけの粘性係数〝甜は,実際は隙

間方向に対して分布が存在すると考えられる粘性係数を,液体全体にわたって一定であると

仮定して算出するため,隙間の狭小化した局所的な領域で発生するナノ閉じ込めの影響は,

液体全体に平均化され小さく見積もられることになる.

〝e斤=古 (5.8)

流体が粘性と弾性を合わせもつような場合,その動的特性を評価するために見かけの粘性係

数侮を次式のように複素粘性係数で表す(60)

〝｡打=〝~叩 (5.9)

ここで,〆は動的粘性係数とよばれる.〝"には正式な邦名が定まっていないため,ここでは

動的弾性係数とよぶことにする.潤滑剤に次式(5.10)に示すような周期的なひずみが作用

する場合,発生する応力は次式(5.11)のように表される(102)

/(り=γ｡Sin(α

r(り=γ｡(明"･Sin(α+明′･COS(α)

(5.10)

(5.11)

式(5.10)および(5.11)より,がはひずみと同位相ではたらく応力成分に寄与し,〝′はひずみ

に対して位相が方/2進んだ応力成分に寄与することがわかる.したがって,粘弾性をもつ液

体を摺勤した際にはたらく抵抗力において,がは弾性的な力応答を示す成分の寄与を,〝′は

粘性的な力応答を示す成分の寄与を表す値となる.また,液体内で一周期の振動運動により

散逸するエネルギー◎を計算すると,次式により表される.
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◎=f〝ルr･dγ=明′･方･γ｡2
(5.12)

式(5.12)より,散逸するエネルギーは〝′に比例し,〝"には依存しない.したがって,〝′に

よる力のなす仕事は散逸するが,〝"による力のなす仕事は保存される.ゆえに,エネルギー

の面から見てもがは粘性的であり,〝"は弾性的である.本測定では潤滑剤の粘性を評価する

値として〆,弾性を評価する値として〝"を算出する.ここで注意されたいのは,〆,がは

あくまで動的なひずみに対する力応答において,粘性的であるか,弾性的であるかを評価す

る値であるため,潤滑剤の物性値としての粘性,弾性だけでなく,流体としての流れやイナ

ーシヤーなど流体力学的な効果も反映している.そのため,〝′,〝〝は,必ずしも粘弾性体の

モデル化に一般的に用いられるダッシュポットの粘性係数や,ばねの弾性係数に直接一致す

るわけではない.

式(5.8),(5.9)を用いると,式(5.1),(5.2)から次式を得る.

〝〝=

′ Sin∂
〝

=+

cos∂-α(た-∽〟2)
α(t幻

(5.13)

(5.14)

以上の関係式に基づき,実験的に試料の〝′,〝"を知るための手川副ま以下のようになる.まず

無摺動条件におけるプローブの振幅d(,と,加振信号に対するプローブの位相q,を測定する.

α｡と〟,および第4.2節の表4.1において示したプローブのばね定数た=66.088N/m,先端

球の質量∽=8.06×10-9kgを式(5.3)に代入し耳,を求める.このとき,無摺動であるため潤

滑剤による減衰はなく,またプローブの減衰係数はcク=10･5Ns/m程度であることから,プ

ローブの加振周波数が数百Ⅲz～数kHzまでの範囲においては,〟2c2は(た一肌〟2)2に比べ無

視できる程度に小さいと考えられ,〟2c2=0とする.次に摺動条件におけるプローブの振幅

dlと位相∂1を測定する･これより位相差∂=q,-∂I,振幅比α=αノ雪,を算出し,式(5.13),
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式(5.14)に代入してり′,〝"を求める.

5.3 供試試料と測定手順

高分子液体潤滑剤としては,ヘッド･ディスク･インタフェースの潤滑に用いられ

るPerfluoropolyether(PFPE)系潤滑剤,ZO3,Zdo12000,Zdo14000の3種類を用

いた.ZO3は分子量4000,無極性の潤滑剤であり,Zdo12000,4000はそれぞれ分子

量2000,4000の極性潤滑剤である.第1.2.1項に詳しく述べたように極性潤滑剤の

Zdolは,固体基板(DLC保護膜)上に化学的に強く吸着した単分子膜厚の固定層を

形成する.表面に吸着しなかった分子は,固定層の間もしくは上に流動性の高い状態

のまま存在する.これを流動層とよぶ.無極性潤滑剤のZO3は固体基板に化学的に吸

着しないので,固定層は形成せず流動層のみ形成する.

固体基板には磁気ディスクを用いた.磁気ディスクは,ガラス基板上に磁性層,さ

らにその上にDLC(Diamondlikecarbon)保護膜が被覆されており,多層構造とな

っている.今回実験に使用したDLC保護膜には窒素が添加されており,この効果に

より極性潤滑剤の吸着性が向上している.磁気ディスク最表面のDLC保護膜をAFM

により測定した.AFM像を図5.2に,断面形状を図5.3に示す.測定の結果,算術平

均粗さ(Rd｡)は0.45nm,二乗平均粗さ(Rdrms)は0.59nm,最大高さ(Rdm｡X)は

2.99nmであった.

