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1．緒 言

　 セ ラ ミ ッ ク ス は 先 端 技 術 に お け る 課 題 を 解決す る た

め き わ め て 有 望 な 材 料 と 考 え ら れ て お り、そ の 破 壊 じ　
’

ん 性 恒 を 正 確 に 評 価 す る こ と は 重 要 で あ る。最 近 の 報

告 で は セ ラ ミ ッ ク ス の よ う な 脆 い 材 料 の 破 壊 じん 性 値

を 求 め る 場 合 で も 疲 労 予 き 裂 の 導 入 が 必 要 で あ る こ と

が 強 調 さ れ て い る
tl ・2 〕。 し か し セ ラ ミ ッ ク ス は 疲 労 き

裂伝ぱ の 速度 の 応力感受性 が 非常 に 大 き く 予 き 裂 の 導

入 が 困 難 で あ り、金 属 材 料 に 用 い ら れ て い る 通 常 の 方

法 で は、所 定 の 疲 労 予 き 裂 を 安 定 に 導 入 す る た め に
一

週間以 上 の 長時間 を 要 す る。ま た セ ラ ミ ッ ク ス の 疲労

き裂 の 測 定 に は、読 み 取 り 顕 微 鏡 を 用 い る 場 合 が 多 く、

疲労 き 裂長 さ の 測定 に 多大 な 労力 を 要 す る。

　 そ こ で 脆 い セ ラ ミ ッ ク ス に 効 率 よ く疲 労 予 き 裂 を 導

入 す る た め、疲 労 き 裂 伝 ば を 抑 制 す る 機 構 を 考案 し 予

き裂 の 導 入 を 行 な っ た 。 ま た 目 視 に よ る疲 労 き 裂 長 さ

測 定 に 加 え て ア コ ー
ス テ ッ ク エ ミ ッ シ ョ ン 法

（ 3“6 ，

お よ

び セ ラ ミ ッ ク ス

1
に 導 電 体の 蒸着膜 を 施 し た ポ テ ン シ V

ル ド ロ ッ プ 法 C6 ）

に よ る 疲 労 き 裂 長 さ の 検 出、自動 測 定

を 試 み た。こ の よ う に して 疲 労 予 き裂 を導 人 し た 試 験

片 か ら破 壊 じん 性 値 を 評 価 し、評 価 に 及 ぼ す 疲 労 予 き

裂 の 効 果 を 検討 し た。さ ら に 破断 面 に つ い て フ ラ ク ト

グ ラ フ ィ
ー

に よ る 検 討 を 行 な っ だ。

2 ．供 試 材 お よび 実 験 方 法

　 実 験 に 用 い た セ ラ ミ ッ ク ス は 市 販 の ア ル ミ ナ

（A1203 ） お よ び ス テ ア タ イ ト （MgOSiO2 ） の

2 種 類 で あ る。試 験片 は ASTM − E399 に 準 じ た

厚 さ 12mm の CT 試験片 で あ り、切欠先端の 曲率半

径 は 約 100 μ m で あ る （図 1 ）。

　 疲 労 予 き 裂 の 導 入 は 電 気 油 圧 式 疲 労 試 験 機 を 用 い 荷

重 条 件 ： 応 力 比 0 ．5 、繰 り 返 し 速 度 20Hz ，で 行 な

っ た。疲 労 き裂 長 さ は 読 み 取 り顕 微 鏡、ア コ ー
ス テ ッ

ク エ ミ ッ シ ョ ン お よ び 試験片表面 に カ
ーボ ン 蒸 着 を絶

し 定 電 流 を 流 し た ボ テ ン シ ャ ル ドロ ッ プ 法 に よ っ て 測

定 した。 き 裂 長 さ 測 定 の ブ ロ ッ ク 図 を 図 2 に 示 す。

　 疲 労 き裂 伝 ぱ を 抑 制 す る 海 め CT 試 験 片 の リ ガ メ ン

