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5.3 破壊靭性試験の解析

セラミックスは、その優れた耐熱性、耐食性から、次の時代を担う新素材として、より高い

特性を持つぷ-材の開発や応用の為の検討が行われている材料である 。 特に構造材料として使用

されるセラミックスについては、エンジン部品への応用などが期待されている 。

このような構造用セラミックスの最大の問題点は、材料が脆く、破壊が急速に進行するため、

信頼性に乏しいことである 。 そのため、このような急速破壊に対する抵抗性を定量化する検討

が行われている。破壊靭性は、材料中の欠陥を基点とする破壊に対する抵抗性を表す数値であ

り、脆性材料の破壊しやすきの度合を表すためには最も適した数値であると考えられ、セラミ

ックスの特性を表すために広く使用されている。

破壊靭性の測定方法は多種あるが、 1976年にEvans らにより報告された[1. 1]、ピッカース硬さ

試験機を用いた破壊靭性測定方法は、圧子押し込み破壊法 (Indentation Fracture Method) と呼ば

れるが、セラミックスの破壊靭性を測定するためには最も簡便な方法の一つであると考えられ

ている。この方法はピッカース硬さ試験機を用いて試科表面にダイヤモンド四角錘を押し付け、

その時に形成されるくぼみの寸法と 4 方向に発生する亀裂の長さから破壊靭性を算出する方法

である(図1. 1)。亀裂は試料内部での形状の違いからメディアン亀裂と Pa1mφlist型の亀裂に分

類されるが、それぞれの形状について、以下のような計算式が提案されている[1.2・9] 0

4.3 ロックウエ jレ硬さとピッカース硬さの関係

4.3.1 実験方法

4.3.2 結果および考察

4.4 まとめ

第 5 章 高温での硬さ試験と押し込み破壊試験

5.4 まとめ

第 6 章総括

著者論文のリスト 115 

117 

K1C=O.02EO.5pO.5a-O.5(c/a)仏5
(1.1) [1.2] 

(Krc庁IaO .5 )(H/E)O.5=O.028(c/a)仏5 (1.2) [1.3] 

K1C=切(EIH)O.5(P/cÕ. 5 ) (1.3) [1 何

K1C=O.018(E/H)O'SCP/c 1.5) (1.4) [1.5] 

KrcニO.036E0 .4pO . 6a札7(c/a) 一1.5 (1.5) [1.2] 

K1C二(xe+xr)P/c 1. 5 (1.6) [1.6] 

Krc=x(P/c 1.5) (1.7) [1.7] 

Krc=O.0725(P/C3/2) (l.8) [l.8] 
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2a 2c 

Fig. 1.1 Sbapes of 出e Vickers indent and the median cracks. 

-2-

(Klc<�/Ha 112) (HlEc�)O.4 =0. 129(c/a)タ2
(1.9) [1.9] 

また、メディアン亀裂を用いた破壊靭性の測定方法は、日本工業規格にも採用されており

[1. 10]、そこでは(1.4)式が、 計算式として採用されている口しかし、これらの式はいずれも室温

で測定された結果を説明しているに過ぎず、これらの式をそのまま高温での測定に適用するこ

とは出来ない。

そこで、この論文では、この方法を高温測定に適用するための計算式を求めることを目的と

する口メディアン亀裂を対象として、この方法を検討する場合、破壊靭性の計算式は一般に次

の形で書けると考えられる 口

K Ic=A. (E/H) t. (P I c3/2) 
(1.10) 

前述した式から明かなとおり、指数 t の値は室温の測定結果からは、 0、 0.4、 0.5 が考えられ

ている口実験から与えられた値がぱらついている原因として、室温でセラミックスを測定する

場合EIHの値自身に大きな変化はなく、 t の精度が必要とされないためであると考えられる口

しかし、詳細は第 5 章で述べるとおり、高温測定ではセラミックスにおいても町Hの変化は大

きく、 t の決定は重要な意味を持つ。この指数 t を決定するためには 3 種類の実験が必要とな

る 。 まず、第一は高温での弾性率E の変化の測定、第二に参照値としての高温での破壊靭性の

測定、第三に高温でのピッカース硬さ試験とメディアン亀裂長さの測定である。

この論文では、第 2 章で、共振法を用いた高温弾性率の測定と、同時に測定される内部摩擦

に関する考察 を、 第 3 章で、 主としてノッチ加工 さ れた曲げ試験片を用いた、破壊靭性測定と、

亀裂進展速度や破壊抵抗の変化に関する考察を、第 4 章でピッカース硬さ試験の精度に関する

検討を、第 5 章で高温ピッカース硬さ試験の結果と、圧子押し込み破壊法の高温適用に関する

考察を行う。
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第 2 市 共振法による弾性率測定

2.] はじめに

弾性率は、材料に応力を負街したときの弾性歪み量を表す数値であり、材料の機械的な特性を表す基本的

なパラメ ー タである 。 弾性率には静的に荷重を負荷した時の歪み量を表す等温弾性率と、急速な負荷を行っ

たときの応答を表す断熱弾性率がある 。 ここで取り上げた、共振法による測定は断熱弾性率の測定法に分類

される方法で古くからガラスやセラミ ッ クスの測定にも使用されてきた方法である [2.1 -6] 0 また、ファイン

セラ ミッ クスの測定方法としてJIS化されている方法でもあるが[2.7刻、未だ関連の機器開発が実施されてい

る状況で、広く 一般的に用いられる方法とは言えないのが現状である 。 ここでは、この方法を用いて代表的

な構造用セラミックスの測定を室温および14∞℃までの高温で行い、 ( 1 )測定条件の最適化とヤング率、

剛性卒、ポアソン比の温度変化の測定、 ( 2 )内部摩擦の測定例とその意味の検討、 ( 3 ) 超音波音速測定

により得られる弾性率測定値との比較、の各項目を実施した。

2.2 高温ヤング率の測定

2.2.] 実験方法

実験に用いた試料形状は、直方体の平板で、長さ 1∞mmx 幅20mm x 厚さ 2mmのものを主として使用した。

この他にも 100 x 10 x 2mmや80 x 20 x 2mmなどの形状の試料についても測定を行った。

共振法による測定システムのブロック図を図2.1 に示す。炉内へはムライト質のセラミックファイバー(3 

M社製、ネクステル)を用いて試料を吊下げ、そのファイバーを介して、スビーカーからの振動の供給及び

ピックアップに よ る振動の検出を行った。

測定データは以下の方法で解析した。ヤング率については、試料を曲げモードでの基本振動の共振周波数

付近で、ファンクションジェネレータからの発信周波数を段階的に変化させて、各周波数での試験片の振動

をピックアップからの信号として、 20点程度取り込んだ。次に、周波数 f とピックアップされる信号強度 S

の関係を、減衰を伴う強制振動を表現する (2.1)式に最小自乗法を用いて近似し、式中の定数も、 kおよび I

を決定した [2.9] 0

s= I/4πちn
ゾ ((2_f~)2+k2(2/π2 (2.1) 

(2. 1 )式中のmは試料の質量である 。

得られたもから (2.2)式によりヤング率を [2.7 ，8] 、もと kから (2.3)式により内部摩擦を算出した [2.9] 。

-5 -
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時 h3 r 1 , L C{)/! Eニ0.9465一一(!_f[l +6.59(ー)-]b 't' L-.-'--'] 

Q-l=khtfo 

(2.2) 

(2.3) 

ただし、得られる内部摩擦は、通常簡便に内部摩擦を得る方法として知られる、共振の半値幅ðfから (2刈式

により計算する方法[2.1 ，3J と大きな違いは見られなかった口

Q-l=ð.flσfo 
(2.4) 

2.2.2 懸垂位置の影響

直方体試験片に曲げモードの基本振動を与えた場合、試料端から試料長さの22.4%の位置に振動の節点を

生じる 。 従って、この節点で試料を懸垂すれば、懸垂線などの測定治具による振動の減衰を抑えることが出

来、内部摩擦を正確に測定できる 。 実際には節点で試料を保持したのでは、試料の振動を懸垂線を通じて計

測することは出来ない。従って、節点を外して試料を懸垂する必要があるが、その際の測定値への影響は検

討する必要がある 。

内部摩擦については、測定される見かけの内部摩擦Qm- 1 と試料自身の内部摩擦QJおよび測定治具に起

因する振動滅衰から来る疑似的な内部摩擦Qa-lの聞には(2.5)式の関係が成り立つとされている [2.2] 0

ハ-1 Qil+αQã1 (Y/YO)2 

えだ し、

-- 1+α(y/YO)2 

_1.018(cosh9+cos9)ー (sinh9+sin8)
Y/Yo= 

。=4.730xJl

(2.5) 

(2.6) 

(2.7) 

である 。 1は試料の全長であり、 xは試料端から懸垂位置までの長さである 口

ここでは、反応焼結炭化ケイ素を対象として、内部摩擦の測定値への懸垂位置の影響を調べた。 図2.2か

ら分かるとおり、懸垂位置が試料長さの1O~30%の範囲であれば、測定値は(2.5)式で良く近似できることが

分かる 。 また、この測定結果から、試料全長の20~24%の位置で懸垂すれば、治具に起因する減衰の影響は

ほとんど無視できることが分かっ た。そこで、以下の計測については、試料全長の20%から22%の位置で、

かっ、共振信号を十分計測できる位置で懸垂を行い、治具による減衰の影響は解析では考慮しないことにし
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た 。