次に実験手順について説明する.試料を摺動する前に,光ファイバープローブを規定の周

波数と規定の振幅で加振し,その時の先端球の振幅d｡とPiezo Xの加振信号に対する位相

∂0を測定した.次にディスク上にマイクロシリンジを用いて試料となる液体潤滑剤を滴下し

た.液量は光ファイバープローブの先端球が完全に液滴に浸る程度とした.プローブ先端の

球を潤滑剤の液滴に浸潰し,無摺動時と同じ条件でプローブを加振しながら,PiezoZを用

いて試料を十分に遅い速度で垂直方向に送ることにより,プローブ先端球とディスク表面の

隙間力を徐々に小さくしていき,そのときの先端球の振幅α1と位相∂1を測定した.プローブ

の変位測定は,先端球が潤滑剤に浸っているため,プローブファイバー部をマイクロ円筒レ

ンズとして用いた.PiezoZの送りの速度は10nm/secとして,プローブ先端球とディスク
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表面間の液体膜が破断し,固体接触が起こるまで隙間を狭小化した.国体接触した後は,

Piezo Zを逆方向に同じ速度で駆動して､プローブ先端球とディスク表面を引き離す.引き

離す過程においても先端球の振幅α.と位相∂-を測定した.隙間を狭小化しながら摺勤するこ

とをここでは接近摺動,隙間を広げながら摺動することを引き離し摺動とよぶことにする.

接近摺動と引き離し摺動におけるレオロジー特性を比較することによって,レオロジー特性

の隙間変化に対するヒステリシスについて検討する.

Fig.5.2 TopographicalimageofthemagneticdiskmeasuredwithAFM.

O

Posidon,ら いm

Fig.5.3 Surfacetopographyofthemagneticdisk.
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5.4 実効隙間の定義と接触開始点の同定法

プローブ先端球と磁気ディスクの表面は,ともに超高精度に仕上げられているが,

ナノメータレベルからみれば,図4.11,5.3に示したように粗さが存在する.ナノメ

ータの隙間を議論する場合には,固体接触が生じている場合にも,粗さに相当する隙

間が存在するため,隙間がゼロとなる原点や隙間の絶対値を単純に決めることはでき

ない.また,接触摺勤している場合にも,粗さの内部に存在する潤滑剤がせん断を受

けるために,動力学的な実効隙間が存在することになる.ここでは,実効隙間として,

微小隙間を介したせん断流れにおいて,通常使用されている平均隙間(粗さの中心線

間距離)ゐ｡VFを使用することとする.接触開始点は摺動実験によって検出することに

なるが,粗さの中心間距離,つまり接触が開始したときの平均隙間を直接検出するこ

とはできない.このために,接触開始時における平均隙間を見積もる必要がある.一

般に粗さの突起分布がガウス分布の場合には,確率的な接触開始点は平均隙間が約

3Rrmのときとされている(94)･ここでRrⅧは,相対する二面に二乗平均粗さRb.Ⅷ,R血

が存在するときの,等価的な二乗平均粗さを意味し,次式で表される(94)

RrIⅧ= Rb皿2+Rd.m2 (5.15)

これを,先端球の表面粗さRb,mS=0.21nm,ディスクの表面粗さRdrms=0.59nmに適

用すると,R.m=0.63nmを得る.後述するように,先端球および磁気ディスク表面

の突起分布はガウス分布に近いため,ここでも接触開始点における平均隙間として

3Rr.m=1.89nmを用いることとする.これにより,先端球とディスク間の相対的な距

離は,Piezo Zの送り量として与えられるので,接触開始点が同定されれば,先端球

とディスク間の平均隙間を決定することができる.接触開始点を検出するためには,

潤滑剤がない場合のほうが,検出感度を高くすることができる.そこで,まず隙間に

潤滑剤を注入しない場合について,隙間を変えて摺勤したときの先端球の振幅変化と

位相遅れを測定し,つぎに同一の実験系において,隙間に潤滑剤を注入して同じ測定
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を行った.

隙間に潤滑剤がない場合について,プローブの加振周波数800Hz,無摺動時の振幅

約30nmの条件における測定結果を図5.4に示す.●印は振幅,△印は位相差である.

ここで,下横軸の原点(接触開始点)は実験中には未知であり,Piezo Zの送り量と

しての相対変位のみが既知である.接触開始点は,固体接触による振幅の急激な変化

から同定することになる.振幅の折れ点をより明確に判別するために,接触領域の振

幅をその変化率として表すことにする.振幅の変化率は,対象とする点とその前後2

点を含めた合計5点の測定値を最小二乗法により直線近似したときの傾きから求めた.

結果を図5.5に示す.図5.5において,接触開始以降にも振幅の変化率は増大し,最

大値をとった後に減少し,先端球の動きが静止した点でゼロになる.変化率カーブが

おおむねガウス分布状であることは,隙間の減少に伴う接触点の数の増加がガウス分

布状になるという接触現象の基本的な特性とよく対応していることを示している.こ

こでは,振幅の変化率が急増し始める点を接触開始点と定義した.図5.4,5.5の下横

軸の座標は,接触開始点を原点とし,隙間が大きくなる方を正としたPiezo Zの送り

量を示す.図5.4,図5.5の下横軸のPiezoZの送り量と,接触開始時における平均隙

間3RrⅣ=1.89nmを加算することにより平均隙間が得られ,上横軸に併記した.図

5.4において,固体接触開始後から振幅は単調に減少するが,位相遅れは,接触開始

以降の初期の間は,ほぼ一定値を維持していることがわかる.これは,接触初期にお

いては,表面の突起同士が間欠的に接触する状態であり,位相に影響する減衰効果が

小さいことを示している.さらにPiezo Zを伸張させ静止すると,振幅および位相遅

れはともにほぼ一定となる.このときには,相対滑り運動は消滅しているが,先端球

の接触部は接触点を節として揺動しており,振動モードの境界条件が,自由端から単

純支持端へ移行したと考えられる.
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5.5レオロジー特性の測定結果

