
図 4.24 SiC-whisker/室化注索複合体の TEMによる微構造形態 (8ar;111m) 

(A: HPSN(A)、 B S i C-粒/SN(B)、 C: SiC-Plate/SN (C)、

D: SiC-w/SN(D)、 E:SiC-./SN(E)) 

(SC:SiC， SN; Si3N4， G;ガラス+目)
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5. 1 緒言

→z ラ ミ y クスキ:;f米斗 α〉米立弓子律T聖語主

による亨員イ事

セラミックス材料はその軽量、耐熱性及び高強度のため自動車エンジ

ン用構造材料として各種の部品に用いられてきた [1]。次なる目標としてはガスタ

ービン用構造材料としての応用である [2.3]。しかしながらセラミ y クスは生来脆

性な材料であ るため、局所的な荷重や応力により発生したクラックをもとに即時

破壊することが報告されている [4]。その代表的な例は、航空機タービンの異物吸

い込みによるターピン翼の破綾[5]やヘリコプタ一周風防ガラスの浮遊位子の衝突

による破壊 [6]である。またモデル実験としてスペースシャトルのガラス質コーテ

ィング層の破壊 [7]に関する研究がある。これらの破壊に関する研究は弾性応力場

でのヘルツクラ yク理論に基づくものである [8-12]。

最近では飛来粒子によるセラミ y クスの磁波に関する現象がガスター

ビン用部品開発時に発生し重要な問題であることが認識されてきた[5]。しかし飛

来粒子によるセラミックスの破壊は、微小破綾が順次大きな破纏を発生し部品全

体を破績にいたらしめるため、原因を解析することは非常に難しい現象である。

そのためセラミックス材料の試験片を用いたモデル実験が行なわれるようになり、

V ickersや球状圧子を用いた科学的な試験方法も発展してきた。圧子法により静的

にまた衝撃的に庄子を圧入し素材の反発挙動を調べる研究 [13-16]や強度低下を調

べる研究も行なわれてきた [17-23]。これらの研究では、圧子直下でのクラ yク発

生現象を把握し強度低下や変形現象を定量化する試みである。 しかし球状圧子を

用いた場合の解析は十分ではなくさらなる研究が必要であり、同時に衝撃による

損傷や破壊と微構造の関係を把握し衝撃損傷耐性のあるセラミ y クスを倉IJり上げ

ることが大切である。

本章ではモノリスセラミックスにおける球状粒子の衝撃によるセラミ

y ヲスの損傷現象を把握する手法を用いて

( 1 ) セラミ y クス素材種や特性値の違いと損傷形態との関係を把握する率、

( 2 )素材の厚みや衝突球の直径さらには衝突角度等の基本的な衝突条件の違い

がセラミ y クスの損傷に及 iます影響を確認し、

( 3 )衝突によるセラミ y クスの破主要現象を捉える第一歩として、損傷現象に関

するコンピュターによる数値解析を用いて、セラミ y クスにおける応力の

発生や破嬢現象の発生に関する考察をこころみた。
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5. 2 窒化淫素材料における佐子衝撃損傷

5. 2. 1 窒化運素材料における損傷現象

市販されている特性値の大きく異なる窒化珪素材料に関してセラミ y

クス粒子による衝撃試験を行ない表面損傷や残留強度を把握し窒化珪素の特性値

による損傷形態や強度低下現象の違いを把握する。

( 1 )試料の準備

市販されている 2種の窒化珪素;常圧焼結室化法素(S S N) とガス

圧焼結窒化珪素 (GPSSN) の試験片 8mmx3mmx50mmを準備し直径 O. 8 m mの

ジルコニア球をガス銃で打ち込み表面損傷、クレーター形状を把握した後に強度

試験を行ない残留強度を把握した。セラミ y ヲスの表面はダイアモンドベースト

で研磨し表面における機械加工傷や残留応力層を取り除いである。

表 5. 1 素材の機械的特性

紫材の特性値 G P S S r S S N P S Z 

密度 (g/cm3
) 3目 2 5 3. 1 6 6. 0 5 

ポアソン比・ O. 2 4 O. 2 2 O. 3 

硬度 (GP a) 1 5. 4二"• ， 1 2. 4三自ら 1 2. 5 

ヤング率 (GPa) 310  250  200  

曲げ強度 (MPa) 800主S0 650之60 1 100  

破壊靭性値 (MPaml/2) 6. 0二". 3 5. 0ェ0.3 7. 5 

*サ7'7イトの 'T-~ 

( 2 )実験結果と考察

図 5- 1では位子を打ち込んだ試験片表面に発生した損傷を模式的に

表わしたもので、図 5- 2は 3濯の衝撃速度による窒化珪素表面損傷を示したも

のである。図より明らかなように GP S S Nに於ける表面損傷は低速でのリング

クラ y クから衝撃速度の増加に合わせてラディ 7 Jレク ラ y クやラテラルクラ y タ

に変化する。 S S Nでは全速度i誌で圧痕とリングクラックであった。 G P S S N 

に於けるクラ y クは、コンタクトゾ ンのちょうど外側にリングクラ y クが発生
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し、高速度援で同心円状にリングクラ y クが形成されておりクレターの深さは数

