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338 Si3N41SiC複合セ ラ ミ ッ ク ス の 繰返 し応力下

　　　　　　　にお け るき裂治癒挙動
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　　　　　　　　　 1 緒　　　言

　セ ラ ミッ ク ス は 耐熱性，耐食性および耐摩耗性 に優 れ

た特 性 を有して お り，ガス タービ ン や エ ン ジ ン 部品など，

高温 環境中に お ける 構造部材 と し て 大 き な期待 が 寄せ ら

れ て い る，しか しなが ら ，
セ ラ ミ ッ ク ス は靭性iが低 い た

め に 欠 陥感受性 が 高 く，加 工 時や使用 中に き裂が発 生 し

た場合 に は，大幅に 信頼性 が低下す る可 能性 が ある，窒

化 ケ イ 素をは じ め と した い くつ か の セ ラ ミ ッ ク ス に は，

自 己 き裂治 癒 能 力 を 示 す こ とが 知 られ て い る が，こ の 現

象 を利用 し て 使 用 中 に 生 じた き 裂 を使 用 中 に治 癒 す る こ

とが で きれ ば ， 低靱性とい うセ ラ ミッ ク ス の 欠点を克服

し，信 頼性 を 大幅に 向上 させ る こ とが で きる．著者 らは

こ れ ま で に，主 と して 無 応 力 下 に お け る き裂治癒 に 関 し

て研 究 して きたが，き裂治癒能 力 が優れ た材料で は，
一

定応 力 下 の み な らず，5Hz 程度 の 繰返 し応力下に お い て

もき裂 を完 全 に 治 癒 で き る こ とが 示 され て い る
L）・2）．そ

こ で 本研究で は 使用 環境を想定 し， 供試材 に き裂治癒能

力が 優れ た Si
コ
N4tSic 複合 セ ラ ミッ ク ス を 用 い て ， （a）繰

返 し応力 下 で き裂治癒を行 っ た試験片 の ，き裂治癒可能

な繰返 し 応力（σ m 、w ）の 範囲お よ び（b）き裂治癒温 度 に お

け る繰返 し疲労強度特性の 調 査 を行 っ た，

　　　　　　 2　供試材お よび実験方法

　使 用 した 材 料 は 窒化 ケ イ 素（Si3N4）と炭化 ケ イ 素 〔Sic）

の 複 合 セ ラ ミ ッ ク ス で あ る．Sic粉末 の 添加 量は Si3N，

に 対 し て 20wt．％ と した，焼結助剤 と して，　 Si3N4と Sic

の 混 合粉末に 対 し て ，Y20 コ を 8wt．％ 添加 した．1800 ℃，

2 時間 ， 窒素ガ ス 雰囲気中，35MPa の ホ ッ トプ レ ス に よ

り焼結体を製作 し，得 られ た 焼結体 か ら寸 法 が 3× 4×

20mm の 試験片を切 り出 した，試験片表 面 に は鏡面 研磨

を施 し，ビ ッ カ
ー

ス 圧子 に よ り試 験片の 引張 面 中央部 に

長 さ（2c）が 約 100μ m の 表面 き裂を導入 した．

　研 究（a）で は ，1000℃ お よ び 1200℃ の 大気中に お い て ，

最大負荷応力が σ　m 、x．、p
＝O，

210，300 お よ び 350MPa の 繰

