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333 セ ラ ミ ッ ク ス 用共振式疲労試験機 の 試作 とア ル ミ ナ の 高温疲 労 強度
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　 　 　 　 　 　 　 　 　 1 ．は じめ に

　 セ ラ ミ ッ ク ス が 高 温 用 機 械 材 料 と し て 注 霞 さ れ ，高

温 下 に お け る 強 度 を 把 握 す る こ と の 必 要 性 が 強 く求 め

ら れ て い る ．しか しセ ラ ミ ッ ク ス の 高 温 強 度 デ ー
タ は

金 属 材 料 の そ れ と 較 べ て 極 め て 少 な い の が 現 状 で あ る ．

こ の 理 由 と し て 1000 ℃ 以 上 の 高 温 試 験 環 境 を 実 現 す る

こ と が 容 易 で な い こ と，正 確 な 材 料 特 性 を 得 る た め の

精 度 の 高 い 試 験 片 チ ャ ッ キ ン グ が 難 し い こ と な ど の 問

題 点 が 挙 げ ら れ る．

　本 研 究 で は こ れ ら の 問 題 点 を 解 決 す べ くセ ラ ミ ッ ク

ス 試 験 片 用 の 加 熱 方 法 と 安 定 し た 負 荷 方 法 を 検 討 す る

こ と に よ り，セ ラ ミ ・
ソ ク ス 用 高 温 疲 労 試 験 機 を 試 作 す

る こ と と し た ．試 作 し た 試 験 機 を 用 い て 二 三 の 試 験 条

件 の 下 で ア ル ミ ナ セ ラ ミ ッ ク ス の 高 温 疲労強度 を 調 べ

る と と も に ，破 面 観 察 や X 線 解 析 に よ り 高 温 下 セ ラ ミ

ッ ク ス の 破 壊 様 相 を も 検 討 す る こ と と し た ．

　 　 　 　 　 　 　 　 　 2 ．試 験 方 法

r w 　 　本 試 験 で は セ ラ ミ ッ ク ス に

安 定 し た 負 荷 を 加 え る こ と が で き る 方 法 と して ，田 中

・山 本 ら
田 に よ り 基 本 装 置 の 開 発 が な さ れ て い る 空 気

圧 を 利 用 し た 共 振 式 曲 げ 負 荷 形 式 を 採 用 し た ．特 に 本

研 究 で は 高 温 試 験 を 目 指 し て い る た め 負 荷 部 に 工 夫 を

施 し た ．試 作 し た 試 験 機 の 主 要 部 模 式 図 を Fig ．1 に 示
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Fig，1　ResQnant−type　plane−bending 　fatigue　test1 ηg　machlne