潤滑剤を注入した場合について,潤滑剤がない場合と同じ条件(プローブ振動振幅

30nm,振動周波数800Hz)で,先端球の振動振幅αlと,位相遅れ∂=∂｡-∂1を測定

した.図5.6～5.8は,ZO3,Zdo12000,Zdo14000それぞれについて,平均隙間100nm

までの隙間領域で振幅と位相差をプロットしたものを示す.後述するように,接近摺

動と引き離し摺動では,隙間変化に対する振幅と位相差の変化はほぼ一致するため,

図5.6～5.8においては接近摺動時のデータのみを示す.先の第5.4節で述べたように,

これらの図においても横軸の原点は測定中には未知であり,図5.4,5.5と同様に振幅

の変化率から原点を同定した.算出した変化率を,それぞれ挿入図として示す.潤滑

剤がある場合も隙間を狭小化し続けると,やがて液膜が破断して固体接触が起こり,

潤滑剤を介して摺勤している場合に比べて,急激な振幅の減少が起こる.したがって,

図5.5の場合と同様に変化率の急激な上昇が始まる点を固体接触開始点とし,図5.6

～5.8の下横軸の原点とした.また図5.4と同様に平均隙間を上の横軸に併記した.

図5.6～5.8からわかるように,どの潤滑剤においても平均隙間の狭小化により振幅

は徐々に小さくなり,位相遅れは増大し,バルクの摺動とは違った特性が現れること

が分かる.これらは後述するように〆,〝"の増大を表している.

狭い隙間での変化をより詳しくみるために,図5.6～5.8を固体接触開始点から平均

隙間15nmまでの領域について拡大表示したものをそれぞれ図5.9～5.11に示す.図

中,丸印は接近摺動時,三角印は引き離し摺動時の振幅･位相差をそれぞれ表す.振

幅および位相差の隙間に対する変化は,接近摺動時と引き離し摺動時でほぼ一致する

ことがわかる.また,固体接触が開始する直前において位相遅れの増加が飽和する傾

向が見られ,極性基をもつZdo12000,4000のはうがZO3に比べより広い隙間から飽

和傾向が顕著になることがわかる.固体接触がすすむと,振幅および位相差はともに

一定値に漸近する.これは,潤滑剤がない場合と同様に,単純支持端の振動モードへ

移行した結果と思われる.
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ナノ閉じ込め効果が液体潤滑剤のレオロジー特性に及ぼす影響について評価する

ために,固体接触が始まる前(h｡Ve)3R.｡b=1.89nm)の領域におけるZO3,Zdo12000,

Zdo14000それぞれについての振幅と位相差の測定結果を式(5.13),(5.14)に代入し

て,〝′,〝"を算出した.結果を図5.12～5.17に示す.図5.6～図5.11の場合と同様

に,図5.12～図5.14には,平均隙間0～100nmまでの領域における接近摺動時の結

果を,図5.15～5.17には,平均隙間0～20nmの領域における接近摺動時および引き

離し摺動時の結果を拡大表示したものを示す.さらに図5.12～5.14の挿入図には平均

隙間900nm付近までのヴ′を示す.図5.12～5.14から,ZO3の場合,平均隙間約500

nm以上,Zdo1200の場合約700nm以上,Zdo14000の場合約800nm以上の領域に

おいて〆ははぼ一定値をとった.これは液体潤滑膜がバルクと同様の粘性係数をもつ

と解釈できる.本測定装置により得られたバルク状態での粘性係数は,それぞれ約

0.05Pas,約0.18Pas,約0.19Pasとなった.これらは概ね表1.2に示したバルク状

態での粘性係数の文献値とはぼ一致している.この結果は本測定法の妥当性を示して

いる･すべての潤滑剤において,平均隙間数百nm程度の比較的広い隙間領域から〝′

の増加がみられた.潤滑剤分子の直径は2.私程度であることから,ZO3,Zdo12000,

Zdo14000の分子直径は,Tablel.2よりそれぞれ2.8nm,2.2nm,3.Onmと見積も

られる.したがって,〝′の上昇が開始する平均隙間数百nmは,数百分子膜厚に相当

する.隙間の狭小化とともに〆は単調に増加し続け,最大でバルク状態の20～30倍

を示した･また図5.15～5.17に示した狭い隙間領域での〝′について特徴的であるのは,

Zdo12000およびZdo14000において,固体接触直前に〝′の増加が停止し一定値を保つ

領域が存在することである.この〆が一定値をとる隙間領域は,Zdo12000の場合4

～5nm以下,Zdo14000の場合5-6nm以下となり,それぞれの分子直径2.乾

(Zdo12000:2.2nm,Zdo14000:3.Onm)を考慮すると,二分子膜厚(4量)に相当

する.さらに,図5.15～5.17の〝〝についてみると,平均隙間が大きい場合は検出感

度に比して無視できるほど小さいが,数十nmの隙間においてわずかに負に変化する.

これは図5.6～5.8からわかるように,振幅がわずかに増加するためである.ただしこの

振幅の増加は0.1～0.2nm以下であり,変位測定の検出限界の10倍程度であるため,

〝"の有意な変化を示しているのか,測定における系統的な誤差や,外部環境からの機械
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的振動,音などの誤差の影響によるものであるのか議論することは現時点では困難で

ある.固体接触直前の数nm以下の隙間になると,すべての潤滑剤においてがは急激

に上昇した.ZO3は平均隙間5～6nm付近から,Zdo12000は平均隙間8～9nm付近

から,Zdo14000は平均隙間11～12nm付近から上昇し,これらの平均隙間は,ZO3

では二分子膜厚(4砧),Zdo12000,Zdo14000ではともに四分子膜厚(8量)に相当す

る.また,図5.15～5.17について接近摺動時と引き離し摺動時のが,り〝を比較する

とほぼ一致することがわかる.このことからり′の上昇およびり〝の上昇は隙間変化に対

して可逆的に起こる現象であることを示している.

