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1． 緒言

　 現 在 わが 国 で 進 め られ て い るHOPE 計画 の 中

で 宇宙往還機 の 外 壁 材 と し て C〆C複合材に 炭 化

珪 素を蒸着処理 した 材料 の 適用 が 具 体 化 し つ つ

あ る，しか し蒸 着膜 を有す る複合材は 大 気圏突

入な どの 加熱 ・冷却に伴 う熱応 力に よ り，蒸着

膜 に き 裂が 生 じ た り，膜 の 剥離 が 危惧 され る ．

そ の た め温度 変 化 に 伴 う膜 の 損 傷 評価や適切な

製膜条 件の 決定 の た め に 高温下ある い は 温度変

化に伴 う膜の 応力測定技術 の 確立が要求 され る．

近 年，皮 膜 の 残 留 応 力測定 法 と し て X線応力測

定 が広 く採 用 され て い る． し か し，準安 定状態

の 高温時で の 測定は な されて も温度変化 中の 報

告例は な い ．

　 そ こ で 本 研 究 で は 動 的 応 力 測 定 が 可 能な 単
一

入 射法に よ る X 線 応 力測 定 法 に 着 目 し，β一

SiC膜 の 高 温 時あ る い は冷 却 時の 実応力測定技

術 の 確立 を 目標 と した ．そ の た め まず β
一SiC膜

の 測定 に 適 し た単一
入射法 に よる X 線応力測定

装置 を試作 し，誘 導 加熱 装置 と組み 合 わせた 温

度変 化 中 の 応 力測 定 シ ス テ ム を構築 し た．そ し

て 温 度変化 に 伴 っ た 高温 時 の fi　−Sic膜 の X 線 応

力定数 を求 め，強 制冷却 と自然 冷却時に お ける

X 線応力測定を行 っ た，
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Fig．2　Over　view 　of 　X −ray　stress　analyzer ．
2． 開 発 した シ ス テ ム

　 まず試 験片 の 温 度変 化 中 の 実応 力 測 定 シ ス

テ ム の 構築を行 っ た．そ の シ ス テ ム の 構成 図を

Fig．1に示す．本研 究で開 発した x 線応力測定装

置 は 単
一

入 射 法 を 採 用 し て お り，応 力 は 次 式 よ

り算出 で き る ，

・ … 識 ≡i髭 ・M ・・） 　 （1・

　 こ こ で K は X 線応 力定数 で あ る ．

　 2個 の 位 置 検 出型 比 例計数 管PSPC を用 い それ

らを 直 列接続す る こ とに よ り ＋ η ，
一
η 側 の 回

折強 度 曲線の 同時 計測を可能に し たた め ，測定

時 間 が 短 縮 で き る ．本 研究 の 試 験片 と し て は

130xlox2   の 黝 基 材 に β一sicを厚 さo、1 
で 全 面 をCVD 蒸着 し た もの を用 い た ，また あ

ら か じ め 応 力測定に 適 し た 回 折線 と特性X 線 を

検討 し Fe −K α 線 の β一Sic331 回 折 を用 い る こ と

と した， こ の 条件下 で の 応力測定時間は約 3秒

で あ る．試 験片 の 加 熱方 法 は誘導 加熱 装置 を用

い ， 試 験 片裏 面 か ら約 3〔  m 離れ た 位 置 に配 置

し た 誘 導 コ イ ル で 試験片を大気中 で 加熱 し た ．

な お 温度 測定 及び 温 度 制 御 は試 験 片上 面 の β一

SiC膜に PR 熱電対を貼 り付けて 行 っ た ．　 Fig．2に

開 発 し た X線 応 力測 定 装 置 と4点 曲 げ試 験機 の

外観図を示 す． β一Sic蒸着膜 の 高温 に お ける X

線応 力定数 を測定す る に は 既 知の 負荷応 力 を試

験片 に 与 える必 要が あ る，そこ で 耐 熱を考慮し

て 石英ガ ラ ス で 4 点 曲 げ試験機 を製作 した ．負

荷は端部 2 支点間に 重錘を積載する こ とにより，

中央 2 支 点 間 の 試験 片 上面 に 引 張 応 力 を 発 生 さ

せ ，応力測定す る方式で ある ．
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3． 高温時の β一Sic膜の x 線応力定数の 算出

