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　　　　　　　 1　緒　　 言

　前報で は 直接窒化 法で 作製 した 窒化 ケイ素を粉砕 した主剤

を使用 してホ ッ トプレス 法で独 自に作製した窒化ケイ素セ ラ

ミッ クス の 高溜 鍍 盤 や 高摺 鍍 1調 生に関す る黠 を行

っ た
1 〕

。

　本研 究で は、主 剤の 粉末だけ を変化させ、イ ミ ド熱分解法
2｝

で作製した緻密な主剤を使用 して、ホ ッ トプ レ ス 法でモ ノ リ

シ ッ ク窒化 ケイ 素 を独 自に作 製 した 。 その 強度特 性お よび強

度信頼 性に及 ぼす試 験 温度 と主剤 の 影響につ い て 報告す る。

また 、 市販の ガス 圧焼結窒化ケイ 素の 結果 とも比較対照 して

い る。

　 2　 モ ノ リシ ッ ク窒化ケイ素の作製と実験方法

　図 1は、独自に作製 したモ ノ リシ ッ ク窒化ケイ素の製造プ

ロ セ ス
．
の フ ロ

ーチ ャ
ートで ある。昨年報告 した主剤は、電気

化学工 業製窒化ケイ素 粉末 （SN−9FW，α 化率 91％）で あ っ た

が、本 研究 の主剤は、宇部興産 製窒化ケイ 素粉末 （SN−EIO，

α 化率 95％） で あ る。図 1 に示 すよ うに、助剤、混 合方法、

成形方法、焼結 条件 等の 製造プ ロ セ ス はほぼ同一条 件で ある。

図 2 は焼結前の グ リーン （白い 豆腐の よ うに見える）と焼結

後の 焼結体の 例で あ る。

　作製 した角型の 焼結体か ら試験 片の 採取位置を把握 しなが

らプ レ ス 方向が板厚方向にな るよ うに試 験体を採取 した 。 標

準の 研削加工条件に従い
3｝
、JISI601に準じた厚 さ3± 〔｝．　05、

幅 4±e．　05、長 さ40±0，5mm （以下 JIS試験片と呼ぶ）の 試

験片に 仕上げた。強 度評価面は試 験片長手方 向に ＃800砥 石 で

最終的 に 仕上げ られて い る。 負荷速度も JIS と同一
の 0，5

tmVmin で 、室温強度 は島津 製オ ートグ ラフ （AeSOOOB ） を用
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い 、高温 弓鍍 は電気 油圧サーボ式疲労試験機に 高温炉を組み

合わせた試 験機で 評価 した。なお、詳細な焼結方法や試験片

作製、高温 強度評価方法につ い て は昨年の 報告
O

に記述して

い る。

　　　　 3　強度特性評価結果お よび考察

　図 4 は、昨年 報告 した電気化学工業製の 主剤 （SN−9FVV）の

結果 を再掲 してお り、強度信頼性 に及 ぼす試験温度の 影響を

ワイ ブル 確 率紙 に ま とめ てい る。 図 5 は、宇部興産製の 主剤

（SN
−EIO） を用 い て 作 製した窒化ケイ素 の 結果で あ る。窒化

ケイ 素開発 の 目標 と比 較の 便宜 の た めにい ずれ も市販の ガス

圧焼結材 の 結果 も示 してい る。 オープン マ
ークは室温、ハ

ー

フ ソ リ ッ ドマ
ー

クが 1000QC 、ソ リッ ドマ
ークが 120

0℃の結果 を示 してい る。製造 プ ロ セ ス はほぼ同
一

であるが、
主剤の影響が明らか に認め られ、宇音嶼 産製の主剤を用い た
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本年の 結果の 方が室温 か ら高温まで 強度が著しく高い
。