ヤング率の測定結果への懸垂位置の影響についても検討したが、内部摩擦のような大きな影響はな

く、節点付近で懸垂した値からのずれはいずれの位置で懸垂しでも 0.3%以下であ った。

}j 、

測定結果および考察2.2.3 

この温度付近で図2.3に窒化ケイ素の測定結呆を示す。 1050 0C付近で内部摩擦の大きなピークが見られ、

この内部摩擦の変化については後述する口図2.4は炭化ケイ素の場合であるが、ヤング準もややf丘下した。

しかし全6000C付近に特徴的な内部摩擦のピークがありこの温度領域で若干のヤング率の低下が見られる 。

体として、ヤング率の低下は小さく、 1400"Cでも常温の値の96%の値を保っていた。 炭化ケイ素の転位すベ

りによる塑性変形能は8∞℃から現れるとの報告もあり [2.10]、また、第 5 章で述べるようにd泊℃前後でピ

ッカース硬さが大きく低下することから、引張りモードでの破壊強度は温度上昇しでもあまり変化しないが、

圧縮モー ドでの破壊強度には温度変化が見られる可能性があると考えられる 口

図2.5は正方品ジルコニアのヤング率と内部摩擦の温度変化である 。 ヤング率は 180"C前後と 11∞℃以上の

二つの領域で大きく低下した。 11∞℃以上での低下は内部摩擦の指数関数的な増加と対応しており、材料自

このピークは身の軟化によると考えられる。 180 0C付近には大きな内部摩擦のピークが認められるが、

Shimadaらによって、結晶格子中の酸素イオンの拡散によるエネルギー吸収であろうと同定されている [2.1 1] 0

」方、正方晶ジルコニアは、常温では特有の応力誘起変態機構により高強度を示す材料として知られてお

20 

でO
F
X
Y
OCO
一
←0
こ
比 10 

一
のC
」
ω
←c
一

この機構が働かなくなり、強度低下が見られると考えられる。この材料では6∞℃り、温度上昇に伴って、
。

。
付近で破壊靭性の低下が顕著に観察されるが[2.12]、ヤング率には顕著な変化は見られなかった。

0.5 0.4 0.3 0.2 0.1 

x / I Position Hanglng 

ポアソン比の測定

ポアソン比はヤング率同様、材料の機械的性質の基本的パラメータである。板状試料にねじりの共振振動

2.3 

Hanging position dependence of tbe app訂ent intβ打1a 1 friction on reaction bonded silicon Fig.2.2 
を加えることで、共振法により、剛性率を得ることが出来、ヤング率と剛性率から計算によってポアソン比

C訂bide. Solid line shows the fitting curve from equation (2.5). 

を得ることが出来るので、高温でのセラミックスのポアソン比を測定することにした。

曲げモードでのヤング率の算出式は前項に示したが、ねじりモードでの共振周波数から剛性率を求めるた

(2.8) 
l+A 

めには次の(2.8)式を用いた。 [2 . 13 ， 14]

Gニ盆必(2. (tJw)+(w/t) 

wt 4(tJw)-2.52(tJw)2+0.21 (tJw)6 

ここで、補正係数A は、 Spinner らの文献[2.13 ，1 4] に沿った 口 今回の試料ではw/t=lOであったので、 A=O.017

としたO

-9 -
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ゾi、測定仙の比較、検証を行うため、超音波の膏速によるポアソン比の測定を室温で行った。音速測定

には 10MHzの先伝源を用い、位十日比較法で音速を決定した。表2.1 は両方法で 4 種類のセラミックスを測定、

比較した結果である 。 ヤング宅と剛性率については、炭化ケイ素を除いて比較的良く測定値は一致した 。

アルヤング率と剛性率の両者の測定誤差を合わせた形で、誤差が現れるため、ポアソン比については、)j 、

ミナに見られるような大きな差が現れる場合があった口

凶2.6に 4 種類の試料のヤング率と剛性率の温度変化を示すが、いずれの試料についても、ヤング率と剛

性率は温度変化に対して、似た挙動を示すことが分かる 。

従って、結果的にポアソン比については、温度変化はあまり大きくないことが分かる 。 図2.7 に 4 種類の

試料のポアソン比の温度変化を示すが、炭化ケイ素で、温度上昇にともないややポアソン比が増加したが、
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で 10∞~12∞℃、 SSN・2で800~1α旧℃、 SSN-3で8∞~9∞℃であることが分かる。一方、各試料の内部摩擦
Temperature 

の温度変化を図2.9に示すが、いずれの試料についても強度低下を起こす温度より約1∞℃程度低い温度から

内部摩擦の増加が始まり、強度低下が見られる温度では大きく内部摩擦が増加していることが分かる。この
Temperature dependencc of the Young's modulus and intβmal fric�n 

ことから、内部摩擦測定の結果から、定性的に強度の温度変化を予想することが可能であることが分かった。
on tetragonal zirconia polycrystals. 

Fig.2.5 

次に、大気中での高温保持による熱履歴の効果を検討した。窒化ケイ素が非酸化物系の材料であることか

ら、長面酸化による特性変化が考えられると同時に、助剤として添加した添加物の粒界での構造の変化も熱

処理により起こり得ると与えられる。そこで、 HPSNについて大気中での高温保持と測定を繰り返し行った。

図2.10はその結果である。曲線 1 は熱履歴のない状態での測定結果、曲線 2 は曲線 1 のピークに相当する温

さらに 2 度室温~13∞度である 1080"Cで 12時間保持後測定した結果である D 曲線 3 は曲線 2 を測定した後、

℃の測定を行ったのちに得られた曲線である。更に、l16(tcで 16時間保持したところ曲線 4 が得られたD

この内部摩操の減少は試料の酸化によるのもと考えられた。その理由は、まず、内部摩擦の減少が特定の

温度での熱処理によらず、いずれの温度条件に保持しても内部摩操の低下が見られたことが一つである。実
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Fig. 2.6 (c) Temperat町e dependcnce of 出e Young's rnodulus and sbear rnodulus 
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際、酸化後の試料表面にはガラス層が形成され、イ ッ トリウムなどのカチオンが偏析しているのが観察され

る 。 しかし、この内部摩擦のピークが単純な熱活性によるものではない可能性もあり、十分には同定されて

いない。

一応、この内部摩擦の低下は材料のクリープ特性と良く対応している。図2.11 にこの材料を引張りクリー

プ試験したときの歪み量の時間変化を示す[2.17]0 図から分かるとおり、測定の所定温度に達したのち、速

やかに荷重負荷を行った場合には、急速な変形とそれに続くクリープ破壊が認められたが、同じ温度で大気

中で 15時間保持したのちに試験した場合にはクリープ変形量は著しく改善されている。内部摩擦の低下が、

塑性変形の小さきに対応していると考えられる口

窒化ケイ素については、焼結助剤の添加がクリープ特性を悪化させると考えられる 。 そこで、 HIP焼結さ

れた助剤無添加の窒化ケイ素の内部摩擦を測定した口図2.12にこの試料の内部摩擦の温度変化を示すが、特

定のピークはなく、温度上昇とともに指数関数的に内部摩擦が増加することが分かったD この曲線は窒化ケ

イ素の熱活性による内部摩擦の増加と考えられ[2.1 8]、このようなパックグラウンド曲線上に各種のエネ jレ

ギー吸収の要因が重なって、図2.9のような曲線が得られると考えられる。また、図2.10で示した内部摩擦

の低下は熱処理により、材料特性が次第に助剤無添加系の状態に近付き、クリープ特性が向上したものと考

えられる。

2.5 内部摩擦とクリープ変形の関係

内部摩擦とクリープ変形には、定性的な関係があると考えられたので、その定量化を目指して、更に詳細

な検討を実施した。窒化ケイ素は焼結助剤を含むため、測定値の解釈が複雑になるので、ここでは対象とし

て、純度99.9%のアルミナを使用した。また、内部摩擦の定量的な解釈には、内部摩擦測定値の振動周波数

依存性を測定する必要があるため、測定にはねじり振子式の内部摩擦測定装置を使用した口周波数の変更は

振子のおもりの変更と試料厚さの変更で段階的に行った。

内部摩擦の見かけの活性化エネルギーの算出は以下の方法で行った口まず、各周波数での内部摩擦;の増加

を (2.9)式で近似した。

Q-l=C.exp( -mJT) (2.9) 

今回の測定では内部摩擦の範囲で5x lO-3から 50x lO-3 について(2.9)式で良く近似できた。これは、 5x 10-3以下

では試料保持具などの外的要因による振動減衰が大きく、測定値の信頼性がない事と、 50x lO-3以上では、

今回用いた測定機では数回の振動で減衰が完了してしまい、測定値の信頼性が低かったためであると考えら

れた口そこで、 10x lO-3 と 20xlO-3の 2 つの値を基準値として、この値が現れる温度の周波数依存性から活性

-24-
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化エネルギーを求めることにした。この関係をアレニウスプロットし、直線の傾きから活性化エネルギーを

得た。

クリーフ。特'性については引張りクリープ試験を重錘式の試験機と光学式変位系を用いて実施した。試験温

度は 1350、 1400、 1450
0

Cで、試験荷重は20、 40、 60MPaとした。定常クリープがいずれの条件でも遷移クリ

ープののちに観察され、定常クリープ速度を (2.10)式を用いて解析することにより、応力指数 n と活性化エ

ネ lレギ-E を算出した [2.19 ，20] 0

È=[A.σロ/pd]-exp(-E/RT) 
(2.10) 