ト部分 に ク ラ ン プ に よ っ て 圧縮応力 を 与 え た。与 え る

圧 縮 応 力 は ク ラ ン プ に 張 り 付 け ら れ た ひ ず み ゲ
ー

ヅ よ

り制 御 し た。

　 破 壊 じ ん 性 試 験 は イ ．ン ス トロ ン 型 試験機 を 用 い、引

張 速 度 0 ．05mm ／ min ．で 行 な っ た。

　 破 面 観 察 は 破 面 に 金 蒸 着 を 施 し て SEM に よ り行 な

っ た。
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図 1　 試験 片 形 状

図 2 　 き 裂 長 さ 測 定 ブ ロ ッ ク 図

3 ．実 験 結 果 お よび 考 察

3 ． 1 ．ア コ
ー

ス デ ッ ク エ ミ ッ シ ョ ン 法 と 疲 労 き 裂 伝

ば の 関 係

　 疲 労 予 き 裂 導 入 中、試 験 片 に 取 り 付 け られ た AE セ

ン サ ーか ら AE イ ベ ン トを 記録 し た。図 3 に は
一

例 と

し て 7 ．5MPa の 圧 縮 応 力 を リ ガ メ ン ト部 分 に 受 け る

ス テ ア タ イ トの 場 合 を 示 す。 き 裂 長 ざ の 増 加 が 観 察 さ

れ る 前 後 で は AE イ ベ ン ト は 急 激 に 増 加 し て お り、　 A

E イベ ン トの 増 加 は き 裂 先 端 部 分 で 新 た な き裂 が 発生

し て い る こ と を 定 性 的 に 表 わ して い る e セ ラ ミ ッ ク の

破 壊 じ ん 性 試験 の た め の 疲 労 き 裂 導 入 に は ア コ ー
ス テ

ッ ク エ ミ ッ シ ョ ン 法 は 有 効 で あ っ た。
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図 3 　 AE イ ベ ン ト と疲 労 き裂 伝 ぱ の 関係

3 ． 2 ．蒸 着 膜 に よ る ポ テ ン シ ャ ル ドロ ッ プ 法

　 図 4 は 繰 り返 し 数 の 増 加 に と も な う カ ーボ ン 蒸 着膜

の 電 圧 変 化 と 読 み 取 り顕微鏡 に よ っ て 測 定 し 拒 疲 労 き

裂 長 さ の 変 化 を 示 して い る。電 圧 は 疲 労 き 裂 長 さ の 増

加 と と も に
一

義 的 tt増 加 し て お り、セ ラ ミ ッ ク ス の き

裂 長 さ 測 定 に 導 電 体 蒸 着 膜 を 施 す こ と に よ る ポ デ ン シ

ヤ ル ド ロ ッ プ 法 が 適応 で き る。図 5 は ア ナ コ ン ベ ーバ

に よ っ て 作 製 し た 校 正 曲 線 と 図 4 の 実 測 値 を 比較 し た

も の で あ る。ア ナ コ ン ベ ーバ の 校 正 値 に く らべ て セ ラ

ミ ッ ク に 蒸 着 し た カ
ー

ボ ン 蒸 着 膜 に よ る 実 験 値 は、約

10 ％ 大 き い 。 こ れ は お も に セ ラ ミ ッ ク ス の 疲 労 き 裂

先 端 の マ イ ク ロ ク ラ ッ ク の 効 果 の 彪 め と 考 え ら れ る。
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　図 4 　測 定 電 圧 と き裂 長 さ の 関 係
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　 図 5　 校正 曲 線 と 実 測 値 の 比較