三種類の液体潤滑剤ZO3,Zdo12000,Zdo14000について,本測定法で見出された

ナノ閉じ込めのレオロジー特性に及ぼす影響についてまとめると以下のようになる.

(1) り′は,摺動隙間の減少にともない平均隙間が数百分子膜厚に相当する領域か

ら,緩やかに上昇を開始し,固体接触にいたるまで単調に増加を続け,最大

値はバルク状態の20倍から30倍に達する.ただし,極性潤滑剤Zdo12000,

4000では,二分子膜厚(4.私)に相当する隙間領域においてり′の増加が停止

し,固体接触まで一定値を保つ.

(2) り"は平均隙間が広い領域では無視できる程度に小さいが,無極性潤滑剤ZO3

の場合では二分子膜厚(4&)以下,極性潤滑剤Zdo12000,4000の場合では

四分子膜厚(8㈲ 以下において急激に増加する.

(3) ナノ閉じ込めによるり′,り〝の増加現象は隙間変化に対して可逆的である.
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5.6考察

前節までにファイバーウオプリング法によって広い摺動隙間から,ナノ閉じ込め,

そして固体接触に至るまでの,各隙間における液体潤滑剤のレオロジー特性を,体系

的に測定可能となることを示した.従来用いられてきた SFA(Surfaceforce

apparatus)では荷重をかけることによって隙間を制御するため,広い隙間から狭い

隙間までの各隙間におけるレオロジー特性を,任意に選択し測定することは困難であ

る.これに対して本ファーバーウオプリング法では,任意の隙間におけるレオロジー

特性を体系的に測定することにより,ナノ閉じ込めが液体に及ぼす影響をより詳細に

検討することができる･ただし,本研究において測定した〝′および〝′は第5.2項で述

べたように動的なひずみに対する力応答を表す値であり,潤滑剤の物性値としての粘

弾性だけでなく流体力学的な効果を反映している可能性がある.流体力学的な効果の

寄与についての詳細は今後の課題であるが,本節の考察においては,プローブの加振

振幅が分子寸法の数倍程度と微小であるため無視できると仮定する.また,式(5.7)を

適用することにより算出された,〃′,抑ま式(5.9)において示したように見かけの

値であり,厳密な値に比べるとナノ閉じ込めの影響が低く見積もられていると考えら

れる･厳密な値を算出するためには,隙間による粘性係数の変化を考慮した式(5.7)に

替わる理論式が必要となるが,現段階ではナノ閉じ込めの粘弾性特性に及ぼす影響に

ついて未解明な部分が多いため,そのような理論式の確立は困難である.しかしなが

ら,実際の測定結果において,見かけの粘性係数がナノメートルオーダの微小な隙間

の変化によって大きく変わることから,先端球全体を取巻く液体のうち基板とのナノ

メートルスケールの隙間に閉じ込められた液体の影響が,プローブ先端にはたらく減

衰作用において支配的であり,見かけの粘性係数はナノ閉じ込め状態の液体の粘性係

数を十分に反映していると考えられる.本節ではファイバーウォプリング法によって

得られたナノ閉じ込めによる〝′,〝〝の特異的な変化を,SFAによってこれまで明らか

にされてきた結果と比較しながら,今回の研究によって新たに得られた事実と,その

メカニズムについて順に考察する.

第5.5節に述べたレオロジー特性の測定結果から,隙間の狭小化に対するレオロジ
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ー特性の変化は固定層を形成しないZO3の場合と,固定層を形成するZdo12000,4000

の場合の二つのパターンに分けることができる.以後Zdo12000およびZdo14000をあ

わせてZdolとよぶことにする.ナノ閉じ込め状態におけるZO3およびZdolについて,

それぞれ特徴的な隙間とレオロジー特性の変化の関係を,図5.18および5.19に模式

的にまとめた･隙間を狭小化していくと,ZO3,Zdolともに数百分子膜厚から〆が上

昇し始める(図5.18(b),図5.19(b)).この広い隙間での〝′の上昇は,固定層を形

成しないZO3と形成するZdolの両方にみられることから,固定層が何らかの影響を

及ぼしている可能性は考え難く,また隙間の大部分は流動的な分子で満たされている

ことから,流動的な分子の運動性が低下していると考えられる.数百分子膜厚の広い

隙間における流動的な分子の〃′の上昇のメカニズムは,これまでSFAによる研究から

明らかにされた,固体表面における幾何学的な制限効果によって,配列･構造化した

液体分子による〝′上昇とは異なる.固体表面における液体分子の構造化は,配列しや

すい球形のOMCTSにおいても隙間方向に対して十分子程度までしか起こらない(45)

本研究において測定したZO3,Zdolは高分子溶融体であるため,OMCTSにくらべ配

列しにくく,数百分子膜厚まで配列･構造化しているとは考え難い.これまでSmを

用いた実験においても,構造化が起こらない数十nmの広い隙間領域での〝′の上昇が

報告されているが(49),明確なメカニズムの解明はなされていない.典型的な説明とし

ては,固体壁面上に流動に関与しない固定層が存在しているために,液体の実際に流

動することのできる隙間が固体壁面間の隙間よりも狭くなっているために,〝′が増加

したように測定されるとするものである(55).ただしこれは数十nm程度の隙間におけ

る〝′の上昇は説明可能であるが,本研究において測定している数百nmの隙間におけ

る〃′の上昇は説明できない.また直鎖状の高分子においては,図5.20に示すように片

方の末端のみが固体表面に吸着した場合,自由に揺動する他方の末端が相互作用する

ために固定層膜厚よりも広い隙間から〝′が上昇するとする説や,図5.21に示すよう

に流動的な分子が固定的な分子に"ピン止め"されることにより広い隙間まで影響を

及ぼすとする説がある(57)(60).ただしこれらによって説明可能となるのは,固定層膜厚

の数倍程度の隙間における〝′の上昇である.ファイバーウオプリング法によって測定

した,数百分子膜厚における〝′の上昇は,これまでのSFAを中心としたナノ閉じ込め
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Fig.5.20 Endadsorbedpolymer.