内部摩擦とクリープ変形に対する粒径の影響についてもあわせて検討した。粒成長は大気炉中 16∞℃で24

時間試料を保持して行った。粒径はSEM写真を用いたインタセプト法で測定したところ、 6.~mが9 .0μm に

変化した。

図2.13はアルミナの内部摩擦の温度変化の代表的な曲線である。特徴的なピークが現れることなく、指数

関数的に内部摩擦が増加していることが分かる。図2.14に内部摩擦Q-l=10x1O-3 と Q・ 1=20x lO・3が現れる温度

の周波数依存性を示す。活性化エネルギーはそれぞれ、 505kJ/mol、 587kJ/mol と得られた。一方、クリープ

変形から得られる活性化エネルギーは図2.15に示すとおり、引張り応力20MPaで584kJ/mol、応力40孔1Paで

684kJ/molであった。また、粒成長させた試験片については、内部摩擦の活性化エネルギーは、 Q・ 1=IOx l0・3

と Q・ 1=20xIQ-3でそれぞれ、 l008kJ/mol と 870kJ/molであった。しかし、図2.16に見られるとおり、測定値の

fらつ きが大きかった。 また、図2.14 と凶2.16を比較して分かるとおり、粒成長させることによる内部摩擦

低下は認められなか J た。図2.17は粒成長させた試料のクリープ特性であるが、活性化エネルギーは応力

)、 0、 副)MP でそれA れ693kJ/mol 、 784kJ jmci、 687kJ/moI と計算された 、 また、それぞれの応力、温度レ

ベルで、粒径指数 d を求めた。値は1.8から 4.1の範囲でばらついたが、いずれにせよ粒成長によるクリープ

変形速度の低下が明確に観察された 。

内部摩擦とクリープ特性を比較すると活性化エネルギーについては比較的近い値が得られたが、粒径依存

性については、全く違う結呆が得られた。クリープ変形については粒界拡散が律速していれば、クリープ変

形速度が粒径に依存することはよく知られている [2.19]0 また今回の試験では応力指数は 1 よりやや大きく、

変形が粒界でのキャピティーの生成をともないながらの粒界拡散によるものであることを予想させる [2.21] 口

方、内部摩擦には粒径依存性がほとんど見られなかったことから、内部摩擦の原因となるエネルギー吸収

が、粒内の振動減衰機構に起因していると予想される。しかし、クリープ変形が一方向的な応力負荷であっ

たのに対し、内部摩擦の測定は繰返し応力の負荷である点に違いがあること、今回の粒径測定の範囲が十分

には広くないことなど、更に検討すべき点が考えられる 。
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0.67 

2.6 まとめ

この章の目的は、セラミックスの高温でのヤング率の測定であったが、共振法を用いて、 14∞℃までの温

度範闘のヤ ング率測定が可能である ことが分かり、測定を行うことが出来た。 また、曲げ共振によりヤング

窄が、 ね じり共振により 剛性率を得る こと が出来、ポアソン比の高温変化についても測定を行うことが出来

た 白 ま た、共振法で内部摩擦を測定する ことが可能であったが、この値は材料の脆性・塑性の変化を知る指

標として利用できる と考えら れ、高温ピッ カ ース硬さ測定を行う際の条件の決定を助けると考えられた 。
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第 3 章 ノッチ加工された曲げ試験片を用いた破壊靭性測定

3.1 はじめに

依壊靭性の測定法として、 Double Cantilever Bcam法 [3.1・5] 、 Double Torsíon 法 [3.6 ，7] 、 ControUed S町b印

Flaw法 [3.8 ，9] 、 lndentation Strength法[3.10 ， 11]などいくつかの方法が報告さ れているが、曲げ試験片を用いる

方法として代表的なものは、 Single Edge Notched Beam法 [3.12-16] 、 Chevron Notched Beam法[3.17・21] 、 Síngle

Edge Pre-cracked B伺m法[3.22-24] をあげることが出来る。このうちCNB法は他の方法と比較して、以下の長所

を持つ方法である口 ( 1 ) 加工ノッチから安定に亀裂をある長さまで成長させたのちに最大応力から破壊靭

性を算出するので、加工ノッチの幅の影響が小さいと考えられる。(2 ) ノッチ加工を行っているので、初

期の亀裂形状の同定が容易である。 (3) SEPB法と比較して、高温での亀裂の再反応の問題が少ないと考

えられる。このような理由から、 CNB法を高温での参照データとしての破壊靭性値の測定を行う方法として

使用した。また、破壊靭性の測定に際しては、亀裂進展速度の変化による破壊に至る応力拡大係数の変化や、

亀裂が伸びることによる破壊抵抗の変化について、知見を得ることは重要である。これらの点についても、

曲げ試験片を用いて検討を行った。

3.2 シェブロンノッチ曲げ試験片評価式の検討

CNB法による破壊靭性の計算は、簡便には破壊試験中の最大荷重から求められ、計算式としてMunz らに

より次の式が報告されている [3.19] 0

Krc二(Pnax/BW 112) . (3 .08+5 . 00α川 33(6) . [(S l- S2)/Wl

り]+0 n()7(Sl~:1W2)1/21 ・ {α ーαη)/( 1-αr) 
(3 1) 

しかし(3. 1)式はMunz らが用いた試験片牙災犬について求め ι れた式であり、 一般的に使用できるか否かは

確認されていなし=。 今回は曲げ試験片の形状としてJIS RI601 [3.25] に準拠 した試験片を用いることにしたの

で、まず、その試験片形状に適用が可能な評価式の導出をMunz らの手法に沿って実施することにした 。 解

析した形状は表3. 1 に示す 5 形状である D 試験片形状を表す記号は図3.1 に示した。

3.2.1 解析

解析は以下の方法で行った [3.1η 。 まずストレート亀裂を持つ試験片の無次元亀裂長さ α(吐川うと無次元

コンブライアンスCの関係を (3.1)から (3.3)式により得る。

dC'/dα=2y2 (3.2) 
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Table 3.1 Analyzed shapes of thc chevron notchcd bcam specimens. 

一一一 日

B (mm) W(mm) 。 (deg)

Shape 1 3.0 4.0 60 

2 3.0 4.0 90 

3 3.0 4.0 120 

l~<ぷ 点火! W 

4 4.0 3.0 90 

5 4.0 3.0 120 

Fig. 3.1 (a) Cross section and the notations for the chevron notch. 
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B 

Fig. 3.1 (b) Cross section and tbe notations for the straight notcb. 
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Y=[(S]-S2)川]{(3r Mα1I2)/[2(1_a)312] } 

(3 .49-0.68α+ 1. 35α2)α(1 -α) r M=1.9887- 1. 326α-
(1 +α)2 

(3.3) 

(3.4) 

次にスライスモデルの考え方に基づき、シ エ プロンノッチ試験片のコンブライアンスC を算出する 。 この
U 

Clfは α の関数である 。

上=(盟立)よ→主す[，..，}_J
hα1-αo'C(α)niz:lC(σri (3.5) 

ただし、 C(α)=C'厄/Bであり、 Eは平面応力状態でE、平面ひずみ状態でE/O-v2)で与えられる (E:ヤング率、

v:ポアソン比)。 なお、ここではスライス数nは2α泊とした。 また、 (3.5)式のシェア係数kはBluhmの実験に

よ っ て得られた多項式から算出した [3.26] 0

k=l+α~ . 12(2.263 <j> -4.7 44q? +4.699<j>3 -1. 77 4<� 4) 
(0くゆく 1)

k=1+0.444α112 (ゆ>1)

ただし、ゅの単位はI剖である。

次に 、 C正(=E'BCtr)を用いて、 シェ プロ ノノッチの形状係数y* を算出する 。

Y本 - f L(lCtr'/dα、竺t::旦Q! 1/2
ルα

最後にy*の最小値y* から破壊靭性を得た。
打11n

KIC=(PIBW 1I2)y本mm

(3.6) 

(3.7) 

(3.8) 

(3.9) 

得 られた結果を Munz らが報告している多項式(3 . 1) と比較した結果を図3.2に示す。 この図から分かるとお

り 、特に頂角90度及び120度ではMunz らの式は広いα0(=句川うの範囲で低い値を与えることが分かった D そ

こで、得られた結果をもとに、今回解析した形状に適用可能な多項式を得ることにした。 (3.10)式に近似し

て、各形状での係数^o、 A1 、 A2を決定した 。 結果を表3.2に示す。

KIC=(Pmax/BWl/2).(Ao+Alαo+A24) 

x[ (S ]-S2)/W] ・ (α1-α0)/(1 -α0)
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Tablc 3.2 The coefficients for thc cquation (3.10) forωch spccimen shapc. 

AO A1 A2 

1.5 • Shape 1 

--、
A Shape 2 

Shape 1 o <α{) < 0.35 2.91 4.97 11.64 。 • Shape 3 
、-〆

υ 

当ご 2 o <α{) ~ 0.3 3.01 10.35 -2.92 
、、

�:-1.0 0.3 <αo く 0.62 10.68 ・33 . 85 61.91 
、-〆

ι-「dhー」ー~... ヘ\企\υ 

当ご 3 O く α{) 5 0.3 3.39 22.29 -24.20 
.~. 