　強度信頼性 （ワイ ブル 係数m 値で 評価する）は 室 温と 100

0℃では本年の 宇部興産製の 主剤の 方 が優れてい るか、ほぼ 同

等の 結果であるが、1200 ℃では電 気化 学工業製の 主剤の 方

が良い結果になっ てい る。こ の 研 究の 目標 に して きた市販の ガ

ス 圧焼結材 との 比較で は、本年の 結果 は、室温で はほ ぼ匹敵す

る 結果で あるが、1000 ℃、1200 ℃の 強度は 明 らかに著

し く凌駕 して い る。特に、1200 ℃の 強度は、市販のガ ス圧

焼結材の 1000 ℃の 結果よ り明 らか に高い結果が え られ たb

強度信續性に 関して は室温 か ら 1200 ℃ まで市販の ガス 圧 焼

結材よ りまだ少 し劣っ て い る。

　こ の 強度特性にお ける主剤の大きな違い は、主剤の 製造プ ロ

セ ス （宇部製 ；イ ミ ド熱分解法、電 気化学工業製 ；直接窒化法）

に 由来す る平均粒径、粒 径分布、含まれる不純物量の 違い によ

ると考えて い る。弓鍍 は評価温度が 高温度になるほ ど低下 して

い るが、強度信頼 性は 逆に 向上 した結果餅 尋られ て い る。試験

温度の 上昇に伴っ て 強 度信 頼性 が向上す る 理 由は 、試験温度が

高くなる に伴い 主剤を繋ぎ留めて い る助 剤が至 る所 で軟化 し、
強度評価面の 欠陥が増加 し、その 結果弓鍍 が 均

一
化す るため と

考えて い る。

　図 5は、縦軸に強 度、横軸に試験鰛度を取 っ て、両主剤の 焼

結体と市販の ガス 圧焼結材の結果を再整理 した結果である。 室

温、1000 ℃、1200 ℃は平均強度 とデ
ー

タの 上下界だけ

を示 し、800 ℃ と1300 ℃の結果は試験 した数が少ない の

で、その まま生デ
ー

タ を示 して、鍮 帰度の 影響を見て い る。
1000 ℃ の試験温度で の 強度を比較する と、電気化学工業製
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　の 主剤を用 い た焼結体 と市販の ガス 圧 焼結材の 結果 は ほ ぼ等

しい 。稽 嶼 礫 の ま劃 を用 い た嫐 の 黻 は 明らか に 2

　0　OMPa程度高 い 。1200 ℃ で も宇部興産製の 主剤を用い た

　焼結体 の 弓鍍 は約 200MPa 電気化学工 業製の 場合よ り高い。

　 1300 ℃ では両主剤の 強度は大きく低下するが、宇部興産

製の 主剤の 場合は まだ 500MPa の 強度を保 持 してい る。 なお、
1300 ℃ の 荷重変位線図には 明瞭な非線形挙動が現 瓦、粒 界

部分の ガラス 質が軟化 した こ とを確認したの で、2 本だけで試

験を終了 した。

　　　　　　　　　5　結　　言

　宇部 興産製 の 主剤 （SN−EIO） を用 い て、独自に 作製 した ホ

ッ トプ レ ス 製窒化 ケイ 素に つ い て 、そ の 強度特 陸に 及 ぼす試

験温度 の 影響を調べ た。昨年度の 結果 と比較す るこ とで主剤

の 影 響につ い て も調べ た。得 られ た結果を以 下に 要約する。

（1）弓鍍 、強度信頼性に及ぼす主剤の影響は著 しい。イ ミ

ド熱 分解法で作製した 主剤の 方が直接窒化法の 主剤よ り強度

特性は優れ てい る。

（2）強度特性に及ぼす試験温度の影響も顕著で、1200 ℃

を境に して 高温側の 強度の 低下 が著 しい 。一
方、強 度信頼性

は 試験温度 の上昇に伴い 向上す る。

（3 ）高温 強度特性が 市販 の ガ ス 圧 焼 結窒化 ケイ 素 （ 

ec−141） を凌駕す る窒化 ケイ 素焼結体が ホ ッ トプ レ ス 法で 作

製で きた．

　なお、本研 究は 日本学術振興会、未来開拓学術振興事業研究

プ ロ ジ ェ ク ト 「超 強度 ・高信 頼性 ・
巨視融合技術1 （97R1201）

の 助成の 下で行っ た。　 また、帝京大学理 工 学部の青木　剛君

には卒業研究と して協力され たこ とを付記 し、謝意を表 します。
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