す．試 験 機 の 負 荷 を 司 る 部 分 は 加 振 力 源 で あ る 空 気 圧

生 成 部 ，問 欠 パ ル ス を 作 成 す る た め の ロ ー
タ リ

ーバ ル

ブ を ド ラ イ ブ す る 回 転 部 ，ロ ータ リ ーバ ル ブ か ら の 間

欠 パ ル ス を 受 け て 試 験 片 に 加 振 力 を 伝 え る 強 制 力 伝 達

部 （共 振 部 ） の 三 っ か ら 構 成 さ れ て い る．

　 ま ず 圧 力 開 閉 型 コ ン プ レ ッ サ ーで 発 生 さ せ た 高 圧 空

気 の 圧 力 を 2 つ の 圧 力 調 整 弁 に よ り 安 定 さ せ ，こ れ を

V 一タ リーバ ル ブ に 導 き t 空 気 流 の パ ル ス を 生 成 さ せ

る．こ の ロ ー
タ リ

ーバ ル ブ は
一

回 転 あ た り 8 パ ル ス の

空 気 流 を 噴 射 す る が ，こ れ を 回 転 さ せ る た め に 高 精 度

AC サ ーボ モ ータ を 使 用 す る こ と に よ り，パ ル ス 空 気 流

の 周 波 数 を 微 調 整 で き る よ う に し て い る．こ の ロ ータ

リーバ ル ブ よ り 噴 出 さ れ た パ ル ス 空 気 流 を 噴 出 口 の 上

方 に 配 置 し た 駆 動 板 で 受 け 止 め る こ と に よ り 駆 動 力 を

得 る．こ の 駆 動 板 は 回 転 質 量 の 中 心 軸 を 延 長 し た 部 分

に 取 り 付 け た ．こ の 駆 動 力 に よ り 試 験 片 ・慣 性 質 量 か

ら な る バ ネ ・質 量 系 を 共 振 さ せ る．Fig ．1 に 示 す 回 転

質 量 と 試 験 片 で 構 成 さ れ る 系 に お け る 共 振 運 動 方 程 式

は 次 式 で 与 え ら れ る ，

　　　 Idt θ／dt ：＝−k θ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（1）

こ こ で θ は 円 板 の 回 転 角 ，kは 試 験 片 の ば ね 定 数 ， 1

は 円 板 の 慣 性 モ ーメ ン ト で あ る．こ の と き の 共 振 周 波

数 は 試 験 片 の 長 さ を 1，幅 を b， 厚 さ を t， 弾 性 係 数 を E，

慣 性 円 板 の 直 径 を D，厚 さ を h，比 重 量 を ρ と す る と次

の よ う に な る ．

　　　 f　＝1／D2・　　4t　bE　　3 π 　　lh ρ　　　　　　　　　　　　　　　（2）

こ の 式 を 用 い て 慣 性 質 量 と試 験 片 の 形 状 を 決 定 し た ，

本 研 究 で は 94LxlOVx1T の 短 冊 試 験 片 に 対 し て 直 径 32mm ，

厚 さ 20m 団 の 慣 性 円 板 と 直 径 45mm
， 厚 さ 20mm の 慣 性 円 板

を 作 成 す る こ と に よ り，100Hz と55Hzの 共 振 周 波 数 を

得 た ．

　 疲 労 試 験 を 行 う前 に ま ず 慣 性 質 量 と 試 験 片 か ら な る

振 動 系 が 設 計 し た 周 波 数 で 共 振 し，十 分 な 変 位 振 幅 が

得 ら れ る か ど う か を 調 べ る こ と と し た ．圧 力 調 整 弁 の

空 気 圧 を O．7kg／CtU2 の
一

定 ，す な わ ち 加 振 力 を 一定 と

．し た 条 件 の 下 で
，

パ ル ス 空 気 流 の 周 波 数 を 変 化 さ せ な

が ら試 験 片 中 央 部 あ た わ み 量 を 計 測 した ．Fig ．2 に 2

種 類 の 慣 性 円 板 を 用 い た 場 合 の 試 験 片 中 央 の 最 大 た わ

み 量 と 周 波 数 の 関 係 を 示 す ．図 よ り 両 振 動 系 は と も に

そ の 共 振 周 波 数 付 近 で 約 O．9川 m の 変 位 振 幅 を 示 し た ．
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ま た 55Hz 共 振 系 で は 試 験 周 波 数 が 1Hzず れ る と 試 験 片