ミクロンであった。この結果からは、 G P S S Nに於ける反発挙動は弾性的で [2

4)、高速度域で圧痕、ラディ 71レタラッ夕、 ラテラ Jレクラ y クが観測されている

もののヘルックラ y クの発生が予想される。

一方、 S S Nでは、大きなクレーターとラディアルクラ y クが 151

m/sの速度で観測された。 SS Nにジルコニ 7 球が接触した時は、弾性的反発を示

すが塑性変形を起こしクレタ を生じ、同時にメディアンクラックが発生してい

ることが推定される。ジルコニ 7球が反発されるか圧壊した後、弾性回復が起き

ラディ 7 Jレ方向の応力が緩和され、引っ張り応力が直交方向に変わりラディアル

クラックを生じる。この様子は Schockeyら(24)により説明されている。弾性回復

は、球が変形しないとしたときのクレーターの深さから判断して明かに起ってい

ると言える。

ヘルツクラック理論やその後の解析により漆触面の直径は次式で計算

される [10.11)。

2a=2(5/4 ・πkpy2)I/S' r

k = (1ー ν，2)/E， + (1 ー νb2)/Eb  

ここで ρ V， と rはそれぞれ球の重量、衝突速度、球の半径であり、 νaと νb

はそれぞれ球とセラミ y クスのポアソン比である。 E.と Eb は球と素材のヤング

率である。理論計算で求めた篠触面の直径を実験で求めたクレーター直径を図 5

- 3に示しである。実験値ではクレーターが球の伸し込みによりできその接触面

積とクレータ一面積は非常に近いと仮定しである。図 5- 3からは、 G P S S N 

のクレ ター径は実験値と計算値で一致するが、 SS Nではヲレーター径が非常

に大きく球の潜り込みが大きい素材でありヘルツ理論式から外れる。この乙とは

G P S S Nではヘルックラック理論に応じた蝉1生挙動でヘルツクラ y クが形成さ

れていることが推定され、 SS N'ま弾塑性挙動であることが予想される。

図 5- 4は 2種の窒化珪素のクレーター深さを描 いたものでクレータ

ーの直径に比べて S S Nではかなり深 <GPSSNは浅いことがわかる。 G P S 

S Nの深さは粒子衝撃速度が増すと徐々に増加し高速援で増大するが、 S S :-Jで

は衝聖書速度の増加により増大する。永久庄痕のサイズは塑性変形や微小亀裂など

の多くの変形機構を含んだものである。 GP S S Nの 290m/sでの変形は、
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多重のリングクラックやヘルツクラ y ク形成を含み SS Nでも圧子直下での塑性

変形やメディアンクラック形成を含んでいる。弾性回復は衝突面に垂直方向に起

こりクレーターの深さは球の侵入深さと弾性回復の差である。よって、これらの

パラメーターは分離して測定はできないので今後の研究が必要となる。

S E Mによる衝撃損傷の鍛察(図 5. 5)では、 GP S S Nでは完全

なリングクラックが形成され、 SS Nではクレーター、断片的なリングクラ y 夕、

いくつかのラディアルクラ y クが鋭iJ!IJ される。 リングクラ y クは接触応力で発生

しラディアルクラックは弾性回復か塑性変形で形成され、クレーターの内側から

と外側からも放射状に進展している。このクラ y ク形態は、クレーターが余りに

大きく塑性変形域が確認されるのでヘルツクラ y ク理論では説明できない。クラ

yクの進展に関しては、 Perott[25]やChiangら[26]の解析とそれぞれ一致する結

果で破梅原理を推定することはできないが、クレ ター内部ではさまざまの現象

が起きていることが推定される。

図 5- 6では残留強度の測定結果を示したものである。 G P S S Nで

は衝繁速度が 290m/sになるまで強度低下を示さず、それJ以上の速度で大き

な強度低下がある。これはこの速度で固有欠陥サイズを上回る大きさのクラ y ク

が形成されるためである。 SS Nでは 97 m/ s以上の衝撃速度で強度低下があ

り、この速度でも固有欠陥サイズよりも大きなクラ y クが形成されることを示し

ている。

G P S S Nの破面観察の結果を 3穫の衝撃速度により示した(図 5.

7 )。へ Jレγ クラック 1;1.2 9 0 m / sの衝撃速度で発生し、 34 9 m/ sでは成

長している。 SS Nではクレーターとクレーター直下のメディ 7 ンクラ y クが観

測され衝撃速度の地加でメディアンクラ y クは下方にのびている。これらのクラ

y ク形態から、 GP S S Nではヘルツクラ y ク発生でで弾性挙動、 SS Nではメ

ディアンクラック発生で弾塑性挙動をし、クラックサイズが固有欠陥サイズを越

えたときに強度低下を起こすものである [27]。これらの結果は従来の圧子による

損傷形態と一致している [13]。

349m/ sの衝撃速度で発生したクラックについて SE Mを用いて

破面を詳細に観察した(図 5. 8)。ヘルツクラ y クは衝撃地点直下で形成され

ているがコーンの角度はヘルツの理論よりも小さい。コーンの起点は図に示され

たとおりで、コーン表面の破壊形態は粒界破壊で曲げテストによる破犠形態と似

ているが若干粒内破嬢よりであり、コーンの裾では粒界破援になる。このため、

衝撃で発生したヘルックラックは破局的に進むが、コーンの裾でクラックが停止
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しコーンは磁壊エネルギ に見合った大きさで止まる。コーンクラ y クの周囲の