Fig.5.21Pinnedpolymermolecule.

状態の液体のレオロジー研究の結果からは説明が困難であり,詳細なメカニズムにつ

いては今後検討が必要であるが,せん断による液体分子の配列の効果が考えられる.

山田らはSFAを用いた実験によって,ランダムコイル状に丸まった直鎖状の高分子が.

ナノ閉じ込め状態におけるせん断によって伸張し配列することを明らかにした(95)(96)

この結果は.これまで固体表面の幾何学的な制限効果によって配列するとされていた

液体分子の構造化のメカニズムとは別に､せん断によっても分子は構造化し〃′の上昇

を引き起こす可能性があることを示唆するものである.せん断により分子が配列する
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のであれば,固体表面からの影響のない広い隙間における液体分子も構造化する可能

性があり,本研究において測定した隙間数百分子膜厚での〆の上昇のメカニズムが説

明可能となるかもしれない.ただし注意すべきは,彼らの実験ではSFAを用いている

ために,隙間は数nmに設定されており,非常に流動性の低下した分子をせん断した

結果であるので,本研究において測定した数百分子膜厚という広い隙間における,流

動性の高い分子の〆の上昇のメカニズムの解明に適用できるかどうかは今後の課題

である.

〃"についてみると,隙間が広い領域では無視できる程度に小さいが,無極性のZO3

は二分子膜厚(4.私),極性のあるZdolは四分子膜厚(8.乾)の隙間領域からヴ〝の増加

がみられた(図5.18(c),図5.19(c)).ZO3は固定層を形成しないため,流動的な

分子であっても二分子膜厚まで狭小化されると〝〝が増加すると考えられる.Zdolの場

合,固体表面にそれぞれ単分子膜厚(2晶)の固定層が存在するため,〝〝の増加はそ

れらに挟まれた二分子膜厚(4み)の流動的な分子のナノ閉じ込めから発生している

と考えられる.したがって,潤滑剤の極性に関係なく,ZO3およびZdolともに二分子

膜厚(4.乾)の流動的な分子において〝"が増加する.二分子膜厚(4晶)以下の隙間領

域におけるZdolの〝"の増加は,固定層同士の接触が寄与していると考えられる.〝〝が

増加し始めた隙間から,二分子膜厚分の隙間を狭小化したとき,つまりZO3の場合は

固体接触直前,Zdolの場合は固定層同士が接触する直前における〃〝をそれぞれ比較す

ると,すべて1Pas程度となった.したがって,がの増加は定量的にみても極性基の

有無や,分子量の違いを反映しない.SFAなどを用いて測定される〝〝の増加は,ナノ

閉じ込めによって固化した分子において発生するものであり,いわゆるエネルギー弾

性に相当すると考えられる.液体分子が固化した場合,隣接分子同士の位置の交換(分

子の移動)は極度に低下し,その動的特性はセグメントレベルの局所運動に依存し分

子構造の違いを敏感に反映しない(97).したがって,ナノ閉じ込めにより固化した状態

では,ZO3とZdolの〆が同程度となることがSFAを用いた測定結果により示されて

いる(63)(64).一般に粘性係数は隣接する分子間に働く二次結合力(VanderWaals力,

水素結合力,絡み合い力など)に基づいて発現する物性である(98).ファイバーウオプ

リング法によって測定した,流動的な分子による〝〝の増加がおこる隙間領域では,ZO3
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の〃′はZdolに比べると三分の一程度と低く,これは隣接分子間の二次結合力の違い

を反映していると考えられる.このことから流動的な分子は,二分子膜厚においても

固化していないと考えられ,それらの示す〝"はSFAにより観測されたエネルギー弾

性と発現のメカニズムが異なると考えられる.弾性的な動特性の発生メカニズムとし

てはエネルギー弾性のほかに,エントロピー弾性がある(99).分子鎖が外力により引き

伸ばされた場合,ランダムコイル状の方が高いエントロピーもつ分子であれば,丸ま

ろうとする弾性力,いわゆるエントロピー弾性がはたらく.このエントロピー弾性力

は主鎖の活発なミクロブラウン運動に起因するため,主鎖の構造が同じであるZO3と

Zdolにおいて,発現する〃"が定量的に等しくなるという測定結果と矛盾しない.ただ

し一般にエントロピー弾性の発現する条件としては,ゴムのように分子同士が架橋さ

れて網目鎖を構成している必要がる.外力により架橋点間が離され,分子鎖が引き伸

ばされたとき,網目構造が不安定となればエントロピー弾性によって分子鎖は元に戻

ろうとする.本研究において測定したZO3およびZdolは,網目構造を持たないため

に分子を引き伸ばす架橋点は存在しないが,せん断により分子が引き伸ばされるよう

なことが起これば,エントロピー弾性がはたらく可能性がある.詳細なメカニズムの

解明については今後の課題であるが,エントロピー弾性かエネルギー弾性かを区別す

るには,液体試料の温度をパラメータとしてレオロジー測定を行う方法が考えられる.

エントロピー弾性は分子鎖のミクロブラウン運動に起因しているため温度の影響を受

けやすいが,一方エネルギー弾性は温度の影響を受けにくい.したがって温度による

弾性の変化を測定することができれば,流動的な分子による〝〝の増加の発現メカニズ

ム解明に有益な知見が得られると考えられる.