中央 の 振 幅 が 0，2団 m に 減 衰 し，loeHz共 振 系 で は 試 験 周

波 数 が 2Hzず れ る と や は り 振 幅 が 0．Zmm ま で 減 衰 す る こ

と が わ か っ た ．こ の こ と か ら 本 試 験 機 は 共振 先 鋭 度 が

高 く，ま た 共 振 の 利 用 に よ り 比 較 的 小 さ な 加 振 力 で あ

っ て も大 き な 変 位 振 幅 が 得 ら れ る こ と が 確 認 で き た ．

2．2　 　　 お よ び 　　　 　　 本 実 験 で は ア ル ミ ナ セ

ラ ミ ッ ク ス と し て フ ァ イ ン セ ラ ミ ヅ ク ス セ ン タ
ー製 の

リ フ ァ セ ラ ム と （株 ）日 本 セ ラ テ ッ ク の A9551 を 用 い た ．

リ フ ァ セ ラ ム の 純 度 は 99 ．TX で あ り，A9551 の 純 度 は 99．

5Xで あ る．そ れ ぞ れ の 材料 の 室 温 に お け る 機 械 的 性 質

に 加 え ，120e ℃ の 曲 げ 強 さ を ま と め て Table 　 1に 示 す ．

　 本 実 験 で 使 用 し た 試 験 片 は 前 述 の と お り 94LxlOWx1T

の 短 冊 型 試 験 片 で あ り ，粒 度 ＃170 の ダ イ ヤ モ ン ド カ ッ

テ ィ ン グ 砥 石 で 切 り 出 し，粒 度 ＃40eの ダ イ ヤ モ ン ド 砥

石 を 用 い て 長 手 方 向 に 研 削 加 工 を 行 っ た ．

　 高 温 に お け る 疲 労 試 験 を 実 現 す る た め に 高 周 波 誘 導

加 熱 を 用 い た ．し か し 本研 究 で 使 用 す る ア ル ミ ナ セ ラ

ミ ・ノク ス は 竈 気 的 伝 導 性 が 極 め て 悪 い の で ，誘 導 加 熱

装 置 に よ り 直 接 加 熱 す る こ と は 困 難 で あ る ．そ こ で 試

験 片 と 高 周 波 コ イ ル の 間 に 導 体 リ ン グ を 配 置 し，こ れ

を 加 熱 す る こ と に よ り，間 接 的 に 試 験 片 を加 熱 す る 間

接 加 熱 手 法 を 採 用 し た ．本 研 究 で は 比 抵 抗 が 10
冒s

Ω cm

と低 く，か っ 融 点 が 3000 ℃ で あ る   旭 碕 子 製 の ホ ウ 化

物 系 セ ラ ミ ッ ク ス で あ る セ ラ ポ レ ッ ク ス を 使 照 す る こ

と に し た ．

　 試 験 片 の 温 度 は 加 熱 用 リ ン グ に 設 け た 温 度 測 定 用 の

観 察 窓 を 通 し て 放 射 温 度 計 （TR−G30（ミ ノ ル タ ））に よ り
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Fig．3　Temperature　dependence 　in　Young
’
s　modulus

Tab 【e 　l　Mechanical　properties 　of 　ceratuics 　used 　in　this 　study

Matedal Eeforcera風 ム9551

Tensilostren 痣th ［6Pa】 245

Bendingstrength （20℃ 》 347 480

（1000℃ ｝ 192

Yomg
’
Smdulus 碕Pa亅 378 384

Density ［9〆c皿
魯

］ 3，92 3．9
Poisson

’
sratio 0．235 o．24

旺ardness ［Hv】 1590 1800

計 測 し た ．こ の 測 定 結 果 を 高 周 波 加 熱 装 置 に フ ィ
ー ド

バ
ッ ク す る こ と に よ り温 度 制 御 を 行 っ た ．試 験 片 に 発

生 す る 曲 げ 応 力 は レ
ー

ザ 変 位 計 で 計 測 し た 試 験 片 の た

わ み 量 を 用 い て 算 出 し た ．

　　　　　　 3 ．実 験 結 果 な ら び に 考 察

3．1 セ ラ ミ ・ク ス の ヤ ン グ 冫　 　 共 振 式 の 負 荷 形 態 に

お い て は 応 力 計 算 時 に ヤ ン グ 率 を 用 い る の で ，ま ず こ

の 値 の 正 確 な 評 価 が 必 要 と な る ．一般 に ヤ ン グ 率 の 計

測 は 極 め て 困 難 で あ る が ， 共 振 試 験 で は そ の 共 振 周 波

数 か ら ヤ ン グ 率 の 評 価 を 容 易 に 行 う こ と が で き る ．ヤ

ン グ 率 E は （2）式 を 変 形 す る こ と に よ り 次 式 で 得 ら れ る ．

　 　 　 E＝3π
slh

ρ D4fl／4teb　　　　　　　　　　　　 （3＞

　 こ の 式 を 用 い て 各 種 温 度 下 に お け る リ フ ァ セ ラ ム と

A9551 の ヤ ン グ 率 を 調 べ た ．得 ら れ た ヤ ン グ 率 を ま と

め て Fig ．3 に 示 す ．図 か ら わ か る よ う に リ フ ァ セ ラ ム

と A9551 の ヤ ン グ 率 は 温 度 の 上 昇 と と も に 低 下 す る．

す な わ ち リ フ ァ セ ラ ム の 常 温 下 に お け る ヤ ン グ 率 は

378GPaで あ る の に 対 し て ，1000 ℃ の 高 温 で は 334GPa と

な っ て い た ．ま た A9551 ア ル ミ ナ セ ラ ミ ッ ク ス の 場 合

に は 常 温 下 で saSGPa で あ る の に 対 し て ； 1000 ℃ 下 で は

SS7GPa と な り ，両 材 料 の 場 合 と も ヤ ン グ 率　lt　1000℃ の

高 温 下 で は 約 IZX低 下 す る こ と が わ か っ た ．

3．2　 　 　 　 　 　 な
’