返 し曲げ応力下で き裂治癒を 行 っ た．応力比は R；O．2，

周 波数 は f≡5Hz で あ る，ま た，研 究（b）で は，900〜1200℃

の 大気中に おい て ，最大負荷応力 σ
麟 、p

＝210MPa，応力

比 R ＝0．2 お よび 周 波数 f＝5Hz の 繰 返 し 曲 げ応 力 下 で き 裂

治 癒 を行 っ た．こ こ で ，最大負荷応力 210MPa は，予 き

裂材 の 室温 に お ける 疲労限度 に 相 当す る
コ），き裂 治 癒 は，

無応 力 下 で 容易 に き裂治癒 が生 じ る こ と を防 ぐた め，繰

返 し応力を負荷 し た 後，電気炉 を 昇温 させ た ．き裂治癒

を行 っ た後，室 温 お よ び そ れ ぞ れ の き 裂治 癒温 度 で 曲げ

試験を行 っ た．続い て ，き裂治癒温 度 に お い て，繰返 し

疲労 試験 を行 っ た．き裂治癒，曲げ試験および疲労試験

の 負荷形 式 は ，全 て ス パ ン 長 さ 16mm の 三 点 曲 げ と した．

繰返 し疲労試 験 は，応力比 R−0．2 お よ び周 nv数　frsHz で

行 っ た，

　　　　　　　3　実験結果 お よび 考察

3．1　 き裂治癒可能 な 繰返 し応力

　き裂治 癒可 能な繰 返 し応力（σ
職 、ρ）の 範 囲 を 調査 す る

た め，1000℃ お よび 1200℃ で σ　m。．，、p を 変化 させ て き裂治

癒を行 っ た 後，室温 で 3 点 曲 げ試 験 を 行 っ た．そ の 結果

を Fig，1に示す、Fig．1にお い て ●，◆ 印 は そ れ ぞ れ 1000℃

お よび 1200℃ き裂治癒材 の 室温曲げ強度 を 示 して い る．

1000℃ お よ び 1200℃ き裂治癒材 に お い て，無応力下〔σ

m 、x．、p
＝OMPa ）で 治 癒 した 試 験 片 と σ

　m ，x、、p が 300MPa ま で の

繰返 し応力 下 で 治癒 した 試 験 片 の 室 温 曲げ強 度 は 十 分高

い 値 を示 し た が，σ　m 、x，、p が 350MPa に な る と，7 本 中 3

本 が破 断 し ， 1000℃き裂治癒材 は 強度が低下 した．し た

が っ て ，1000℃ お よび 1200℃ で き裂治癒を行 う際，完全

に 治 癒 可 能 な 繰返 し応力は σ 　msx ．。p
＝300MPa で あ る こ と

が わ か る．こ こ で ，o 　max ．ap
＝300MPa は，△ 印で 示 され た
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Fig．1　Effect　of　the　applied　stress 　during　crack −healing　on 　the

　　　bending　strength 　at　room 　temperature ．
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き裂材の 曲 げ強度 （約 400MPa ）の 約 75％ で ある ．以 上の

こ とか ら，非常に 高 い 応 力 で もき裂治癒 が で きる，また，
σ m 、．、ザ 300MPa が 作 用 し た 場合 の 半 だ 円 き裂前縁 に お