0.3 <αo 三 0.6 8.65 ・ 12.65 36.21 

0.5 「 0.6 <α。< 0.78 155.7 ・484.9 416.0 

。 0.25 0.5 0.75 4 o <αo < 0.33 3.01 4.35 12.81 

ao/W 

5 O く α{) 5 0.3 3.09 9.49 -1.31 

0.3 <α{) < 0.61 9.75 -29.74 57.26 

Fig. 3.2 Comparison of 山 fraclure toughness calculated by equation (3.1) (=KIC(l)), 

and by cquation (3.9) (=KIC(9)). 
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3.2.2 実験による検証

得 られた式の妥当性を検証するため に、市販のアルミナを用いて、 実際の試験を行っ た 口 試料の特性は密

度3.90g/cm3、純度99 .5% 、 平均粒径13μm、ヤング率376GPa、ポアソン比0.26の焼結体である 。 4x 3x 38mm 

の曲げ試験片にO.lmm厚 さのダイ ヤモンドソ ー を用いて、頂角とノ ッ チ深さの異なるシエ プロンノッチを加

し、試験を行っ た口曲げ試験は上部スパン 10mm、下部スパン30mmの 4 点曲げで、クロスヘッド速度は

5μm/minの条件で実施 した 。 この条件で、全ての試料が最大荷重前後では破壊が安定に進行していることを

得られた荷重.時間曲線から確認した。

まず、用いたアルミナ 自 身のばらつきを知るために、 一定条件 (B=3~ W=4、頂角ω度、 CVW=0.13) で 10

本の試験を行っ た 口 その結果、破壊靭性の平均値として、 3.82恥1Pa m 1β、標準偏差0.25が得られた口 従って、

Shape 1 ト 一一ー.一一一

Shape 2 o -0.3 ト ー・-

0.3- ト ーー・-

Shape 3 o -0.3 ド -+一

0.3-0.6 • -+-

0.6- ト 一一一.一一一

手均値に対して、 7%程度のばらつきは、この試料を用いる場合十分予測される 。 図3.3は各形状で句/wを変

化させて測定した破壊靭性の平均値とぱらつきである 。 Shape 3の深いノ ッ チの場合に平均値が低く出たが、

この形状は試験片のリガメント部が非常に小さく、破壊が非常に低荷重で起こるため、荷重測定の精度が十

分でなかっ たことが原因であると考えられる 。 この 1 条件を除けば、各形状で得られた値の平均値は

3.68MPa m 1 /2であり、各々の平均値は :t 8%の範囲内にあった口 試料自身のばらつきを考慮すれば、この程 Shape 4 トー

度の測定精度を期待するのであれば、ここで得られた多項式は十分利用できることが分かつた。
Shape 5 0 - 0.3 ト →・-

0.3ート ーートー

3.2.3 高温試験結果
2 

よ

3 
よ

4 
ム
5 6 

シ エ プロンノ ッ チ試験片を用いて、 4 種類のセラミックスの 12∞℃までの高温での破壊靭性の測定を行っ KIC MPa.m 1/2 

た 。 用いた試料はイ ッ トリア、アルミナを助剤添加した窒化ケイ素、ホウ素と炭素を添加 した炭化ケイ素、

99.9%のア Jレミナ、 3mol%のイ ッ トリアを添加したジルコニアで、いずれも 5 章の高温硬さ試験に使用した

ものである 。 破壊靭性の計算は破壊中の最大荷重から (3 .1 0)式により行った。図3.4に測定結果を示す。 それ

ぞれの点は 5 本の試験片から得られた値の平均値である 。 12∞℃までの温度範囲では、ジル コ ニ アで大 きな

破壊靭性の低下が認められたが、 窒化ケイ素、 炭化ケイ素では際だった破壊靭性の低下は見られなかっ た 。

Fig. 3.3 Measured fracture tougbness by each shape of the cbevron notcb on alumina. 

3.3 遅い亀裂成長に関する検討

シエ プロンノッチ曲げ試験法は脆性材料であるセラミックスでも、容易に破壊を安定に進行させることが

出来ることから、遅い亀裂成長の検討に適した測定手法である 。 そこで、試験片に一定のたわみを与え、破

壊の進行とともに荷重が緩和することを利用して、セラミックスの遅い亀裂成長の評価を試みた口 結果は応

力拡大係数と亀裂進展速度の関係として表した [3. 7 ，27・29] 0

-42- -43 -



実験)j法3.3.1 

ホウ素、炭素を助剤添アルミナを助剤添加した窒イヒケイ素、実験に月]いたセラミックスは、イットリア、

がl した炭化ケイ索、 15wt%正}j品ジルコニア含有アルミナの 3 種類である D 表3.3 に主な機械的特性を示す。

試料は3x4x40mmの曲げ試験}'(に加工したのちに、凶3.5に示すようなシエプロンノッチ加工を行い、上部ス

パン 10mm，下部スパン30mmの 4 点曲げで試験を行ったD 破壊中の応力拡大係数の算出には前述の(3.2)から

(3.9)式を)甘いた 口 亀裂長さについても (3.5)式を用いて、亀裂進展に伴うコンブライアンスの変化から算出し

た。 図3.6は今回用いた試料形状での、亀裂進展に伴うコンブライアンスの増加の計算結果である 。 ここで

一方、亀裂進展のない状は、 i試験機、試験治具の変形を含んだ見かけのコンブライアンスを実験から得て、10 

この両者の比較から、試験治具類の変形量を推定し、試態での試験片のコンブライアンスは計算から得た口
一-e一一 Si3N4
一一白一一 SiC
一一・- A1203
一一・ー- Zr02 

料のコンブライアンス変化を算出した。

得られた結果は、応力拡大係数と亀裂進展速度の関係で整理し、次式の疲労指数 n を算出した。

V=A.Kﾏ (3.11 ) 

図3.7はここで得られた代表的な荷重緩和曲線である。ここで用いた試験機系では外部のコンブライアンス

が試料自身の初期のコンブライアンスより 3 倍程度大きいため、荷重は完全には緩和されず、亀裂先端での

応力拡大係数は、ある最小値をとったのちには亀裂が進むに従って増大する方向に進む。 従って、荷重の緩

8 

6 ω
\
F
「
ヒc
n比
三
。
一
X

4 

和速度はある最小値をとったのちに、次第に早くなり最終的にはカタストロブイツクな破壊が観察されると2 

ここで、図3.6から分かるとおり、亀裂長さが予想、きれたが、図3.7はその予想が正しいことを示している。

コンプライアンコンブライアンス変化も大きいため、十分長い方が、亀裂成長に伴う破面形成量が大きく 、
1500 1000 500 

0 
0 

ス変化の計測から、亀裂長さを計算する精度を向上させやすいと考えられる。そこで、本研究では応力拡大

Temperature (OC) 
係数が最小値をとる亀裂長さより、亀裂が長くなった時点以降の測定値を解析し、 KrYダイアグラムを作成

することにした 。

Temperature dependence of 出e fractureωughness of engineering ceramics Fig. 3.4 

結果および考察3.3.2 
measured by cbevron notched beam. 

以13.8は室化ケイ素の測定結果である 。 亀裂進展速度lx lO-6m/s以上については疲労指数 n は40と得られた。

A端破壊が進行し始めると、ほほ一定の亀裂進展速度で破壊が進行すること方、炭化ケイ素については、

与えた初期の応力拡大係数により、亀裂進展速度が決定されてしまい、 KrYの関係で結が分かった。 即ち、

R 曲線的な考えノtjで結果を整理した。 特定の亀裂進展速度に対果を整理することは出来なかった。そこで、

して、亀裂長さと破壊中の応力拡大係数の問の関係として結果を検討した。図3.9は速度として、

0.15mm/s∞:1: 10%の速度で破壊が進行する際の、応力拡大係数と亀裂長さの関係である 。 亀裂長さの増加に

ここで見られた、炭化ケイ素でのKrYの関係が一義的作いわずかに KイIl!は増加する傾向が見られた。即ち、

-45 --44 -



Table 3.3 Properties of the cerarnics for the sub-critical crack grow山 tes t.

Materia1 De 門 sity Young's modu1us 8end strength 

g/cm 
3 

GPa MPa 

3.26 310 1200 

3. 12 410 400 

4.19 340 750 

Si~N 
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Fig. 3.5 Shape of the chevron notch for sub-critica1 crack grow山 tes t.
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Fig.3.7 
Changing o[ 出e compliance with crack ext.enslon 

on chcvron notched 民arn.

Fig.3.6 
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Fig.3.9 Kr V diagram of silicon nitride. 
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に決定できなかった原因は、炭化ケイ素の R 曲線のわずかな上昇に起因すると与えられる 口

一方、遅い亀裂成長はジjレコ ニア分散アルミナで顕著に観察された。 図3.10にKrYダイアグラムを示すが、

ダイアグラムは 1 x 1Q-5m/sec付近で屈曲している 。 この速度以上と以下で、疲労指数はそれぞれ10 と 30 と得

この試料については疲労指数の検証として、負荷速度を変化させた曲げ試験を実施 し疲労指数を求られた。

104 
シエプロンノッチの結果と矛盾しない値が得ら れた 。めた 。 結呆を図3. 11 に示すが、 疲労指数は22 と得られ、
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これらの結果から、
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の測定亀裂進展に伴う破壊抵抗の変化 (R 曲線)3.4 

セラミ ッ クスが破壊に至る応力拡大係数は、亀裂進展速度にも依存するが、発生し前項で述べたとおり、

。
ω
ω
\に
」

R 曲線を定量化する方法について検た亀裂の長さ自身にも依存することが知られている [3 .3ふ41] 。 そこで、

この方法にはしかし、シエプロンノッチ曲げ試験片を用いて R 曲線を求めることを試みた口討した口 まず、

10 6ト
>R 曲線の計測においては常に亀裂発生開始から比較的短い亀大きな問題点があることが分かった。それは、

ノツシエプロンノッチ曲げ試験片は、裂長さの聞の破壊に至る応力拡大係数の変化が注目されるのに対し、

チ先端が尖った形状をしているため、非常に短い亀裂では亀裂成長に伴うコンブライアンス変化は十分大き

A1203-Zr02 く なく、議論すべ き、 短い亀裂長さでの変化を測定することが非常に難しいためである 。

-7 
10 

R 曲線の測定においても、亀裂成長中の負荷荷重と亀裂長さの関係の計測が不可欠なため、脆性しかし、

4.5 5 
〔ー 1/2MPa'm 

よ

4 
材料であるセラミックスを安定に破壊させる方法を考えねばならない。

KI 般に、スト レー トノストレートノッチを持つ試料を安定に破壊させる方法について検討した。そこで、

ツチ試料は、 破壊が必ず急速に進展すると考えられていたが、以下の解析の結果、加工ノッチ深さを十分深

くすることで、 破壊を安定に進行させることが出来ることが分かった。

K r V diagram of zircofﾚa tougbened alumina. Fig. 3.10 

解析3.4.1 

ストレートノッチ試料の応力拡大係数の計算はシエプロンノッチ試験片の計算と同様の形状係数を用いて、

以下の(3.11)から (3.13)式を使用する [3.15 ，42，43]0

Kr= p Sl-S2 Y 
且 Bffl W 

-53 -

(3.12) 