　X 線応 力測 定は 式（1）に示す よ うに sinZψ値に

対する回折角2 θの 変化 率に 次 式に 示 す X線 応

力定数Kを乗 じて応 力 σ を算出する方法 で ある．

　K ・ −
2（1＋ V ）

・
論 側 ・

・（M ・・ノ… ） （・）

　 こ こ で K は ヤ ン グ率E ， ボア ソ ン 比 v と無ひ

ずみ状 態 の 回折角 θ ・に よ っ て 求め られ るが，E ，

v ， θ ・は温 度 に依存 し，高温 で の 応 力測 定に

は常温 の K を使用 す る こ とは で きな い ．そこ で

まず β一SiC粉末の 温度 変化 に 伴 う回折角の 変化

を測定 し た ，つ ぎに既 知の 応 力 を5種 類 試験片

に 負荷 し 600℃ か ら室準ま で の 各温度に お ける 2

θ ・， 2 θ ・を測 定 し，負荷応 力 に 対 す る ∂2 θ1∂

sin2ψ の 変 化 か ら x 線応 力定 数 の 算 出 を
・し た ．

測定条件をtable．1に 示す．算出 し た X 線応 力 定

数 の 変 化 をFig3 に 示す．そ の 結果 ，　 X 線応力定

数は温度 に 伴 っ て 絶対値が減少する こ とが あ き

らか に な っ た．

4． 冷却過 程の X線応力測定

　次 に測 定 した X 線応 力定 数 を用 い て ， 自然

冷却 時 と 強制冷 却時 の 実応力測定を行 っ た．そ

れ ぞれ の 冷却線図をFig．4に 示す．ま たそれ ぞれ

の 冷却中の β　SiC 膜 の 応 力変 化 をFig5 に 示 す ．

使用 した試験 片 の 初 期 残留応力は ・13MPa で 圧

縮で あ っ た．自然冷 却時 にお い て は応力が 冷却

に 伴 い 初期 残留 応力に近づ い た，こ れ は蒸着膜

と基 材 の 線膨張 係 数 の 違い に よる熱応力は発生

するが，蒸着膜 と基材の 温度 差 に よる熱応力は

小 さい と考え られ るた め応力が 圧 縮側に 変 化 し

た と判 断 で きる ．一
方 ， 強 制冷 却 で は応力が冷

却 に 伴 っ て 引張 応力側 へ 増加 し て い る．強 制冷

却 に お け る 熱応 力 は蒸着膜 と基材 の 温度差 に よ

る 熱応力 が発生 し ， 線膨 張 係数 の 差に よ る熱応

力 に加算 されて い る と判断 で きる．また強制冷

却後 に 十 分放置 し 応 力測定 した と こ ろ初期残留

応力 とほ とん ど相違は なか っ た．

5． 結 言

　本研究で は CVD 蒸着 した β一Sic膜 の 温度変化

中 の 測定 が 可能 な 測定 シ ス テ ム を開発 し 従来 で

は測定で きなか っ た冷却 中の 動的 X 線応力測定

を した、そ して そ の 結果 よ り膜の 損傷評価 に お

い て は本 研 究 で 提案 し海よ うな 加熱冷却中に お

ける膜 の 応力評価が 必要 で あり ， 冷却後に 静 的

に残留応 力測定 を行 っ て も加熱 冷却中における

応 力評価には不 十 分であ る こ とが わか っ た ．

Table．　l　Condision　of 　X −ray　stress 　analysis

Me ζhod SEr 　MethodK 　fiher Mn

Chamct α i5dc　X−myFeK α Osciladon　width7mm

Diff隔 c監i。叩 lane 331 1nck  nt 跏 91eΨ035
°

Tube　vol 惚 ge　and 　cur 爬 n30KV ．10mA
Ψan即e 20．65°

49．35°1rradiated　a 【ea 　　　　　　 φ3mm
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Fig．3Change　of 　stress 　constant 　of　p−SiC　delx）sited．
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Fig．4　Cooling　curves 　of β一SiC　deposi図 ・
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Fig．5　Change　Qf　smesses 　in　each 　cooling．
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