び に 　 　 　 　 ま ず 基 本 的 デ
ー

タ

と な る 常 温 下 な ら び に looe ℃ の 高 温 下 に お い て 両 材 料

の 疲 労 試 験 を 行 った ．繰 返 し 周 波 数 は 55Hz と 100Hz で

あ る ．リ フ ァ セ ラ ム な ら び に A9551 に っ い て 得 ら れ た

結 果 を そ れ ぞ れ Fig．4 ，Fig．5 に 示 す ．図 よ り あ る 程

度 の ば ら つ き は あ る もの の ，リ フ ァ セ ラ ム ・A9551 の

両 材 料 に お い て 金 属 材 料 と 同 様 の SN 関 係 が 得 ら れ た ．

破 断 繰 返 し 数 は 周 波 数 に 依 存 し て お り ，55Hz の 周 波 数

条 件 の も の が 100Hzlt 比 べ 低 応 力，短 寿 命 側 で 破 壊 し

た ．特 に 疲 労 限 に 関 し て は 両 試 験 片 と も 約 30％ 低 下 し

た ．こ の よ う な 疲 労 寿 命 の 周 波 数 依 存 は 金 属 の 場 合 に

も よ く観 察 さ れ る が ，セ ラ ミ ッ ク ス の 高 温 に お い て も，

変 形 速 度 が 遅 い 場 合 ．ま ず 塑 性 変 形 が 生 じ，そ の 塑 性

一352一

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Society of Materials Science, Japan

NII-Electronic Library Service

The 　Soolety 　of 　Materlals 　Solenoe 厂　Japan

（

軽
3°°

6250

嗇
．9200
羃
8150
霧
　 100

　 　 △

R ：
−1

△ 　 臼 T 　 55H ：

o 　loeo ℃　55Hz
●　looe ℃　10αトlz

■「
　、
O

　 △→・
　 △ゆ
　　ゆ
●　 6ゆ

　
・

…

　 los　 　 10
‘

　 　 10s 　 　 loe 　 　 loT

　 　 　 Number 　 of 　 cycles 　 N （ eyclos ）

Fig．4　Fatigロ e 　strength 　in　Refercerarn
　 　 at 　room 　and 　IOOO

°
C （a ）　Referoeram ，　f冒55Hz　　（b｝　Referceram，　f竃100Hz　　（c ）　A9551 ，　f罵100Hz

　 　 　 Fig．6　SEM　photograph 　of 　fraetロre 　surface 　（T三1000
°
C ＞

甚、。。

三

6250

暑
茸 2DO

畳

莓

鵠
1509

ω 　tOO

R：
−1

Q、
o

O　toeo ℃　55Hz
●　teOO℃ 　100Hz

●

o ●噸

● 　 ■＋
　 ●＋

耄

卓

●

Q

∩

　 　 103　 　 10‘
　 　 10s 　 　 105 　 　 10T

　 　 　 　 網… ber　et　eyotes 　N 　｛　cyclo8 　）

Fig．5Fa ヒigue　 strength 　in　A9551 　 at　 1000℃
Fig齟7　Deta ユ1　0bservation 　Qf 　fracture 　surfaee 　（Refercera 皿 ，55Hz，1000