破面は曲げテストにより発生したものでコーンの裾から破屡が始まっている。

S S Nでは GP S S Nとは違った破壊形態でクレーター直下に微小 ク

ラックが交錯したポーラスゾーンができる(図 5. 9) 0 :f，ーラスゾーンは 97 

m/ sの衝撃でも 100μmの大きさがあり強度低下を起こすには十分のサイズ

である。微小クラックは 3軸圧縮応力や β窒化廷紫とガラスヰ目の界面で明断応力

により生成するものである[7]。弾塑性圧入によるとメディ 7 ンクラックがポーラ

スゾーンの直下に形成され焼結体内部に進む。この図からは曲げ強度測定時には

クラックは写真の面に直角の方向に存在するクラ y タにより起こり、高速度綾で

はメディアンクラ y クはラデイ 7 Jレクラ y クと結びつきそのクラ y ク先織は原子

サイズで鋭いため、ハックルやミスト等の典型的なクラックパターンは観測され

ていない。これら、メディアンとラディアルクラックが結びついた復維なクラ y

ク系により強度低下を起こすものである。

TEMによる微徳造観察では(図 5. 1 0 )、 GP S S Nでは β窒化

珪素粒子が適度に発達しガラス相の少ない微携造を示している o S S Nでは β室

化珪素粒子のサイズがやや不揃いで多くのガラス相が存在している。粒子衝撃に

よる耐性を微構造から考えると前者の綴密な焼結体が弾性的挙動を示し、後者の

ガラス相の多い素材は弾塑性挙動を示す。これは後者が局所的な応力や荷重に対

する変形能が大きいものの粒子閣の結合が弱〈微小亀裂を生成しやすい微構造で

あり、粒子衝撃耐性は低いものである。

局所的な荷重に対する抵抗1生が衝撃による損傷に関しでも重要になる

ので弾塑性係数である硬度を用いて解析する。 Shockeyら[24]が示したように素材

硬度と球の硬度の比 (Ht/Hp) は GP S S Nで Ht/Hp=l. 2で SS N 

では 1. 0である。硬度比 1. 2では素材は弾性挙動を示しヘルツコーンクラ y

クが形成されるが、 1. 0では弾塑性挙動を示しメディアンクラックが生じる。

この傾向は、硬度比が変化すると変わることが報告されている [24]。硬度は、 す

べり、転位、 f立界での粒子のすべり等多くの変形現象を含んでいる値であるうえ

硬度は焼結度の端的な指標でもある。窒化珪素で考えると G P S S N は、 β窒化

珪素粒が綴密に配向しガラスヰ目が少ないので硬く、 S S Nではガラス相が多くポ

7 も多いため低硬度となっており前記のように衝撃時に異なった反発挙動となっ

ている。このようにターゲットの反発挙動は硬度や微構造そのものと密後に関係

しているので、庄子直下での変形やテラ y ク生成に関しての考察と合わせた研究

が必要である。
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( 3 )まとめ

G P S S Nと SS Nへのジルコニア粒子の衝撃による 損傷と強度低下

現象を調べた。 GP S S Nは 290m/ sを超える速度でヘルツク ラ y クを生じ

強度低下を起こすことがわかった。 SS Nでは 97m/sでポーラスゾーンとメ

ディアンクラック生成し強度低下を起こす。両者の違いに関しては GP S S Nで

は β窒化珪素粒が綴密に配向しガラス相の少ない微構造であるため球状粒子の潜

り込みが少なく弾性反発 をするのに対し、 S S Nでは β粒子の聞に多くのガラス

相があり務塑性反発をするためである。

表 5. 2 窒化珪素索の反発挙動

窒化珪素 クラック形態 反発形態 H t / H P比

S S N メディ 7ンクラック 弾塑性反発

G P S S N ヘルックラック 弾性反発

5. 2. 2 窒化珪素素材の厚みの影響

1. 0 

1. 2 

ヘルツクラック理論ではターゲットは無限厚の平板であるがターボチ

ャージャーローターのようにセラミックス部品の形状や受ける衝撃を想定したモ

デル衝撃試験では有限厚の試験片で行なう。そのために実際の試験と同械の現象

が確認される試験片形状を用いるべきであり、タービンやターボチャージャーロ

ーターの誕の厚みに近い形状での評価を行なっ た。室化珪素材料は前述の GP S 

S Nを 用 い 厚 み を し 2， 3 m mの 3種選択し 直径 1. 0 m mのジ Jレコニア球を

約 100m/ sから 37 0 m/ sの速度で打ち込み損傷と残留強度を把握し試験

片庫の影響を調べた。

残留強度は図 5ー 11のようになり厚み 2、 3mmでは明確な差はつ

けられないが lmmでは 200m/ s付近の速度で試験片内部にクラ γ クが生じ

強度低下を起こす。 破面観察からは即時破断を示した場合と問機なクラ y クを生

じた時では破函にヘルツ コーンクラックが生成してお り、強度低下はへ Jレツコー

ンクラ y クによることがわかった。強度低下を示す臨界の速度を図 5ー 11 にみ

られる強度低下が起きる速度で、厚みが lmmの場合では強度低下が大きく厚み

による影響が確認された。クラ y ヲの発生現象としては lmmでは発生応力が若
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干高〈ヘルツクラックが発生し易く、 2、 3mmでは厚みによらずほぼ一定であ