隙間の更なる狭小化によって,固定層を形成しないZO3は固体接触に至る(図5.18

(d))･Zdolは二分子膜厚(4.私)相当の隙間になると,〃〝は上昇し続けるが〝′の上

昇は停止し固体接触にたるまでほぼ一定値を保つ.Zdolは固体表面に単分子膜厚

(2量)の固定層を形成することから,二分子膜厚相当の隙間においては,固定層同

士の接触が起こっていると考えられる(図5.19(d)).第5.4節において定義した平

均隙間は,プローブと先端球とディスク表面との最小隙間であり,今回の実験におい

て測定しているレオロジー特性は最小隙間付近における平均値である.したがって最
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小隙間周辺では固定層同士の接触する隙間にいたっておらず,隙間の狭小化によって

〝′は上昇し続けていると考えられる.ゆえに測定したり′が一定となるのは,最小隙間

周辺部では〆が上昇するのに対して,最小隙間では〝′が減少している可能性がある.

GranickらはSFAを用いた実験において,固定層同士が接触する隙間領域において隙

間を狭小化すると,〃"が増加すると同時に〝′が減少する現象を観測しており(100)(101),

これはナノ閉じ込めされた液体試料が隙間の減少とともに流体的な応答から,固体的

な応答を示すように変化していることを意味している.つまり,液体試料の固化の過

程を観測していることになる.このことから〆の上昇が停止し,一定値を保つ領域で

はZdolの固化が起こっている可能性がある.これが正しいとすると,固定層を形成し

ないZO3において,Zdolにみられた〝′の上昇の停止が測定されないのは,ZO3では固

化が起こらないためであると理解できる.XuらはSFAによる実験によって,ZO3で

は固化は起こらず,Zdolでは二分子膜厚において固化が起こると報告しており(53),フ

ァイバーウオプリング法による測定結果から予想される結論と一致している.

接近摺動時と引き離し摺動時のレオロジー特性の変化が一致し,特に固定層同士の

接触に起因すると考えられるZdolの〆の平坦化は,引き離し摺動時においても観測

されることから,プローブ表面とディスク表面の固体接触においても,固定的な分子

の大部分は表面聞から排出されず留まっており,固体接触は固定層を貫通した固体表

面の突起同士が接触していると考えられる(図5.19(e)).

ファイバーウオプリング法を用いて測定したナノ閉じ込め状態における液体潤滑

剤のレオロジー特性についての考察を以下にまとめる.

(1) 流動的な分子は,数百分子膜厚に相当する広い隙間においてもせん断によ

り〆が上昇する.この〝′の上昇は従来報告されている,固体壁面による液

体分子の配列･構造化など,壁からの影響によるものではなく,せん断に

よる分子の配向による構造化の可能性が考えられる.

(2) 流動的な分子は二分子膜厚まで狭小化された状態において,固化せず流動

的な性質を維持したままがが増加する.これは従来のナノ閉じ込めによって

固化された液体のもつ〃"の増加と発現のメカニズムが異なり,エントロピー

弾性の可能性が考えられる.
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ただし本節の考察においては,本節冒頭に述べたように,流体力学的な効果は無視し

ていることに注意されたい.ファイバーウオプリング法により見出されたこれらの現

象は,いずれも流動的な分子の粘弾性挙動に関するものであり,隙間一定制御下にお

けるレオロジー特性の測定によって初めて明らかとなった.従来用いられてきたSFA

では,流動的な分子は荷重の印加によって比較的に容易に隙間から排出されてしまう

ために測定が困難であったと考えられる.

液体の粘弾性特性は熱によって変化する.したがって,摩擦による発熱が粘弾性特

性の測定に影響を及ぼす可能性がある.そこで,本測定系における摺動面のおおよそ

の温度上昇を見積もる.本測定系では,摺動面は先端球表面とディスク表面により構

成される･先端球表面は曲率をもっているが,その半径は100いm程度であり測定対

象としているナノメートルオーダの隙間に比べ十分に大きいと考えられる.したがっ

て,ここでは先端球表面およびディスク表面を平面と仮定する.摺動面の相対速度を

U,摺動面間の隙間をゐ,その間の潤滑剤の粘性を〝とすると,潤滑剤の粘性抵抗に

よる発熱から生じる熱流eは,次式により表される(103)

e=V(朝
(5.16)

ここでv`.は粘性抵抗に寄与する潤滑剤の体積を表す.先端球を取り巻く潤滑剤のうち,

基板との隙間が最も狭小化する領域の潤滑剤が,先端球にはたらく粘性抵抗において

支配的であると考えられる.摺勤面を平面と仮定したので,粘性抵抗が支配的に発生

する領域を,隙間が最小となる点を中心として面内方向に半径1.,隙間方向に高さ力の

円筒形と仮定する.この場合,

v`･=町･2ゐ (5.17)

となる.この円筒形の領域が熱源となり,そこで発生した熱量が摺動面に伝達し温度
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上昇を引き起こす･本測定系では小ま10いm程度であり,プローブの加振振幅は数十

nmとこれに比べて十分小さく,ディスク面上のほぼ同一箇所を摺勤していると考え

られるので,熱源は静止していると仮定する.また温度上昇を高めに見積もるために,

発生した熱量はすべて先端球表面の面内方向に,熱伝導のみによって伝えられると仮

定する.すなわち,ディスク側への熱伝導や,先端球内部への熱伝導,および表面か

らの熱放散を無視する･円筒形の熱源と,平面と仮定した先端球表面の接触部は半径1.