け る応力拡大係 数 の 最 大 値 Kma．を き裂治癒 可 能な応力

拡大係数 とす る．Newman −Raju の 解
4）
よ り Km

。x を 計算 し

た結果，Km。．＝ 2．6MPa ・miM と 得 られ た ．

3．2　繰 返 し 疲労強 度特性

　 900〜1200℃ で き裂治癒を行 っ た後，それ ぞ れ の き裂治

癒温 度に お い て 三 点曲げ試験 お よび 繰返 し疲 労試 験 を行

っ た，そ の 結果を Fig．2 に示 す ．本 研 究 で は ，106回 の 負

荷 に お い て 破 断 しな か っ た 応 力 を繰 返 し疲労 限度 と 定義

し た．Fig．2 に お い て ，● 印 で 示 した き裂治癒材 の そ れ ぞ

れ の 治癒 温度に お け る 曲 げ強度は，平滑材（○印）の 室 温

にお け る曲 げ強度 と同程度 で ある．口 印で 示 した 繰返 し

疲労限度 は，550〜7eOMPa 程度で あ り，こ れ らの 値 は 治

癒材の 治癒温 度 に お け る 曲げ強度 の 平均値の 約 67〜86％

に 相当す る ，した が っ て ，90〔）一・1200℃ の 応 力 下 で の き裂

治癒材は，そ れ ぞれ の き裂治癒 温度 にお い て 高い 繰返 し

疲労限度 を示 し て い る こ とが わ か る，ま た，■ 印で 示 し

た疲労試験に お い て 非破 断 で あ っ た試 験片 の 治癒 温 度に

お ける 曲げ強度 は，疲 労試 験前の 治癒材 の 曲 げ強度 とほ

ぼ同程度 で あ る こ と か ら，疲労試 験中に 顕著 な き裂伝播

が 生 じな か っ た こ とを示 唆 し て い る，

　 こ の ように 繰 返 し疲 労 限度 が 高 くなっ た原 因 にっ い て

考察す る．3」 で も述べ た よ うに，100μ m の 予き裂は，

1000℃ お よ び 1200℃ に お い て，300MPa の 繰返 し応力 下

に お い て も完全 に 治癒 で き る．そ こ で，3．置 で求 め た応

力拡大係数 の 最大値 Km。、を用 い て ，繰返 し疲 労 限度に相
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当す る繰 返 し応力下 で 治癒で き る き裂 長 さ を推定 した，

き 裂 形 状 は ア ス ペ ク ト比 が 0．9 の 半 だ 円 と仮 定 し，
Kma．・・2．6MPa ・

mtn と σ m 、K，ap
・・550 〜700MPa を Newman ・RajU

の 解 に 代 入 し ，表 面 き 裂 長 さ を 計 算 し た と こ ろ，

2c＝ 18−30 μ m で あ っ た．こ の き裂長 さ は，本研究で 用い

た Si3N4の 平均結晶粒径（0，4 μ m ）よ りもか な り大きい ．以

上の こ とか ら， 繰返 し疲労限度 が か な り高い 値 とな っ た

理 由 と して ，繰返 し疲労試験中に 発 生 した 2c＝30 μ m 程

度 ま で の 表面 き裂 が 治癒 され て い る こ とが 考え られ る，

　　　　　　　　 4　結　　　言

　き 裂治癒能 力 が 優れ た Si3N4／Sic 複合 セ ラ ミ ッ ク ス の

き裂 治 癒 可能 な 繰返 し応力（σ m 、．．、p）の 範 囲 お よ び き裂治

癒温 度 に お け る繰 返 し疲労強度特性を明 らか にす る た め，
高 温 の 繰返 し応力下に お い て き裂治癒 を 行 い ，室 温 お よ

び それぞれ の き裂治癒温 度 で 三 点曲げ試 験 ，繰返 し疲労

試験 を行 っ た，

）1

）2

）3

1000℃ お よび 1200℃ で 最大 負荷応力を変化 させ

て き裂治癒を行 っ た 試験片の 室 温 曲げ強度 は ， 繰

返 し応力 σ m 、x．、p が 350MPa に な る と，強 度低 下 お

よ び昇温過程 にお け る破断が 起 き た こ と か ら，完

全 に 治癒可 能 な繰 返 し応 力 は σ m 、x．、p
＝300MPa で

ある こ とが わ か る．

geo〜1200℃ の 繰 返 し応力 下 に お い て き裂治癒 を

行 っ た試 験 片 の ，そ れ ぞれ の 治癒温 度 に お ける繰

返 し疲労 限度 は，そ れ ぞ れ の 治癒温 度 に お け る 曲

げ強度と比較 す る と ， 非常 に高 い 値 を 示 して い る，

りの 結果 を用 い て，繰返 し疲労限度 に つ い て 考察

した と こ ろ，繰 返 し 疲労限度 が か な り高 い 値 と な

っ た 理 由 と して ，繰 返 し疲 労 試 験 中 に も 2c＝30 μ

m 程 度 ま で の 表 面 き裂が 治 癒 され て い る こ とが考

え られ る．
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Fig．2　 Summary 　of 　the　experimental 　 results 　 on 　 crack ・healed

　　 specimens 　tested　at　each　heating　temperature、
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