る。このため lmmではヘルツコ ンクラ yずのサイズが lmmを越えることと

低い速度でも形成され易いので低速で即時破断は起きない。 2、 3mmでは発生

クラックは停止した状態となり即時破断をのがれている。この実験条件での厚さ

が及ぼす影響については、機械力学的な応力計算などによりヘルツタラ y ク発生

を縫測して実験値を解析する必要がある。

5. 2. 3 球種の彫響

衝突球を直径1. 0 m mの鏑鉄製ポールを用いて GP S S N素材で厚

さ 3mmO)試験片 (8mmx3mmx50mm) の衝撃テストを行ない素材表面

の損傷と強度低下を把握した。

窒化珪素試験片表面には金属光沢が残るだけで粒子の潜り込みは観測

されず、弾性反発でヘルツコーンクラ y クの形成が推定された。残留強度の測定

で は 、 衝 突 速度が 200m/sになると強度低下が観測された(図 5. 1 2 )。

この強度低下の速度は直径 1. 0 m mのジルコユ 7球を衝突さーせたときと比較し

て若干低〈衝 撃 に よ る ク ラ ッ ク 発 生 速 度 が 低 下 し て い る と い え る 。 破 面 観 察 の 結

果では内部に小さなコーンクラ y クが発生しており破綾の起点、として働いている

ことがわかる。

粒子を鋼球としたことで破犠を起こす臨界速度が低下したことはより

低い速度でヘルツクラ y ク発生したことを示している。また、この場合は球が塑

性変形し球のもっているエネルギーが完全に素材に伝わったことと、鋼鉄製佐子

であるため比重が大きく飛来粒子の持っているエネルギーが大きく衝撃力が強か

ったことを意味している。いずれにしろこの場合は飛来粒子の持っている高エル

ギーがそのまま素材に伝わり素材に He r t z応力場を形成しクラ yクを発生さ

せたといえる。 WiederhornとLawn[27]の式では強度低下の臨界速度とターゲ yト

や球の特性値との関係を示しており

V c = (48/125a 3)1ノ 6(k/E) 7ノ 6KcS'，/ρ い 2 r 5/6 o 5"'6 

ここで、球に関する要因は Vcは強度低下を起こす臨界速度、 rは球径、 p は球

の 密 度 で あ る。ここでは、球の密度 p に注目して 2穏の球を衝突させたときの v

cの遣いを求める。

-117 



Vo，/ Vc2= (P2/P') い 2

ここで、 Vc'、 Vc2は PS Zと鏑球の臨界速度、 p，、 ρ2は密度である。

この式に実験結果を用いて Vcの比率を求めると 1. 1 4で実験結果から求めた V

o，/ Vo2比 1. 1 4と一致した。これはジルコニ 7球を用いたときと鋼鉄球を用

いたときにはクラックはヘルックラ y ク式によりクラックを生じ強度低下を起こ

すことが確認されたものである。この式では球がターゲ y トに衝突するときの媛

触状態や球の変形が含まれていないが、それらの影響は無視できる範囲であるこ

とが考えられる。

5. 2. 4 衝突角度の影響

衝突実験

実際のタービン翼は湾曲しており飛来粒子が 90度の角度で衝突する

ことは希であり、ある角度を持って衝突することが考えられる。 ここでは衝突球

がある角度を持って衝突したときの入射角が素材の損傷に及ぼーす影響を調べる。

窒化珪素材料では前述の GP S S Nをもちいる。衝突球はジルコニ 7球、直径 4

1. 5 m mの球で確実に損傷が発生する球径と衝突速度を選択しである。

図 5ー 13には入射角 90度で衝突速度を変えたときの残留強度を示

している。 10 0 m/ sで若干強度低下を起こし 200 m/ sまでその強度を維

持するが 275m/ sで大きく強度低下がある。前者の強度低下では表面近傍に

形成された微小なヘルツクラ y クによる破壊が原因で強度低下を起こしたもので

あると考えられる。 275m/ sでの強度低下は完全に成長したヘルツクラック

形成による強度低下であると縫定される。この速度で入射角度を変えて衝撃試験

を行ない残留強度の測定と発生クラ y クの確認を行なった。 V c はヘルツクラ y

ク発生にます応させると 2 10m/ sとなり WiederhornとLawn[27]による式から求

めた V c = 2 0 0 m/ sでよく一致しているが、表面近傍のヘルツクラ yタによ

る強度低下が起きその為の V cは 100から 130m/ sであり 、こ の場合だと

一致しない。

図 5- 1 4に入射角が異なる粒子衝突 (V= 277土 lOm/ s) を

受けたセラミックスの表面損傷を示しであり衝突球は圧犠し圧痕周囲に飛散して

いる。 90皮では表面にリングクラ y クが観測されジ ル コニ 7は周囲に飛散して

お り、 60度ではリングクラ γ クか鋭iJ!.IJされジルコニ 7は若干進行方向に飛散し

て い るo 4 5度ではリングタラ y クは球半円状で球の 反 射方向にクラ y クはみら
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れな い。 30度になると表面損傷もご く僅かで飛散 ジルコニ 7球 の痕跡も少なく