の円形となる･この円形に式(5.16)により計算される熱流eが一様に分布している

とすると,接触部である円中心の最高温度上昇△rは次式により表される(103)

e
△r=一三ーーーー

加′･.
(5.18)

ここでスは摺動面の熱伝導率を表す.式(5.16),(5.17)を用いて式(5.18)を書き

換えると以下のように表される.

△r=建スゐ
(5.19)

代表的な値として,q=3Pas,仁.=10pm,U=100pm/s,^=1W/(m･K),h=1nmを

式(5.19)に代入すると,△r=3×10･4Eとなる.一般に潤滑剤の粘性係数と温度の

間には以下の関係式が成立する(94)

1即=f･芋 (5.20)

ここで,ぞ,yは潤滑剤によってきまる定数であり,rは絶対温度である.例えば,

ZO3の場合,カタログ値から得られるぞ,γはそれぞれ-4.78,1018となる.温度が

r=292Kから△r=3×10･4E上昇したとすると,式(5.20)から粘性係数は4×10･7Pas
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減少する.他の潤滑剤についても同程度の変化となる.したがって発熱の影響は測定

の検出感度に比べ無視できる程度に小さい.

今回の結果から,ニアコンタクト,コンタクト･インタフェースにおいてスライダ

のうける粘性摩擦力は,バルクの粘性係数で計算した値よりも最大30倍程度大きく

なることが明らかとなった.平板間に挟まれた液体をせん断したときの粘性抵抗力

吾ね｡｡は以下の式により表される(60).

仁.ハl.`▲= (5.21)

∫は平板の表面積(接触面積),りは液体の粘性係数,Uは速度,力は平板間の隙間を

表す.簡単な見積もりとして,S=1pm2,U=10m/sec,h=1nm,q,は今回の測定

においてZdolの場合,最大3Pas程度まで増加したので,叩=3Pasとすると,式(5.21)

から粘性摩擦力は且血=30mNとなる.これは従来の空気膜による粘性抵抗と比較す

ると,10万借上の大きな摩擦抵抗となることから,ニアコンタクト,コンタクト･イ

ンタフェースにおいてスライダの安定走行を保証するには,粘性摩擦力を正確に定量

化し,設計に活用することが必須であると考えられる.第1.2.1項で述べたように,

液体潤滑膜の設計には,流動層と固定層を最適な割合で形成することが一つのポイン

トとなる.今回の測定において,流動層が支配的な隙間においても,ナノ閉じ込めに

よってり′,り"の増加がおこることが明らかとなった.またSFAによっても測定され

ているように,固定層同士が接触する隙間においては,バルク状態に比べ高いり′をも

ち,隙間の狭小化に対してり"が急増することが明らかとなった.したがって液体潤滑

膜の設計においては,流動層の粘性･弾性,固定層の粘性･弾性の四種類の力学的特

性と,それらの隙間に対する非線形な依存性を考慮する必要がある.これら四種類の

力学的特性の組み合わせとトライボロジー特性の関連性を明確にし,それらの制御法

を確立することによって,より精密な液体潤滑膜の設計が可能になると考えられる.
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第6章 結論

本論文は,磁気ディスク装置のヘッド･ディスク･インタフェース(HDI)におけ

る液体潤滑膜のレオロジー(粘弾性)特性を計測するために,新規に考案したせん断

力測定法の開発,および本法を適用することによって明らかとなった,ナノメートル

オーダの隙間に閉じ込められた(ナノ閉じ込め状態)液体潤滑剤の特異的なレオロジ

ー特性の測定結果についてまとめたものである.従来,ナノ閉じ込め状態における液

体のレオロジー特性の測定は,表面力測定装置(Sm)や原子間力顕微鏡(AFM)を

中心に行われてきた.しかし,これらの従来法は100Hz以下の低速摺動による測定

に限られ,また摺動面間の隙間は荷重によって制御するために任意に設定することが

困難であり,HDIのトライボロジー･レオロジー特性の測定に適用することは難しい

と考えられる.本研究において開発したせん断力測定法は,ニアコンタクト,コンタ

クト･インタフェースにおける液体潤滑膜の摺動条件を想定し,0.1nNオーダの高感

度なせん断力測定,100Hz～数kHzに及ぶ高速摺動,0.1nmオーダの分解能による

隙間制御を特長としている.本法を適用することにより,広い隙間から狭い隙間まで

の各隙間におけるレオロジー特性を体系的に測定することができ,ナノ閉じ込めが液

体のレオロジー特性に及ぼす影響について詳細に検討することが可能となった.これ

により,従来法では測定困難であったと考えられる,液体潤滑剤の新たな粘弾性挙動

を明らかにした.各章において得られた結果をまとめると以下のようになる.

第2章では,ナノ閉じ込め状態における液体潤滑剤のレオロジー特性を,100Hz

～数kHzの高速摺動下,および0.1nmオーダの高精度な隙間制御下において高感度

に測定する新規なせん断力測定法として,ファイバーウオプリング法を提案した.本

法は摺動プローブとして,先端を直径200いmの球状に加工した光ファイバーを使用する.

プローブ先端の球と基板の間に試料となる潤滑剤を挟み込み,プローブを試料面に対して面

内方向に相対運動させ,その時のプローブのたわみを測定することによりせん断力を検出す

る.たわみを高感度に検出する手法として,プローブ先端の球部分(先端球)もしくはプロ

ーブのファイバー部を,マイクロ球レンズまたはマイクロ円筒レンズとして利用する新規な
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変位測定法を考案し,理論的には0.002nmの最小検出限界が達成可能であることを示した.