(3.13) 

y= 3rMず石
一一

2(1-α)3/2 
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(3.l4) 

r M= 1.9887- 1.326αー (3 .49-0.68α+ 1. 35α2)α(1 -α)
(1 +α)2 

P は試験荷重である。曲げ試験片とノッチに関する記号は図3. 1 に示す。ここでKIは応力拡大係数、

試験片の亀裂進展に伴うコンブライアンスの増加は(3 .1 5)式および(3.16)式で得られる 。

(3.15) 

2Y7~\dx+C() (x)Û''--'U 

1 ,S 1 ーに 2 , 
c=ーベ\J l ¥J

L) I 
E'B' W ' , 

Co= T"' ~'"' (S~: ~2) ¥S 1 ~刊T"'た〈一一一) (一一~y02)
E'B 、 W / , 4W (3.15) 

コンブライアンスを得る式を求めた。(3.15)式は積分計算を含み、計算が煩雑なので、多項式近似により、

1 ,Sl-S2\2 c=ー~ーーユ)・D+Co
ι白羽r (3.17) 

(3.18) 

α[Ao+Alα+A2α2+A3α3+~α4+A5α5] 

(1 -α)2 
D /〆.・

トハ
U8

 

N
E
E
\四
半

100 

よご

01 
C 

~ 60 ・­
CJ) 

係数Ao~A5を表3.4に示す。

1 10 

kg/mm2/sec 

0.01 0.1 

Stress rate 

40 

m
c
一
刀C
ω
白

これらの式カ らえ、かる ことは、破壊に至る応力拡大係数と試料のヤング率が決定されれば、破壊に至る曲

a義的に決定されると い うことである 。げ試験片のたわみ 量 も

これらの式の特徴を検証するために、窒化ケイ素で通常見られる物性値 (KIC =5.0MPa m1/2, ここで、

Measurement of the fatigue parameter, n, by f1exura) tβst Fig.3.11 
E=3 1OGPa)を用いて、曲げ試験片のノッチ深さと破壊に至るたわみ量の関係を検討した。図3.12はこの条件

on zirconia loughened a1umina. 
で 4 点曲げを実施したときに予想される荷重ーたわみ曲線の例である。破線はノッチのない平滑試料を曲げ

た場合の何重とたわみの関係で、試料の弾性率から計算されるある傾きを持っている。ノッチをわずかに施

すと試料のコンブライアンスはわずかに増え、また、破壊に至る荷重は破壊靭性から計算される値まで低下

ノッチ深さがする。破壊に至る荷重はノッチ寸法が小さい場合にはわずかな増加で大きく低下する口一方、

ノッチ寸法の多少の差は、破壊荷重の変化にはさほど影響を与えなくなるが、非常に大きい場合は、逆に、

ノッチ深さを変化させた場合の荷重ーたわみの関コンブライアンスの増加には大きき寄与する。その結果、

ここでたわみにつ

この最小値を与えるノッチ深さより深いノッチ加工を行うと、理論上、試料は安

係を表す曲線は図3.12のように破線と X軸にそれぞれ漸近する形の曲線として得られる。

いて最小値が得られるが、
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Tablc 3.4 Cocff�icnts for the calculation of thc changing of the compliance by cquation (3.18). 20 

! 0.2 

.--・h

4-point 3-point 豆) 12 

AO 0.01362 0.02215 
てー。帽」コ

8 

A1 
8.3045 7.9020 4 

A2 -21.664 -23.804 
。

。 5 10 15 20 25 30 

A3 30.486 38.812 
Displacement (μm) 

A4 -23.668 -33.028 

A5 7.5197 11.090 Fig. 3.12 Changing of 山e deflec侒n of the bending specimen 

with cbanging 山e dep山 of the notch. 
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この長さより長い亀裂を持つ試料については亀裂進展に伴って亀裂先定に破壊することになる 。 なぜなら、

たわみ量を増やし続けなけれ端の応力拡大係数は常に減少し、 一定の応力拡大係数を与え続けるためには、

ばならないからである 。

ノッチ探さはかなり探くしなければ、安定

破壊は得られない。 そこで、窒化ケイ素を対象として実際の計測を行った。

実際には、試験治具類のコンブライアンスの影響があるため、

実験方法3.4.2 

アルミナを助剤添加したホイットリア、
、
、t
l

'
'

唱
1
A

，
，，
目
、
、
、

用いた試料は 3 種類の窒化ケイ素系セラミックスである。

1.0 アルミナを助剤添加した2伽l%炭化ケイ素ウイスカイットリア、( 2 ) ットプレス窒化ケイ素(試料 1 )、

0.8 

アルミナを助剤添加した粒子粗大化により靭性強化され( 3 )イットリア、一添加窒化ケイ素(試料 2 )、

0.6 

0.4 

0.2 

(
o
i
)
百
回O
J

2 た窒化ケイ素(試料 3 )である。試料形状はここまでと同様、 JIS Rl601準拠の曲げ試験片で、試料 I 、

については試料高さの約90%、試料 3 については約75%までノッチを切り込んだD ノッチ幅はO.lmmであっ

た 。 曲げ試験のクロスヘッド速度は lμm/minで一定とした。クロスヘッドの変位は試験治具に起因する変位

を含むため、実際の試料のたわみは試料のヤング率から計算し、試験治具の変位を差し51 いた。

結果3.4.3 

図3.13 に試料 1 の荷重-変位曲線を示すD 解析から予想されるとおり、破壊開始時から荷重は低下し始め 、

0 

0 

亀裂進展に伴い荷重低下の度合は小さくなったo R曲線については図3.13に見られるとおり、ほとんど上昇

50 40 30 20 10 

Crosshead Displacement (μm) 
こちらも試料 1 と同線のない曲線が得られた 。 また、図3.14に試料 2 の荷重一変位曲線と R 曲線を示すが、

の上昇のない R 曲線が得られた。一方、図3.15は試料 3 の荷重-変位曲線と R 曲線である。荷重-変位甜線 全

R L8線につスムーズな曲線が得られている白見て分かるとおり、亀裂発生後も急激な荷重低下は見られず、

Load det1ection curve of hot-pressed silicon nitride 

for fracture resistance tesし

Fig. 3.13 (a) いても、非常に大きな上昇が見られ、亀裂発生時の破壊抵抗5.5MPa m 1/2から lOMPa m 1/2近くまで、 上昇が

見られることがわかる 。

考察3.4.4 

窒化ケイ素の R 曲線の上昇の大きさは、焼結体の粒径と関係していると考えられる。図3.16にここで用い

た試料の SEMによる破面写真を示す。 試料 3 は非常に大きく成長したβ窒化ケイ素粒子から構成されてい

ウイスカーのす法ることが分かる。 一方、試料 2 については炭化ケイ素ウイスカーを含有しているものの、

があまり大きくないため、破面観察では柱状のβ窒化ケイ素粒子と区別できない。 そのうえ、炭化ケイ素添

加による、粒成長抑制効果により、試料 2 は試料 l よりさらに細かい微構造を有していることが分かる 口 そ

-59 -

このことが、試料 3 でのみ大きな R 曲のため、破面は試料 3 で最も粗く、試料 2 で最も平坦になっている。
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線の七昇が見られた原因であると考えられ、 R 曲線の上昇には綾合第 2 相の添加より、マトリックス粒子の

粗大化による亀裂の迂回がより効果的であると考えられる 口

3.5 R 曲線の粒径依存性の検討

R 曲線の粒径依存性についてより詳細に検討するために、熱処理による粒成長が容易なアルミナを対象材

料として、 R 曲線測定を行った [3 .44・52]。測定方法として、 3 .4 .1 に述べたストレートノッチ試料を用いる方

法と、以下に述べるKrause により報告されている、ピッカースくぼみを試料につけ、くぼみ周辺の亀裂から

の破壊の際の荷重とくぼみ負荷力の関係から R 曲線を求める方法[3.44] の 2 つを使用した O

3.5.1 Krause の方法による解析

防ヨuse の方法では、まずR 曲線が次式で表されると仮定する 口

KR = k . am (3.19) 

一方、くぼみから発生する亀裂先端での応力拡大係数~は次の式で与えられる。

Kr ニ χP/ a3/2 
(3.20) 

ここで、 χは無次元の定数である D 上の二つの式から、 KR=~となる亀裂長さaまで亀裂は進展することがわ

かる。すなわち、その長さを aIとすると、

aI = (P / y)2/(3+2m) 
(3.21) 

であることが分かる。ここで、 y = k/χ である 。

方、曲げ応力負荷Sによって亀裂先端に発生する応力拡大係数は、次の式で記述される口

Kb=Yσa 1/2 (3.22) 

曲げ応力σを次第に大きくしていくと、亀裂長さは次第に増加し、ついには不安定破壊に至る。この、試料

dCKr+Kb) _ dKR 

が不安定破壊を起こす条件は、 Ky. + Kb = KR でかっ、 da da となることであり、これらの

条件から不安定破壊に至る亀裂長さ叶とその際の曲げ応力S を得ることが出来る。すなわち、

k am = Y S a 112 +χP a-3!2 (3.23) 

および

m k a(m-l) = (1/2) Y S a-ll4. (3/2)χP a-5/2 
(3.24) 

の関係が得られる。
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(3.23)式および、(3.24)式から S を消去して、次式を得ることが出来る

aT = r 4P / Y (1_2m)J2/(3+2m) 
(3.25) 