なっている。

図 5- 1 5では V=277:tlOm/ sで衝撃後の残留強度の iJ!.IJ定結

果を表わし 90度では 40 0 M P a、 60度で 400MPa、 45度で 60 0 M 

P a、 3 0度で 650MPaとなり角度が浅くなるにしたがって強度低下 が低 〈

損傷が小さいことがわかる。破面観察では 90度で大きなヘルツクラ y クが確認

され、 6 0度でも小さいヘルツクラ ックが確認された(図 5- 1 6 )。 しか し4

5度と 30度では表面傷だけでヘルツクラックが発生していなかった。 表面傷に

よる強度は 90度で lOO-130m/ sでの強度と同レベルである。

入射角度の影響は速度に影響し Ve = V 90・ s i n eとして Wiede

rhornとLawn[24]の式より残留強度を比較すると σe= σ90 ・ (sine)-2.5

となり、この式より σOを計算で求め破線で記入した。この計算では 90 -4 5 

度で実験値とよく一致しヘルックラ y クに基づく強度低下といえる。 しかし、 計

算式では角度が小さくなると強度は無限大に発散するため実験値と一致しないの

で低角度側では適用できない。

有限要素法を用いた応力解析で入射角が小さい時に素材に発生する応

力状態を確認することとした。図 5- 1 7にはその構造図が示してあり荷重を入

力することで発生する応力を調べる。図 5- 1 7では応力は荷量直下で圧縮で表

面近傍に放射方向の引っ張り応力が発生しリングクラックを生じるものである。

角度が 60度では荷重直下の圧縮応力場と入射側表面に引っ張り応力が生じリン

グ状表面亀裂が生じる。ここまでは、ヘルツクラ y ク応力場で近似され、素材内

部にヘルツクラ yクを生じる。 4 5度や 3 0度になると H e r t z応力場が消失

し表面近傍の引っ張り応力が大きくなり表面にクラックを形成するだけとなる。

この角度ではヘルツクラックは発生しない。

有限要素法の解析は実験結果と符合し 90 -6 0度の簡では素材内部

では He r t Z応力場が支配的でヘルツクラ yク生成する。 45度以下では He 

r t z応力場が消失し表面に半リング状の傷を生成する応力が働き表面傷が生成

される。粒子衝撃による表面傷の影響は入射角に依存する事が確認された。

5. 2. 5 まとめ

窒化珪素素材を用いて室化珪素 の特性値 の違い による反発挙動の違 い

や窒化珪素試料の厚みによる損傷の違い等素材の特 性や サイズに関する知見を得

た。 一方、粒子衝突に関しては球の材質や衝突 角度 の影 響に つい て箔傷現象や 発
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生クラック形態の点から検討を行ない次の結論を得た。

G P S S Nと SS Nへのジノレコニ 7位子の衝撃による損傷と強度低下

現象を調べた。 G P S S Nは 290m/ sを超える速度でヘルックラ yクを生じ

強度低下を起こすことがわかった。 S S Nでは 9 7 m / sでポーラスゾーンとメ

ディ 7 ンテラックを生成し強度低下を起こす。両者の遭いに関しては GP S S N 

では β窒化珪素粒が綴密でガラスキ目の少ない微構造であるため球状粒子の潜り込

みが少なく弾性反発を起こし、 SS Nでは β粒子の聞に多くのガラス相が存在し

弾塑性反発をする。材質に関しては硬く球の潜り込みが浅い材質だと弾性応答を

し、ある速度以上でヘルックラックを生じる。一方、やわらかく球の潜り込みが

深い材料だと弾塑性応答によりメディ 7 ンクラ y クとラ デイアルクラ y クが生じ

るがヘルツクラ y クを生じる材料の方が粒子衝撃耐性がはるかに高い。

素材の厚みに関しては 2、 3mmではほとんど影響を受けないようだ

が 1m mではヘルックラ yク発生速度が低くなり衝撃耐性が低下する。クラ yク

の発生現象は厚みによら ずほぼ一定であるが、 1 m mではヘルックラ y クのサイ

ズが 1m mを越えるため即時破断が起きるもので、 2、 3mmーでは発生クラック

は停止した状態となり即時破断をのがれる。球の材質では鋼鉄1:1<がWiederhornと

Lawnの式による予測どおり強度低下を示したが、入射角度を変えた実験では浅い

入射角では素材内部に He r t z応力場が発生せず表面の半リング状亀裂から破

犠し強度低下を示すことがわかった。角度が 60度までは荷重直下の圧縮応力場

と入射由IJ表面に引っ張り応力が生じリング状表面亀裂が生じるようである。入射

角 60度までは、応力場は H e r t z応力場で近似され素材内部にヘルツクラッ

クを生じる。 4 5度や 30度になると H e r t z応力場が消失し表面近傍の引っ

張り応力が大きくなり表面にク ラックを形成するだけとなり、この角度ではヘル

ツクラックは発生しないことがわかった。

5. 3 セラミックスの衝撃損傷と特性値の関係

5. 2項では窒化珪素セラミ y クスにおける衝撃損傷について窒化珪

素材材質と試料の厚みの影響について議論し、また衝突球の種類や衝突角度の影

響について議論を進めてきた。本項では前述の窒化注紫に他の セラミ y クスも交

えて衝撃損傷と強度低下現象を調べるとともに、特性値との関係を把握すること

とした。
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5. 3. 1 種々のセラミクスにおける衝撃償傷