光ファイバープローブのばね定数が丘=10N/mのとき,せん断力の理論的な最小検出限界

は0.02nNと見積もられる.また,本法ではファイバーを試料面と垂直に配置することに

より,垂直方向の剛性を高く設定し,プローブ先端と基板間の隙間を精密に制御すること

が可能となる.液体潤滑剤の摺動時に発生する動圧によるプローブ先端球の変形を見積もる

ことにより,プローブの垂直方向への剛性を評価し,0.1nmオーダの隙間制御が可能である

ことを示した.

新規に考案した光ファイバープローブの変位測定法では,先端球もしくはファイバー部を

用い,レーザー光を二分割型光位置センサ(PSD)上に集光してレーザースポットを形成し,

レーザースポットの変位を検出することにより,プローブのたわみを測定する.第3章では

光線追跡法を用いてこの変位測定法の光学系の最適設計について検討した.さらにその結果

に基づいて実験装置を構成し,実験的な最小検出限界を測定した.光線追跡計算の結果,先

端球もしくはファイバー部に光を入射する際に,対物レンズによって集光したレーザースポ

ットを,先端球･ファイバー部の焦点距離に一致させることによって最′j､の検出限界が得ら

れることが明らかとなり,これは実験的にも成り立つことを確認した.先端球を用いて集光

した場合,およびファイバー部を用いて集光した場合の実験的な検出限界はそれぞれ,

0.0063nm,0.0064nmを達成した.これらは,プローブのばね定数を10N/mとすると,

フックの法則からせん断力としては0.01nNオーダと見積もられるため,ファイバーウオプ

リング法によって実験的に0.1nN以下のせん断力検出限界を達成したことを示している.

第4章では,ファイバーウオプリング法により液体潤滑膜の摺動実験を実現するための測

定装置の構成について述べた.さらに,光ファイバープローブの機械的特性の測定,および

装置のキャリブレーションについて詳説した.また,摺動実験において光ファイバープロー

ブは試料面に対して垂直に配置されていなければならず,微小な傾きによって測定結果が安

定しない.そこで光ファイバー干渉計を用いた傾き調整法を考案し,傾きの調整が可能であ

ることを示した.

第5章では,ナノ閉じ込めが液体潤滑剤のレオロジー特性に及ぼす影響について明らかに

するために,無極性潤滑剤であるZO3と,極性潤滑剤であるZdo12000,Zdo14000を試料と

して,隙間を1いm程度からOnm(固体接触)に至るまで徐々に狭小化した際の,潤滑剤の
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動的粘性係数〆と動的弾性係数〝〝を測定した.測定の結果以下の事実が明らかとなった.

(1) 〝′は,摺動隙間の減少にともない平均隙間が数百分子膜厚に相当する領域か

ら,緩やかに上昇を開始し,固体接触にいたるまで単調に増加を続け,最大

値はバルク状態の20倍から30倍に達する.ただし,極性潤滑剤Zdo12000,

4000では,二分子膜厚(4量)に相当する隙間領域において〝′の増加が停止

し,固体接触まで一定値を保つ.

(2) がは平均隙間が広い領域では無視できる程度に小さいが,無極性潤滑剤ZO3

の場合では二分子膜厚(4｣私)以下,極性潤滑剤Zdo12000,4000の場合では

四分子膜厚(8量)以下において急激に増加する.

(3) ナノ閉じ込めによる〝′,ヴ〝の増加現象は隙間変化に対して可逆的である.

以上のように,隙間を精密に制御した状態で,高感度にせん断力を検出することので

きるファイバーウオプリング法を用い,広い隙間から狭い隙間までの各隙間における

レオロジー特性を体系的に測定することにより,ナノ閉じ込めが液体のレオロジー特

性に及ぼす影響について詳細に検討することが可能となった.従来法であるSFAによ

る研究結果と比較すると,本測定法によって以下に示す新たな事実が明らかとなった.

(1)
〝′は,平均隙間が数百分子膜厚に相当する隙間領域から増加し始める.この

数百分子膜厚という広い隙間領域において観測される〝′の上昇は,SFAの研

究により従来報告されている,固体壁面による液体分子の配列･構造化とい

う壁からの影響によるものとは考え難く,せん断による分子の配向に起因し

た構造化の可能性が考えられる.

(2) 流動的な分子は二分子膜厚まで狭小化された状態において,固化せず流動的

な性質を維持したまま〝"が増加する.これは従来のナノ閉じ込めによって固

化された液体のもつ弾性と発現のメカニズムが異なり,エントロピー弾性の

可能性が考えられる.

レオロジー特性の測定結果より,液体潤滑剤の粘性は隙間とともに増加することから,

ニアコンタクト,コンタクト･インタフェースにおいてスライダのうける粘性摩擦力

は,バルクの粘度で計算した値よりも最大30倍程度大きくなることが明らかとなっ

た･これは従来の空気膜による粘性抵抗と比較すると,10万借上の大きな摩擦抵抗と
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なる.また隙間が数nm程度になると,バルクでは観測されない弾性的な性質が発現

し,極性潤滑剤においては粘性の増加が停止するという特徴的な変化を示す.したが

って,ニアコンタクト,コンタクト･インタフェースにおいてスライダの安定走行を

保証するには,増大する粘性摩擦力を精密に定量化し,かつ隙間に対する液体潤滑剤

のレオロジー特性の非線形な変化を正確に把握した潤滑膜設計が必須である.

本研究において確立したファイバーウオプリング法,ならびに本法を適用すること

によって得られたナノ閉じ込め状態における液体潤滑剤の,分子構造に依存したレオ

ロジー特性は,更なる高記録密度化が要請される磁気ディスク装置のHDI設計だけで

なく,将来様々な分野での応用が期待されているマイクロマシン,ナノマシンなどの

微小機械の安定的な動作,信頼性を確保するための潤滑技術に有益な知見を与えるも

のであると考えられる.
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