°
C ＞

変 形 の 蓄 積 が 十 分 行 わ れ る の に 対 し て ，変 形 速 度 が 速

い 場 合 に は 高 負 荷 応 力 で あ っ て も 塑 性 変 形 の 蓄 積 が 少

な い た め ，相 対 的 に 寿 命 が 伸 び た も の と 考 え る こ と が

で き る ．し か し 前 報 で 報 告 し た 20kHzの 引 張 圧 縮 疲 労

の 結 果
ltl

と 比 較 す る と，必 ず し も 疲 労 強 度 が 上 昇 し て

い る わ け で は な か っ た ．セ ラ ミ ッ ク ス に お け る 疲 労 強

度 の 周 波 数 依 存 性 が 全 般 な 結 論 と し て 言 え る か ど う か

は よ り 各 種 の 周 波 数 下 で の デ ータ を 謌 べ る 必 要 が あ る ．

3．−ijWtfii．tE｛1　 　疲 労 試 験 よ り得 られ た セ ラ ミ ッ ク ス

疲 労 破 面 に つ い て SEM 観 察 を 行 った ．リ フ ァ セ ラ ム の

55Hz と 100Hz の 両 周 波 数 で 得 ら れ た 破 面 の SEM 写 真 を そ

れ ぞ れ Fig ．6（a ），　 Fig ．fi（b）に ，ま た A9551 に つ い て 得

られ た 破 面 写 真 を Fig ．6 （e ）に 示 し た ．図 よ り い ず れ の

破 面 に お い て も 全 体 的 に 粒 界 破 壊 が 観 察 さ れ ，周 波 数

や 材 料 に よ る 破 面 様 相 の 顕 著 な 遠 い は 認 め ら れ な か っ

た ．一般 に 粒 界 破 壊 は ， 粒 界 に 不 純 物 や 気 孔 が 存 在 し，

強 度 が 弱 い と き に 起 こ る と さ れ て い る が ，高 温 で は 特

に 構 成 粒 子 に 比 べ 粒 界 の 不 純 物 柑 の 塑 性 変 形 や 軟 化 が

起 こ り や ず く な って い る こ と が 考 え ら れ る ．こ の た め

本 結 果 で は 粒 界 破 壊 が 支 配 的 に な った も の と 考 え ら れ

る ．

　 55Hz 下 で 得 ら れ た リ フ ァ セ ラ ム 試 験 片 に つ い て さ ら

に 詳 細 に 観 察 し た ．Fig．7 に 高 倍 率 で 得 ら れ た 破 面 写

真 を 示 す ．破 壊 形 態 は Fig．7 （a ）よ り 観 察 さ れ る よ う に

粗 大 粒 で は 粒 内 割 れ が 多 く，ま た Fig ．T（b）で 観 察 さ れ

る よ う に 小 さ な 結 晶 粒 の 集 ま った 結 晶 粒 で は 粒 界 割 れ

が 多 く観 察 さ れ た ．こ の よ う な 破 壊 形 態 の 多 様 性 が 疲

労強 度 の ば ら っ き を 大 き くす る
一

因 と な っ て い る も の

と 考 え ら れ る．ま た 今 回 の 破 面 観 察 か ら は 疲 労 き 裂 成

長 の 明 確 な 痕 跡 を 見 出 す こ と は で き な か った ．

3．4X 　 フ ラ ク ト グ ラ フ ィ 　　 SEM に よ る 破 面 観 察 に

加 え て ，さ ら に 詳 細 に 解 析 す る た め に X 線 破 面 解 折 を

行 っ た ， リ フ ァ セ ラ ム と A9551 の そ れ ぞ れ の 試 験 片 に

お い て 疲 労 破 面 上 の 残 留 応 力 を 計 測 した 結 果 ，両 破 面

に お い て そ れ ぞ れ SSMPa ，101MPa の 引 張 り 残 留 応 力 が

計 測 さ れ た ．破 面 上 に 引 張 の 残 留 応 力 が 計 測 さ れ た 理

由 は ，き 裂 先 端 に お け る 塑 性 域 内 で は 材 料 が 荷 重 方 向

に 引 伸 ば さ れ る と 同 時 に き 裂 進 展 方 向 に 縮 む た め ，き

裂 が 進 行 す る 時 破 面 上 の 応 力 が 開 放 さ れ ，同 時 に 周 囲

の 弾 性 域 の ス プ リ ン グ バ
ッ ク に よ り，き裂 進 行 方 向 に

引 張 ら れ る た め 塑 性 域 内 に 引 張 応 力 が 残 留 す る もの と

考 え ら れ る ．以 上 の X 線 フ ラ ク ト グ ラ フ ィ の 結 果 か ら

A9551 の 方 が よ り 大 き な 塑 性 変 形 を 伴 っ て お り， リ フ

ァ セ ラ ム の 方 は ぜ い 性 的 様 柑 を 呈 し て い る こ と が 確 認

さ れ た ，　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 4 ．結 言 　 　略

試 験 機 試 作 に 際 し立 命 館 大 学 田 中 道 七 教 授 ，山 元 　 茂

助 教 授 の 御 助 言 を 頂 い た ，ま た 実 験 遂 行 に は 阪 大 学 生

木 田 勝 之 君 の 協 力 を 得 た ，記 し て 謝 意 を 表 し ま す ，

［1］田 中 ・山 本 ・岡 部 ・中 山 ，材 料 139 ，438 ，p．31巳，（1990 ），

［2］小 倉 ・三 好 ・
西 川 ら，機 講 論 No ．910 −11．p．1．（1991 ）．
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