3種の窒化珪素;カ'ス圧焼結窒化珪紫 (GPSSN)、ホ y トプレス

窒化珪素 (HPSN)、常圧焼幸吉窒化珪素(S S N)、焼結炭化珪素(S S C )、

や正方晶ジルコニ 7(TZP) を用いて衝繁試験を進めた。試験片のサイズは 8m

mx3mmx50mmの直方体で衝撃を受ける表面はダイアモンドベースト(6μm) で鏡

面研磨を行なってある。衝撃に用いたジルコニア球の径は直径1. Ommである。

材料の特性値は下表のとおりである。

表 5. 3 セラミ y クスの特性値

特性 S S N H P S N G P S S N T Z P S S C 

密度 (g/cm3) 3. 2 6 3. 3 0 3. 2 5 6. 0 5 3. 1 2 

ヤング率 (GPa) 265  268  314  200 4 1 2 

曲げ強度 (MPa) 5 3 0 ~ 60 6 0 0..75 850之S5 1 1 2.0三55 5 0 0ュ50

硬度 (GPa) 1 4. 3 1 4. 8 1 5. 4 1 2. 5 2 4. 0 

破壊靭↑生 (MPal""m) 3. 5 <0 3 4. 7 "0.2 6. 0 ~0.3 7. 5 cO.4 3. 0 :0.4 

ポアソン比 0.250.220.240.3  O. 1 6 

表面損傷は図 5. 1 8に様式的に示しである。この観察には光学顕微

鏡を用いたため非常に細いクラックが確認されないでいる可能性があるが、全体

の損傷傾向についてはよく表わされている。 SS Nでは大きなクラックが低速坂

でも確認され、速度の増加にともない大きくなりリングクラ y クやラディアルク

ラ yクを生じる。 H P S Nと G P S S Nでは低速域でクレーターが形成されるが

中速域で部分的なリングクラ y クが生じ、高速域ではラディ 7 Jレクラックが生じ

る。 TZ Pでは低速か ら高速緩までクレーターとリングクラ y クを生じるだけで

ラディアルテラ y クは確認されな L、。 S S Cでは傾向が異なり同心円状のリング

タラァクが確認され高速域ではラディアルクラッヲも見られる。

理論的な緩触半径はヘルツクラ y ク理論より計算され、次式で表わさ

れる。

2a=2R (5πV  2ρk  / 4) tぺ
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k = (1ー ν，2) / E p+ ( 1ν ，2) / E t 

ここで Rは庄子の半径、 vは衝突速度、 ρ は球の密度、 Eはヤング率、 νはポア

ソン比である。圧痕径と深さはプロフィロメータ を用いて測定し図 5. 1 9に

クレ ー ター径が後触径に近いとして併記しである。この図では G P S S N と H P 

S Nがほぼ理論曲線に載り弾性反発をしていることが予想される。 S S N と T Z 

Pは大きなクレーターで弾塑性反発が予想される。 SS Cでは高速援で半径が小

さくなることから反発形態を特定出来ない。図 5目 2 0では深さの測定結果を示

し H P S N、 G P S S N、 S S Cで潜り込みが浅く S S N と T Z Pで潜り込みの

大きい素材であることがわかる。表面観察からは、深さと直径には相関があり S

S Nと T Z Pでは大きなクレーターが観測され弾塑性反発であることが予想され

る。 S S C は様性反発を示し H P S N と G P S S Nでは弾性反発に近い挙動を示

すことが予想される。

どの材料でも最初の接触は弾性的で、球がどの程度侵入するかどうか

で弾性反発となるか諌性塑反発であるかが決まる。塑性変形があるときや弾性回

復が起ると引っ強り応力の方向が変わり、 ラディ 7)レクラ y ク形成に影響を及 lま

す。 この様に損傷は素材の反発挙動に関係しラディアルクラ y クは塑性変形や弾

性 回復に関係があるが、これらの現象は反発後の素材の受ける応力状態に依存し

ている。ヘルックラックやメディアンクラ y クは球の反発前に発生しているため

弾性回復により受ける影響は少ない。

図 5. 2 1は残留曲げ強度を示している。 S S Cと S S Nはこの試験

機 の 最 低 速 度 以 下 で 大 き な ク ラ ッ ク が発生していると推定されるが、強度低下速

度は 100m/ 5とした。 TZ Pでは 140m/ 5以上の速度で強度低下を起こ

し、 H P S Nと G P S S Nではそれ ぞれ 240、 280m/ 5で強度低下を起こ

している。全ての場合で衝撃はセラミ y クスの固有欠陥 サ イズよりも大きなヲラ

ックを生じ るために強度低下が起きる。

S S N材の破面観察(図 5. 2 2 )ではクレーター直下にポーラスゾ

ーンが形成されその下にメディアンクラ y クが進展している。 S S N 1ま弾塑性反

発であると言える。低速域ではメディアンクラ y クは明確ではなくポーラスゾー

ンにより破嬢が制御されて起きているものである。中高速域ではメディアン/ラ

ディアルタラ y クが破壊起点、となり強度低下を起こすものである。

T Z Pに於ける破壊は少々異な り低速援ではクレ ー ターは破寝起 点と
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はならずポーラスゾーンは形成されていないことがわかる。 140m/ sより大