3 ． 3 ．疲 労 き 裂 伝 ぱ 速 度 に 及 ぼ す リ ガ メ ン ト圧 縮 の

効 果

　 セ ラ ミ ッ ク ス は リ ガ メ ン トに 圧 縮 応 力 を 与 え な い で

疲 労 試 験 を 行 な っ た 場 合、 Paris 式 に お け る 指 数

が 大 き kh　taめ △ K の わ ず か の 増 加 に よ っ て 急 速 に き 裂

が 伝 播 し破 断 に 至 っ て し ま う （図 6 の 実線）。 こ れ に

対 し図 6 の 点線 は 2 種類 の 圧 縮 応 力 を リガ メ ン トに 与

え、疲 労 き 裂 の 伝 ぱ を 抑 制 し た 結 果 で あ る。 2MPa

の 圧 縮 応 力 を リ ガ メ ン トに 与 え 抱 場 合、疲 労 き 裂 伝 ぱ

速 度 は．圧 縮 応 力 を 与 え な い 場 合 の よ う な 急速 な 上 昇

は な く、△ K の 増加 と と も に 緩 や か に 増 加 し 海 。 そ し

て 所 定 の 疲 労 予 き 裂 を 導 入 す る の に 要 し た 繰 り返 し数

は お よ そ 106 回 で、比 較 的 短 時 間 で 疲 労 予 き 裂 を導 入

す る こ と が で き 炬。一方 3 。5MPa の 圧 縮 応 力 を 与 え

た 場合、疲労 き 裂 伝 ぱ 速 度 は あ る疲 労 き裂 長 さ を 過 ぎ

る と 減 少 し姶 め △ K ＝0 ．55MPav
厂

m 以 上 で は 約 5

× 106 回 の 繰 り返 し を加 え て も き 裂 進展 は 観察 さ れ な

か っ た。
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図 6 　 リ ガ メ ン ト圧縮 応 力 と伝 ぱ 速 度 の 関 係

3 ．4 ．破 壊 じ ん 性 値 評 価 に 及 ぼ す 疲 労 予 き 裂 の 影 響

　 ア ル ミ ナ お よ び ス テ ア タ イ トの 疲 労 予 き 裂 を 導 入 し

た試 験 片 と 導 入 し て い な い 試 験 片 で 求 め ら れ だ 破 壊 じ

ん 性 値 の 比 較 を 表 1 に 示 す 。 疲 労 予 き 裂 を 導 入 し て い

な い 試 験 片 か ら 評 価 し 彪 破壊 じ ん 性 値 は、切 欠 半 径 が

100 μ m と 鋭 い に も か か わ ら ず ア ル ミ ナ、 ス テ ア タ

イ トと も に 疲労予 き 裂 を 導入 さ れ た も の よ り も 20 ％

ほ ど 高 い 埴 を 示 し た 。 こ の 結 果 よ り セ ラ ミ ッ ク ス の よ

う な 脆 い 材 料 の 破 壊 じ ん 性 値 の 評 価 に も 疲 労 予 き 裂 の

導 入 が 必 要 で あ る こ と が 確 認 さ れ た。

　 圧縮応力 に よ り疲労 き 裂 の 急激 な 成長 を 抑 制 し安定

な 予 き裂 を 得 る こ と が で き た が、こ れ が 破 壊 じ ん 性 値

評 価 に 影 響 し な い こ と を 確 認 す る 必 要 が あ る。表 1 の
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実験結 果 に よ れ ば 圧 縮応力 が 異 な っ て も 破 壊 じ ん 性 値