(3.25)式を (3.23)式に代入すると、次の形の式が得られる 。

s=αp~ (3.26) 

ここで、指数日はm との聞に、

m = (l-3゚)/(2+2゚) (3.27) 

の関係があることがわかる D 一方、 (3.26)式はくぼみ負荷力Pと曲げ不安定破壊応力Sの関係が対数プロット

で直線関係にあり、その傾き戸から、 (3.27)式によってmの値を得ることが出来、 (3.19)で表される R 曲線が

得られることを意味している。また(3.27)式は、日= 1β のとき m=O 、すなわち R 曲線の上昇はないことを

意味し、 日の値が小さくなる につれて、 R 曲線の上昇の度合が大きくなることを意味している 。

3.5.2 実験方法

実験に用いた試料は東芝タンガロイ(株)より市販されている，HIP焼結されたアルミナ焼結体(商品名:

LX05) である。焼結体の純度は99.9%、密度3.98g/cm3、ヤング率38∞Paであった。粒成長は大気炉を用い

て、 1500 0C 1 時間、 160<rC6時間、 1600 0C24時間の 3 レベルでの熱処理によって行い、熱処理なしの試料をあ

わせて、 4 種類の試料を準備した。粒径の測定はSEM写真による切片法で求めた。ストレートノッチ試料

については、 V溝型ノッチ砥石により、試料高さの90%までノッチを切り込んで試験を行った。一方、試料

へのくぼみ負荷はピッカース硬さ試験を用いて行い、 9.8N 、 49N、 98N、 196N、 294N、 490Nの 6 段階の荷重

でくぼみをつけた。曲げ試験速度は、ノッチ試料では1μrn/rnin とし、くぼみ試料については1μrn/mín と

0.5mrn/minの 2 つの速度で試験を行った口

3.5.3 結果

図3.17にノッチ試料で得られた R 曲線を示す。粒成長に伴って R 曲線の上昇が顕著になること、亀裂発生

初期の破壊抵抗は粒成長に伴って低下していることが分かる。図3.1 8および図3.19にはくぼみ試料を用いて

得られた R 曲線を曲げ試験速度別に示す。表3.5 には各条件で得られた日を示す。図および表から、破壊抵抗

のイlEは曲げ試験速度低下に伴って低下していること、日の値は粒径に依存するが、曲げ試験速度には余り影

響されていないことが分かる 。

3.5.4 考察

R 曲線の上昇が粒待に依存することは、ノッチ試料、くぼみ試料のいずれにおいても観察された。また、
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粒径の増加に伴って、破壊初期の破壊抵抗が低下する傾向も、両者で観察された。 しかし、粒径l.l~mの試

料と1.8凶1の試料では大きな差は見られなかっ た O これらを検討するために、用いた試料の曲げ強さを測定

した。 表3.6に結果を示す。

セラミックスの強度は、内在する欠陥の寸法によって支配されると考えられるが、ある大きさ以上の粒径

では、内在欠陥の大きさは粒径に比例すると考えられる。高橋らは試料の強度σと粒径dの聞に以下の関係が

成り立つことを報告している [3.53] 0

σ 二 0.266 ・ K1C / dl12 
(3.28) 

図3.20に粒径と曲げ強さの関係を示す。図中の直線の傾きは- 1/2であり、 (3.28)式が成立する場合、測定値は

この傾きの直線上に得られるはずである 口 図から分かるとおり、小さい粒径の試料ではプロットは直線から

下にずれている。このことから、小粒径の試料では、欠陥寸法は粒径のみに依存しているのではないことが

分かる。この差が、 R 曲線の上昇の有無にも関係しているのではないかと推定される。すなわち、 小粒径の

試料では破壊は粒径より大きな寸法の欠陥が支配しており、粒子による亀裂の迂固などが起こりにくいが、

大粒径の試料では、粒子す法が破壊を支配しており、 R 曲線の上昇につながる亀裂の迂固などが起こりやす

かっ たのではないかと考えられる 。

3.6 まとめ

!王子押し込み破壊法による破壊靭性評価のための式を得る上で必要な、参照値としての破壊靭性値を得る

ために、ノッチ加工を施した曲げ試験片を用いた破壊靭性測定法について検討を行い、以下の点を明らかに

した。

( 1 ) シエプロンノッチ試験片は高温での破壊靭性試験に適した試験方法である 。 まず、この方法テ] 1 S 

型の曲げ試験片に適用した場合の算出式を解析的に得、実験により検証した口得られた結果を用いて、 4 種

類のセラミックスの 12∞℃までの温度範囲での破壊靭性の測定を行った。

( 2 ) シエプロンノッチ試験片はセラミックスの遅い亀裂成長の測定にも有効であった口

( 3 ) セラミックスの R 曲線の測定には、シエプロンノッチ試験片より、ストレートノッチ試験片を用いる

方が、短い亀裂長さでの測定をより精度よく行えることが分かった。ストレートノッチ試験片を用いて、窒

化ケイ素の R 曲線を測定したところ、粒径がR 曲線の上昇に大きな影響を与えることが分かつた。

( 4 ) アルミナを対象として、 R 曲線の上昇と粒径の関係の定量化を試みたが、 R 曲線の上昇は粒径がある

一定以上の大きさになることで顕著になると考えられた。
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Table 3.6 Bending strength ofωcb grain size specimen of alumina. 

Annealing condition Grain size (μm) 

As received l.1 

1500CC x 1 hour l.8 

1600CC x 6hours 4.4 

1600CC x 24hours 5.7 

Flexural strength 

average (MPa) 

652 

555 

415 

369 
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stand訂ddeviation 

39 

40 

23 

21 
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第 4 章 室温での硬さ試験

4.1 はじめに

圧チ押し込み破壊法による破壊靭性合判面は、ピツカース硬さ試験機による硬さ評価を行い、その際に発生

する亀裂長さとピツカース硬さから破壊靭性を決定する方法である。従って、ピッカース硬さを精度良く測

定するととは、この方法を議論する上で非常に重要である [4. ト3] 0 特に、ピツカース硬さ試験が光学顕微鏡

による表面くぼみの観察を伴うことから、試料の表面仕上げの状態は測定値に大きく影響するものと考えら

れる 。

この章では、窒化ケイ素と炭化ケイ素を対象として、ピツカース硬さ測定値に与える表面仕上げ状態の影

響について報告する [4.4，5]0 また、ヌープ硬さやロックウエル硬さを測定して得られた結果についても触れ

る [4.6 ，7] 0

4.2 ピッカース硬さの測定精度と表面仕上げの関係

ピツカース硬さの測定は、表面に形成されたくぼみのす法の計測を行う必要があることから、試料表面の

研磨条件が観察に影響を与える。また、表面加工の際の残留応力が測定値に影響を与える可能性も考えられ

る。そこで、試料表面加工と測定値の関係について検討した口試料は窒化ケイ素、炭化ケイ素の 2 種類で、

表面加工条件として、 4∞m岱hの研削砥石により平面研削したもの、 6∞、 1α泊、 3α)()meshのラ ッピング砥

石で研磨加工した ものの 4 種類を用意した。ピツ カース硬さは荷重25gfから lkgfまで負荷荷重を段階的に変

化させて測定 人、 それぞれの荷重での平均値及び標準偏差の変化について検討した。また、より高荷重での

負荷術重の .ll 'N f' 恰?と Lて、 lkgfから ~Ok~勺荷重範囲につして も 3α)()mesh加工の試料を対象として、検

J した口

4.2.1 測定値の押し込み荷重依存性

図4.1および間4.2は、窒化ケイ素及び炭化ケイ素の硬さ測定値の荷重依存性を lkgまでの荷重範囲での変

化である。 3∞Omeshで仕上げられた試料の測定値に注目すると、いずれの試料で も、 50gfから lkgfの荷重範

囲では、比較的荷重依存性の小さい測定値が得られている 。 また、いずれの試料でも、ピツカース硬さの方

がヌープ硬さより大きい値をとっている。 一方、図4.3および、図4.4は lkgfから 50kgfまでの荷重範囲での測定

値の変化である。ピツカース硬さの方は比較的荷重依存性は小さいが、ヌープ硬さについては荷重増加に伴

い、顕著に測定値は低下した口

図4.5および、図4.6は両試料の測定値の標準偏差の測定荷重に対する変化である。測定値のばらつきが特に

低何重の領域で大きいことが分かる 。 一方、ピツカース硬さとヌープ硬さで、顕著なばらつきの差は見られ
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Indentation load dependence of tbe Vickers h紅白essFig.4.1 
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ないことがわかる 。