きい速度では塑性変形ゾーンと弾性変形 ゾ ンの境界で残留応力によるクラ y ク

が発生 しこのクラ y クを起点と して破壊が起きる。高速域でもヲラ y ク形態 1;1.同

じであるので破壊起点も同様じであると推定した。

H P S N， G P S S N， S S Cではヘル ツク ラ γ タクレーター直下に

形成され、ヘルックラ y クの周囲から破壊が始まる。 S S Cでは全速度 域で 同様

なヘルックラ y クが形成されているが、 G P S S Nと H P S Nでは臨界速度まで

は強度低下を起こすようなクラ y クが形成されず強度を維持する。 臨界速度 以上

でヘルツクラッ ク を 生 じ 強 度 低 下 を 起 こ す が 弾 性 反 発 に よ り 表 面 近 傍 には ラディ

アルクラ yクを生じ一見弾塑性反発を思わせる。臨 界速度は SS Cで 10 0 m / 

sであり、 H P S Nで 240m/ 5， GPSSNで 280m/ 5である。曲げ強

度測定時の破壊起点はコーンの周囲か底辺であることが推定されるがこ の実験で

は確認できなかった。

表 5. 4 材料によるクラ y ク形態と反発挙動のまとめ

材料 Vc(m/s) クラ y ク形態 反発挙動

T Z P = 1 5 0 メテ'ィアンクラ y ク 5単塑性反発

S S N く 100 メディアンクラック 弾塑性反発

H P S N 240 ヘルックラ y ク 弾性反発

G P S S N 280 ヘルックラ y ク 弾性反発

S S C く 100 ヘルックラ y ク 弾性反発

5. 3. 2 衝撃 損 傷 と 材 料 特 性 値 と の 関 係

本研 究で用いた 5径の材料では材料の反発形態は弾性と弾塑性 反発の

2積に大別され、クラ y ク形態はそれぞれヘルックラ y クとメディアンクラ y ク

系である。従来の多くの研究からヘルックラ y クとメディアンクラ y クに関係す

る材料特性値は素 材 と 球 と も ヤ ン グ 率 (E )、硬度(H v )、密度 (p )、破犠

靭↑生(K [C) ポ アソン比 (ν) な どである。衝撃に よる損傷形態はクラッ ク発生

とクラック伝婚で考えるべきで、弾1生や弾塑性反発に於ける強度低下と特性値と

の係わりを議論する。
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表面のクレーターが永久圧痕として残存することから、硬度が損傷に

影響しているといえる。 ヤング率もターゲ y トの反発挙動 [10.11]に関係あること

からヤング率と硬度で反発形態を図 5. 2 3にまとめるとヤング率で 2 6 8 G P 

a、硬度で 14.8GPa以上でで反発形態が変化し、この値より上では弾性反

発で H e r t z応力場が生じ、この値以下では弾塑性反発が起きメディアンクラ

ソデが発生する応力状態となる。 Shockeyら[24]の用いた素材と球の硬度比 (H t 

/ H p) で分類すると Ht/ Ht>1. 2， Et/ Ep> 1. 3で弾性反発域となる。

Cardul1o[28]が硬度をヤング率と降伏値で表現した式は次のとおりで、

H a r d n e s s = C ・σνS1-m・Em 

ここで、 cとm は常数、 σysは降伏値、 Eはヤング率である。クレーターの径と

深さは上記の常数が関係する。 また係数 m は原子の結合を表わす常数である。

多結晶体ではヤング率、硬度、降伏{直が反発形態に大きく影響している。

多くのの研究者が強度低下が起きる臨界速度についーて研究し材料の特

性値で表現しようとした。 WiederhornとLawn[27]は弾性反発でヘルツクラ y クを

発生する系について考察し、 Evans[21]は弾塑性反発を起こしメディ 7 ン/ ラデイ

アルクラック系について考察しそれぞれ次の関係を得た。

v . _ ~〆 3 1:' -I〆S
V c cc 民 IC じ (弾性反発) [27] 

V c cc K IC2 H-3
〆2 (弾塑性反発 ) [21] 

図 5.24， 25， 26はそれぞれ V cと特性値の関係を示した図であり、 V c 

はどちらのクラ y ク系でもヤング率と硬度の増加により減少し KICの培加により

増す。二 つの反発形態を K I Cの培加は弾性反発をする系の方が大きく、理論計算

の{直に近くなるが、弾塑性反発の場合では大きくはずれることがわかった。 しか

し両方の材料系では特性健との関係の傾向は文献値と一致しているので基本的な

関係は把握されていると言ってよい。 ここで実験から求めた関係を書くと次のよ

うになる。

げ 1 ち4 r. -2 i V cαK  I C' . ， ι 
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V c  cc KIC 0.， H-2.， 

5. 3. 3 まとめ

特性値との関係をまとめると、ターゲ y トの硬度とヤング率が反発挙

動を決めるのでこの 2つの特性値がクラック発生と大きく関係がある。弾性反発

を示すためのヤング率は、 2 6 8 G P a以上であり硬度は 14. 8 G P a以上 が

必要である。次に、発生したクラ y クの伝婚が問題で、クラ y ク伝播を抑え るた

めには K I Cが高い材料がよい。この実験では硬度とヤング率が弾性反発をする範

囲にあり K I Cが高い材料系がよいことがわかり、ここで用いた材料系では硬度や

ヤング率があまり高くなく KI Cが高い GP S S Nが最も優れていることがわかる。

5. 4 サイアロン素材の粒子衝突による損傷

粧子衝突で起きる素材の損傷についてセラ ミ y クス 球が及ぼす影響を

注意深く観察し素材の微構造との関係を把握していくことを目ー的として、次のよ

うな実験を行なった。微構造の異なる 3穫のサイアロン素材を準備し前述 の衝撃

テストを行ない素材に発生する損傷を把握し素材微構造が及ぼす影響について考

察する。ここで微構造の違いについては成分が同じサイアロンで焼結条件を変え

て微様造すなわち気孔率と粒子径を若干変えた素材である。前述の釜化珪素では

焼結方法が異なることで綴密でかつ特性値が大きく異なる素材となることを利用

して素材を作製したが、ここでは焼結方法はすべてガス圧焼結方を利用して焼結

温度を変えることで焼結度の異なる素材を作製したものである。つぎに、 F E M 

を用いて素材が弾性変形をする場合の動的衝撃シミュレ-'/ヨンを行ない素材内

部に発生した応力レベルを把握した。

5. 4. 1 サイアロンの衝撃損傷と強度低下

サイアロン素材は日本特殊陶業製で、サイアロン素材の寸法は 8mmx1mmx

50mmで表面をダイアモンドペースとにて鏡菌研磨し試料とした。厚みを 1mmと

したのは、実際のタービン翼端部の厚み(タ ーボ チャ ージ ャーロ-9ーでは O

8 -1. 2mmである)でのモデル実験としたもので、厚みによる影響が含まれ

る。衝 突球のサイズは直径で O. 8 m m とし 厚み によ り破断 する例を 少なくした

条 件 を用いた。 サイアロンの特性値は下表で 気孔率により区別す る。
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表 5. 5 サイアロンの特性値(サプライヤーデータ)