は ア ル ミ ナ、ス テ ア タ イ ト と も に ほ と ん ど 同 じ 値 で あ

っ た。実 験 さ れ 遊 範 囲 で リ ガ メ ン トに 与 え た 圧 縮 応 力

は 破 壊 じ ん 性 値 評 価 に 影 響 を 及 ぼ さ な か っ た。

表 1　破 壊 じ ん 性 値 評 価 に 及 ぼ す 疲 労 予 き 裂 の 影 響

A ［203

fati3ue一ρrecracked

as 一卩「臼crackedCo

叩 ression

s もress （2．0物 〉

CG叩 ression

stress （3．5門Pa）

TDU8hoess（M％ fm） 2 ．95 2 ．45 2 ．47

MgOS102
松 tigu邑一precracked

as ’卩「  racked

⊂o叩 ressiDn

stre ＄s （5．0回Pa）
Co鬨lprcssion
stress （7．5hPa）

Tou呂hn∈ss （月P評 m） 2 ．24 1．86 1．86

3 ．4 ．フ ラ ク トグ ラ フ ィ
ー

　 考 案 し た 疲労 予 き 裂 導 入 法 が 及 ぼ す 影 響 を 調 べ る た

め、用 い ら れ た ス テ ア タ イ ト、ア ル ミ ナ と も に 破 壊 じ

ん 性 試 験 後、破 面 観 察 を行 な っ だ。破 壊 じ ん 性 試 験 中

に 破 断 した 領 域 は．疲 労 予 き 裂 の 有 無 に か か わ ら ず 凹

凸 の な い 無 特 徴 な 様 相 を 呈 し て い た が、圧 縮 応 力 下 で

疲 労 き 裂伝播 し た 領 域 は、凹 凸 に 富 ん で い た。一例 と

して 5 ．OMPa の 圧 縮応力 を リ ガ メ ン ト に 受 け て 疲労

予 き裂 を 導 入 さ れ た ス テ ア タ イ トの 破 断 面 の SEM 写

真 を 図 7 に 示 す 。

　 図 7 （a ） は 疲 労 き 裂 伝 ぱ 領 域 と 破 壊 じ ん 性 試 験 に

よ る破断領域の 境界付近 で、疲労 き 裂 伝 ぱ 領 域 は 凹 凸 ．

が 激 し く無 数 の 微 小 空 洞 が 表 面 に 現 わ れ て い る の に 対

し 破 壊 じん 性 試 験 に よ る 破 断 領 域 は 凹 凸 が な く 表 面 に

現 わ れ て い る微 小 空 洞 も ま ば ら で あ る。

　 圧 縮 応 力 を 与 え な か っ た た め 急 速 に 疲 労 き 裂 伝 ぱ し

破 壊 し た 疲 労 破 面 で は こ の よ う な 激 し い 凹 凸 は 観 察 さ

れ な か っ ta。凹 凸 に 冨 ん だ 疲 労 破 面 の 形成 は、 リ ガ メ

ン トに 与 え た 圧 縮 応 力 の た め に 見 か け の △ K よ り も 低

い 実 効 △ K で 疲 労 き 裂 が セ ラ ミ ・ン ク ス 中 の 微 小 空 洞 を

ぬ っ て 伝 ば し た た め と考 え られ る （図 7 （b ））。

4 ．結 言 　 　 　 1

（1 ）考案 し た 疲 労予 き 裂 導 入 法 に よ り セ ラ ミ ッ ク ス

に 安 定 し た 疲労 予 き 裂 の 導 入 が 可能 で あ っ た 。

（2・） ア コ ー
ス テ ッ ク エ ミ ッ シ ョ ン 法 お よ び セ ラ ミ ッ

ク ス 表面 に 蒸 看 膜 を施 し た ポ テ ン シ ャ ル ド ロ ッ プ 法 は

セ ラ ミ ッ ク ス の 疲 労 き 裂 発 生 の 検 出、疲 労 き 裂 長 さ の

測 定 に 有 効 な 方 法 で あ っ た。

図 7 　 フ ラ ク トグ ラ フ ィ
ー

（3 ＞ 疲 労 予 き裂 を 導 入 し て い な い 試 験 片 は 疲 労 予 き

裂 を 導 入 し た 試験片
．
よ り も 過大 に 破壊 じ ん 性恒 を 評 価

す る。セ ラ ミ ッ ク ス の 破 壊 じ ん 性 値 評 価 に も疲 労 予 き

裂 の 導 人 が 必 要 で あ る こ と が 確 認 さ れ た。

（4 ） 安 定 な 疲 労 予 き 裂 導 入 の た め に リ ガ メ ン トに 与

え た 圧 縮 応 力 は セ ラ ミ ッ ク ス の 破 壊 じん 性 値 の 評 価 に

影響 を 及 ぼ さ な い。

（5 ） 破 壊 じん 性 試 験 に よ っ て 生 じ た 破 断 面 は 疲 労 予

き 裂 の 有 無 に か か わ らず 凹 凸 の な い

．
形 態 で あ っ た が、

リガ メ ン トに 与 え ら れ た 圧 縮 応 力 の t2め 伝 ぱ を 抑 制 さ

れ た 疲 労 破 面 は 空 洞 を ぬ っ た 凹 凸 に 富 ん で い た。
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