4.2.2 測定値への表面加工の影響

表面加工条件を変えて測定された両試料の標準偏差の変化を図4 .7お よび図4.8 に示した。平均値について

は表面加工の差に よる系統的な変化を得ることは出来なかった。一方、ぱらつきについては、表面仕上げが

良くなるほど、 測定値のばらつきが抑えられることが分かる 。

4.2.3 考察

図4.5および図4.6から、炭化ケイ素より、窒化ケイ素においてばらつきの少ない測定が行われたことが分か

るが、この測定値のみでは、ぱらつきの原因が、炭化ケイ素自身のくぼみの読取りにくさにあるのか、硬さ

の高い材料でくぼみの大きさが小さく、相対的に読み取り誤差が増加したのか、議論することは出来ない。

もし、くぼみす法の大小が相対的な誤差に影響を与えるとすれば、ヌープ硬さではくぼみの対角長さは、

ピッカースより長いため、ぱらつきを抑えられると考えられるが、実際にはピッカース硬さとヌープ硬さで

ばらつきには顕著な差は見られなかったo そこで、得られた硬さの平均値と標準偏差から逆に算出されるく

ぼみの読取長さの誤差を各試験荷重で比較した。図4.9および図4.10はその結果である 。 まず、窒化ケイ素

と炭化ケイ素での比較を行うと、窒化ケイ素の方が読取誤差は全般に小さい口実際、炭化ケイ素については、

くぼみの角部分に微小な割れなどが発生するケースがあり、測定値のばらつきを増す原因になったと考えら

れる 。 また、今回用いた、微小硬度計に付属する読取顕微鏡の最小読取単位がO . I j..lmであることから、ピッ

カース硬さ試験については、 3ぽ泊mesh仕上げで最小読取単位に近いぱらつきの小さきが実現できていると

考えられる。一方、ヌープ硬さについては、いずれの材料についても、測定誤差はピッカース硬さに比べ、

非常に大きかった。これは、ヌープ圧子がピッカース圧子に比較して、対稜角が大きく、くぼみの端がピッ

カースくぼみほどはっきりしないことが原因であると考えられる。

表面加工と硬さ測定値の関係として、加工による残留応力の影響を予想したが、今回の測定では、加工条

件の差が測定値の平均値にはほとんど影響を与えなかったことから、セラミックスでは、金属材料で報告さ

れる加工に伴う残留応力の影響は小さいと考えられる。従って、表面加工については、くぼみの読取易さを

第一に考え、ぱらつきを低減することが重要であると考えられる。

4.3 ピッカース硬さとロックウェル硬さとの相関

前述のピッカース硬さ、ヌープ硬さはいずれも試料表面にダイヤモンド圧子を押し込み、形成されたくぼ

みの面積と負荷した荷重から、接触中の応力を計算し、硬さとして表示する方法であるので、それぞれの値

の比較は容易である D 一方、ロックウ ェ ル硬さは、押し込んだダイヤモンドの侵入深さから、硬さを計算す

-88 ・

る )j法であり、ピ ッ カ ース硬さと直接比較するのは困難である 。

ロ ッ クウ ユル硬さ測定は、ピ ツ カース便さ測定と比較して、圧チの試料への侵入深さはダイヤルゲージな

どで計測されるため、よえ料表面の顕微鏡観察が不要である、表面観察が不要なため、表面を鏡面研磨仕上げ

する必要がない、観察による計測を含まないため、観察者間の差による誤差を防ぐことが出来る、といった

特徴がある口一方、高い硬度を持つセラミック材料などでは、正子の侵入深さはあまり大きくないため、試

料問のわずかな特性の差を測定するには不向きであると考えられる 。 セラミックスの硬さ測定にはピツカー

ス硬さが最も多く使われているが、上記の長所から、ロッ クウ エル硬さを試料特性として表記している例も

見られる 。 従って、この両者の関係を把握しておくことは、カタログデータの比較などにおいて重要な意味

を持つ。

ところで、ロックウ エル硬さ用圧チについても、その形状は決っているので、侵入深さから試料との接触

面積を計算し、接触応力を算出することが可能である 。 この方法で、ピツカース硬さとロ ッ クウエル硬さの

比較を行うことを試みた。 なお、ロックウエルとピ ツ カースの換算表として、 AS刊1-E140の換算表がある

が、高硬度なセラミックスは表の範囲外であり (最大のピッカース硬さHV940) 、セラミックスに適用可能

な換算表を得ることも、この検討の目的である 。

4.3.1 実験方法

試料として、窒化ケイ素 2 種、炭化ケイ素、正方晶ジルコニアの 4 種類のセラミックスを使用した。 試料

はいずれもラッピング用砥石で鏡面研磨した。測定はロックウエル硬さはAスケー jレ(試験荷重6Okg) で、

ロックウエル・スーパーフィシャル硬さは 15N 、 30); 、 45 1\の各スケールで試験を行った口ピッカース硬さ

は 1K g での試験をすべての試料について行い、窒化ケイ素についてはlOkg、炭化ケイ素については5kg、ジ

ルコニアについては50kgでもそれぞれ試験を行った。

4.3.2 結果および考察

表4.1 に各試料の硬さの測定結果を示す。 ス ーパーフイシヤル硬さについては、各スケールで得られた測

定値には直線性があり、 直線が測定の基準荷重である 3 kgへ収束していることが分かる (図4.11 ) 。

次にロックウ ェル硬さと庄子の接触面積との関係であるが、接触面積についてはロ ックウエ Jレ圧痕の直径

を計測し、庄子の形状から接触面積を計算した。 まず、 圧痕径と侵入深さの関係であるが図4.12のように 2

次式で良く近似できた。 次にロックウェル試験で計算された接触応力を形成された圧痕の大きさで整理した

のが~]4.13である 。 ぱらつきが大きいが、接触応力の比はピツカースとロックウエルで単純に 1 とはならず

に、ロックウエル圧涙が大きく なるほ ど大きくなることがわかったロこれは、ピツ カ ースが四角錐型の圧子

形状であるのに対し、ロックウェルが半球形状で、侵入が深くなるに連れて、表面とのせん断力の効呆が大

-89 ・
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Table 4.2 Calculatβd relations between Rockwell bardness and Vickers har也less.

HRA HR45N d Dia打leter HV 

90 83.2 16.8 198.6 1200 
91 84.9 15.1 190.9 1320 
92 86.6 13.4 182.8 1470 
93 88.2 11.8 174.6 1650 
94 89.9 10.1 165.2 1890 

きくなることに関係していると考えられる。

結果として、ロックウェルとピッカースの聞には表4.2の関係が成り立つことが分かつた。

4.4 まとめ

( 1 )ピッカ ース硬さ測定の精度を向上させるために、常温での測定値と試料の表面仕上げについて検討し

た。試料表面の仕上げを向上させることで、測定値のばらつきを抑えることが可能であった。 一方、金属材

料で考慮されるような、加工に伴う表面の残留応力の影響はセラミックスでは観察されなかった。

( 2 )常温での硬さ試験の比較として、ピッカース硬さとロックウェル硬さの比較について検討した。 両者

の数値を直接比較することは困難であるが、ロックウエル庄子の接触面積から、ピ ッ カース硬さ同様の接触

応力を計算して、両者の比較を行い対照表を作成した。
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第 5 章 高温での硬さ試験と押し込み破壊試験

5.1 はじめに

この章では、まず、高温ピ ッ カース硬さの試験について言及する。高温硬さ試験は常温での硬さ試験に比

較して、未だ一般的な評価項目ではないが、近年JISが制定されるなど[5.1]、今後の普及が期待される評価

項目として位置付けられる 。 特に高温での用途が期待されるセラミックスにおいて重要な試験評価項目とな

り得ると考えられる 。

また、第 2 章から第 4 章の成果を基に、圧子押し込み破壊法による高温破壊靭性試験について検討を行う口

高温での亀裂長さ測定から破壊靭性を求めた例は皆無ではないが[5.2]、従来からの式を高温試験に適用した

ものであり、評価式自身の信頼性に言及したものではなかった [5.3]0 ここでは、第 l 章に述べたとおり、新

たな評価式の導出を目指す。

5.2 高温ピッカース硬さ試験
Load adjust ring 

5.2.1 実験方法

高温でのピッカ ース硬さ試験には明石製作所製AVK-HF型試験機を用い t:. o この測定器の最高到達温度は

12000C、負荷荷重範囲は 1kg~50kg、試験雰囲気はアルゴンであった。図5.1 に負荷部分および試料加熱部分

を示す。高温硬さの測定では、ダイヤモンド圧子の予備加熱を行う必要があるが、ここでは圧子押し込みを

連続的に行い、す法が安定するまでのくぼみは測定に加えない方法をとった。圧子は試料の1mm以内の試

料表面上部に常時位置しているため、通常、最初の2点程度を無視すれば、安定したくぼみす法が得られた。

Indenter 

-Specimen 

Ceramic adiabator 

Tungsten heater 

Thermocouple 

5.2.2 結果および考察

まず、代表的な 4種類のセラミックスを対象として、高温硬さを測定した結果を図5.2に示す。試料は窒

化ケイ素 (イットリア、アルミナ添加)、炭化ケイ素(ホウ素、炭素添加)、アルミナ(純度99.9%) 、 正

方晶ジルコニア (3mol%イットリア)である 。 2 章で述べたヤング率の測定結果と対象すると良く分かるが、

いずれの材料も温度上昇に伴う硬さの低下は、ヤング率の低下に比べ著しい。特に炭化ケイ素については、

14∞℃以上でも強度劣化がほとんどない材料として知られているが、硬さは6∞℃前後で顕著な低下が見ら

れ、 1∞Oocで既に室温での値の半分程度にまで低下することが認められた。即ち、前述のとおりヤング率と

硬さの比EIHはこれらのセラミックスを高温で測定することでかなり広い範聞の条件が達成されることが分

かる D 図5.3は各試料のEIHの温度変化である、比較的硬さの低下が小さい窒化ケイ素ではEIHの変化はさほ

ど大きくないが、他の 3 試料ではいずれも 12∞℃ではEIHの値は室温の 2 倍以上になることが分かる。

ところで、破壊靭性の含刊面式の検討には、ジルコニアの測定結果は加味しないことにしたo ジルコニアは

Fig.5.1 Heating and loading p紅t of the high temperature Vickers bardness testing equipment. 

ー 1∞-
‘
EEA ハ

U



30 T 
50 寸

トハ
U

門
/
」巾

止
の

• AIO 

〆
/
/

S

げ

/
γ
/
/一

/
グ
アピ

/
/

タ
イ

40 ト ー

~ 15 
(1) 
C 

てコ
伺

工 10 ぶ
\
\
一

\
一
\
\

\
一
\
\

\
、
\
\

口
\
\
心
\

¥

¥

.

¥

¥

.

 

o Si N 
3 4 

一

ロ SiC

• ZrO { 

ー

ー

10 ト ->0
2
0
2
 

A

ハ
フ
ム

-
E
 

トR
V
 

ー

500 1000 1500 
0 
0 

ーよ

500 
ム

1000 1500 
。

。

よ

Temperature Te mperatu re 

Fig. 5.2 TI町nperature dependence of 由e Vickers bardness of the engin民ring ceramics. Fig. 5.3 Temperature dependence of the value EJH on each ceramics. 

ー 102 - ー 103 ・



メディアン亀裂が発生しないと考ピ ッ カースの負荷荷重を大きくして も 、室温では非常に靭性が高いため 、

えられることと 、 応力誘起変態の影響により、残留応力の発生が他の材料と異なる可能性が考えら れる か ら

である 。

2 章で述べた と お図5 .4はこれらの試料の内部摩擦の温度変化を曲げ共振法に よ り計測した結果であ る 。

り 、 試料にクリープ変形が現れる場合には、内部摩擦が指数関数的に立ち上がる こと が予想される 。 函か ら 、

窒化ケイ素は 10800C付近に特徴的な ピークを持ち、かつ 、 パッ クグラウ ン ドの指数関数的な増加も 同時に観

この試料の 12∞℃での測定については クリー フ。変形を伴っ てピ ッ カースくぼみが形成さ察さ れる 。 従って、

T 50 
れる可能性があ り 、他の測定条件と同一の解析をする こと は危険である 。 従っ て、 窒化ケイ素12∞℃での測
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SiC 口

AI 0 。

ト30 

ト20 

亡
。
一
}
ハ
)
亡
比
一
回

C
」
ω
-
c

リー プ変形などの材料のマクロな変形とは直接関係していないと考えられる 。 そこで、炭化ケイ素について

アルミナについては、指数関数的な増加が12500C付近からは、 12∞℃までのすべての測定を解析に加えた。

アルミナについても 12∞℃ま見 られたが、 12∞℃までの範囲では内部摩擦の増加はほとんどないことから、

でのすべての測定値を解析することにした。

図5.5は各試料のメディアン亀裂長さの温度変化である。炭化ケイ素についても、亀裂長さは温度上昇に

ト10 

これらの結果を基に、

第 3 章で得られた破壊靭性の温度変化との比較、考察を行い、圧子押し込み破壊法による高温破壊靭性評価

これはピッカース硬さの低下と関連していると考えられる 。伴い長くなっているが、

1500 1000 500 

Temperature 

について検討 した。

破壊靭性試験の解析5.3 

高温でのピ ッ カース試験機を用いた破壊靭性の測定については、常温では一般に次の(5.1)式により、破壊

Temperat町e dependence of tbe intemaJ fr兤tion of tbe ceramic specimens. Fig. 5.4 
靭性が算出 されることが知られている[1.2・9] 0

(5.1) KIC=A .(E/H)t.(P/c312) 

t を実験的に決定するためには、広い範囲のここでは、特にEIHの指数である t に注目する 。 なぜなら、

EIHの材料について検討する必要があるが、通常のセラ ミッ クスは常温ではE用は 15から 20程度で素材開の

この決定には不向きであると考えられる 。 従来の検討では日.1]、 WC/Co系の耐熱合金の測定値差は少な く 、

( この素材のEIHは44程度である ) 範囲を広げているが、耐熱合金の塑性変形が加味されたを加えることで

こ こで議論場合、圧痕周辺での残留応力の形成には差があると考えられること、靭性が高い素材であれば、

されるメデ ィ アン亀裂が発生 していない可能性がある こ と、が、疑問点 としてあげら れる 口

セラ ミッ クスを高温で測定した場合、後述するように町Hは温度変化により、容易に変化させることが出

-105 ・

この方法を高温測定この指数 t を決定するには最適である 。 逆に、指数 t を十分吟味しておくことが、
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に適用するためには不可欠であると 言える 。

表5.1 から 5.4にここでの解析に用いたヤング準、破壊靭性値、硬さを一覧として示す。 1 章に述べたとお

り、 E/Hの指数 t を決定するために、 E!Hと KIC/(P/c3/2)の関係を両対数でプロットした口 図5.6にこのプロ ッ

トを示すが、図から明らかなように、得られたデー タを一つの直線で近似することは出来ず、 E/Hの領域で、

二つの直線で近似できる領域に分割されることが分かる 口 すなわち、町Hく25の領域で t = 1. 5であり、

E刑>25の領域に対して、 t =Dである 。 この結果から、 (5.1)式の最適の係数A を決定すると以下の式が得ら

れた 。

K1Cご 1.04x10-3. (E/H) 1.5. (P/C312) 
(5.2) 

KIC=O.130 ・ (P/C3/2 )
(5.3) 

図5 .7は今回得られた式と、従来から報告されている式の代表例として、(1.4)式および(1.5)式との比較を示

す。 図から分かるとおり、今回得られた式と従来の式とは 2 つの交点を持つ白 一つはEIHが15~20の領域で

あり、もう 一つはEIHが約50の領域である。これらの値は代表的なセラミ ッ クスの室温でのEIHの値 ( 15~

20) と WC/Co耐熱合金のE川の値(約50) にそれぞれ相当している 。 すなわち、もし、セラミ ッ クスと耐熱

合金の室温での測定値から、実験式の係数を決定した場合、従来から得られている式と同じ結果が得られる

ことが分かる 。 つまり、今回得られた結果は、従来の結果と矛盾するものではなく、室温での試験に適用す

る場合は、従来の式でも今回得られた式でも同じ結果を与えることが分かる 。 しかし、ここで述べたとおり、

高温での測定ではこれらの値の中間でのEIHに対する正確なま刊面が重要となるため、これまでの式が適用で

きないことがわかる 。

5.4 まとめ

高温ピッカース硬さ測定から、圧子押し込み破壊法による高温破壊靭性測定の実施を検討した口 従来用い

られてきた式では、 EIHが中間的な数値(約25)をとる場合に、破壊靭性をうまく得ることは難しいと考えら

れた 口 そこで高温測定に使用可能な式を実験的に得た。この式が従来得られた常温測定の式と矛盾しないこ

とが考察より明らかになった 。
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Table 5.1 The measured values on silicon nitride for the analysi~ . Tablc 5.2 Thc mcasurcd values on silicon carbide for tbe analysis. 

Si3N4 Young's modulus E Vickers hardness H Krc SiC Young's modulus E Vickers hardness H K1C 

Temp. (C) (GPa) (GPa) (MPa m 1/2) Temp. (C) (GPa) (GPa) (MPa m 1/2) 

R. T. 314.4 15.58 4.58 R. T. 388.6 25.58 2.69 

3∞ 310.9 14.39 5.06 300 386.2 23.35 3.06 

6∞ 305.1 13.11 6.20 600 380.9 19.41 2.73 

8∞ 301.8 12.38 4.98 800 377.1 15.34 3.26 

1∞o 298.0 11.71 4.85 10∞ 374.9 11.65 2.62 

12∞ 292.0 10.82 4.10 1200 372.4 9.79 3.00 
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Table 5.3 Tbe measured values on alumina for tbe analysis. 
Table 5.4 The measured values on zirconia for the analysis. 

Al203 Young's modulus E Vickers hardness H KIC nD2 Young's modulus E Vickers hardness H K1C 
Temp. CC) (GPa) (GPa) (MPa m1/2) Temp. CC) (GPa) (GPa) (MPa m 1/2) 

R. T. 376.2 18.22 3.73 
R. T. 212.2 1l.59 7.0 

200 369.1 16.58 3.69 200 195.2 9.79 5.5 

400 360.4 14.14 3.96 
400 181.6 7.32 5.3 

600 35l.7 12.24 2.67 
6∞ 176.8 5.93 3.9 

800 342.2 10.41 2.48 
800 173.3 4.77 2.3 

1000 333.3 8.52 2.32 
1000 170.1 4.05 2.1 

12∞ 323.3 7.00 2.41 
1200 165.4 3.76 2.3 
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第 6 章総括

本論文の目的は圧子押し込み破壊法を高温測定に適用し、従来用い られてきた破壊靭性の算出式の適否を

明らかにし、必要があれば、新しい実験式の導出を行うことであった。この目的のために、第 2 章では、高

温での弾性率測定方法を明らかにし、 実際の測定を実施した口 また同時に測定される内部摩擦についても考

察を行ったが、これは、材料のクリープ変形の開始温度を知る事の出来るパラメータであると考えられ、こ

の破壊靭性測定において も、測定手法の適用範閤を考察する上で重要な意味を持っていたと考えられた。

第 3 章では、この方法の評価式の適否を検討するために必要な、参照値としての破壊靭性測定について検

討し、 JIS型曲げ試験片に適用可能なシエプロンノ ッ チ曲げ試験片を用いた破壊靭性評価式の解析による導

出と 、 実験による検証を行った。 また、セラミ ッ クスの破壊を考える上で重要な、遅い亀裂成長や、 R 曲線

について、それぞれ、曲げ試験片を用いて計測する方法を示し、測定結果について考察した。

第 4 章では硬さ測定を精度よく行うために、室温での硬さ測定値およびそのぱらつきと試料の表面仕上げ

の関係について検討した。また、室温硬さ測定として、ピッカース硬さとロックウェル硬さの関係について

も言及した。

第 5 章では、高温硬さ測定について言及し、高温下での亀裂長さ測定を行い、 3 章で得られた破境靭性と

の比較、考察を行った。その結果、従来の室温での実験で得られた式では、今回の実験結果を十分説明出来

ず、新たな評価式が高温測定には必要であることが分かった。そこで、 E/Hの値によって、 2 種類の式を構

築することとなった。

K1C= 1.04x 1 0-3.(E/H) 1.5. (P/c312) 
(E/H<25) 

Krc=O.130・ (P/C 3/2) 但月1>25)

これらの式が従来の室温での測定結果と矛盾しないことも、考察より明かとなった。
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