特性値 A 日 C 

焼結方法 常圧焼結 ガス圧焼結 ガス圧焼結

気 孔 率 (%) 5 2 。
強度 (MPa) 950 1 000 1 050 

硬度 (GPa) 1 2 1 4 1 6 

ヤング率 (GPa) 260 290 320 

破埼E籾性値 (MPaf"m)

S E P B法 6. 0 6. 0 6. 0 

4汁'汁-y，'l法 7. 0 7. 0 7. 0 

これら素材の特徴としては、気干しをほぼ均一に分散させたもので、気孔の増加で

曲げ強度は若干下がるものの高いレベルを保っている素材である。気孔の含有量

だけヤング率が低下しており、硬度も気孔が多くなると低下し、局所的な応力に

対して変形しやすい。一方、破綾靭1生値はほとんど変化がなく亀裂の進展抵抗は

同じである。図 5- 2 7は 素 材 の 表面状態を表わしており気孔率がほとんどない

サイアロン Cでは気孔がみられず、サイアロン Bでは 1- 4μ m程の小さな気孔

がみられる。サイ 7 ロン Aでは 5μ m程度の気孔が多くみられ局所的な応力に対

して構造圧縮、粒界での微小破犠などを含んだ変形を起こしやすいことがわかる。

表面損傷の様子はサイアロン Cではリングクラ y クがほとんどで、衝

突速度が高くなるとへノレツヲラプクを生じて破断する。サイアロン Aでは 9 2 m 

/ sの低速でもクレーターを生じ 120m/ s以上の速度でほとんどが破断する。

サイアロン Bは両者の中間的な損傷状況である(図 5. 2 8 )。残留強度は図 5

- 2 9に示したように、サイア ロ ンAでは 2例を残してすべて破断し、 サ イアロ

ン B， Cでは衝突速度が 290m/ sになって強度低下を示し衝突による発生ク

ラソクが固有欠陥サイズを越えていることが推定された。

破面観察の結果 (5.30) 図では、サイアロン Aではクレーター直

下に微小クラ y クからなるポーラスゾーンが形成され 5. 1項 の 常 圧 窒 化 珪 素 S

S N相当の破壊形態であり弾塑性挙動を示している [15.23.29]。サイアロン Cで

はヘルツクラ yクが観測され弾性応力場による破嬢形態を示し、 300m/ sの

速度で発生したヘルックラ γ クが試験片裏面まで伝播し、打ち抜かれた後のコー

ンの稜からクラ y クが伝播して破断するものである。そのためサイ ア ロン Cは弾

性挙動を示す材料である。一方、サイアロン Bはクラ y ク形態がメディ 7 ンクラ

yクかへ Jレγクラ yクかが特定できなかったが、 290m/ sの衝突速度で 内部

に発生したクラ y クで破壊している。この場合は応力場が弾性応力場と弾塑性応

力場の中間であるため複雑でクラック形態はその状態を反映している。

試験片の内部応力場がクラ y ク形態と大きく関係しているためヲレ ー

ター深さと残留強度を図 5. 3 1に示した。ここでは弾性挙動を示すサイアロン

Cの深さはは 1- 2μmで、弾塑性挙動を示すサイアロン Aは 4- 5μmと比較

的大きく、中間的挙動のサイアロン Bは 1- 3μmである。この様にごく微小部

の 圧 痕 深 さ の 違いが素材の反発挙動を変えることがわかる。この織な素材の反発

挙動を調べるために素材と践の硬さの比 [24]で反発挙動を見ると Ht/ Hp=1目

2 8で弾性反発、 Ht/ Hp=0.96で弾塑性挙動を示しその中間の Ht/ H p= 

1. 1 2で両者の中間的挙動で挙動形態は特定できない。 しかしサイ 7 ロン Bで

は微小クラ y クが交差したポーラスゾーンが形成されていないことから弾性挙動

に近い挙動を示す 材 料であることがわかる。

表 5. 6 サイアロンにおける反発挙動のまとめ

サイアロン 気孔率 V c m/s クラック形態 反発挙動 Ht/Hp比

A 5%  <100 メディアン 弾塑性 O. 96 

B 2 % -300 特定できない 1. 12 

C 0%  ;300 ヘルックラ y ク 弾性 1. 28 

5. 4. 2 有限要素法(F E M) による衝撃応力解析

セラミックスの破壊現象ではヘルツクラ y ク理論を用いた静的な応力

解析 [10]で近似することも多いが T s a iの研究 [11]では接触の Durationにより

誤差がでることも指摘されている。ここでは歪速度や応力派の影響を同時に計算

できる解析手法で応力解析を試みる。

米国ローレンスリパモ 7国立研究所の HallQuistにより開発された有限

要素法のソフト(D Y N A 3 D) [30]を用いて球状栓 子 が素材に衝突したときに

素材内部に発生した応力を計算で求めるものである。 ここでは弾性挙動で近似で

きるサイアロン Cの特性値を用いてあり、球も弾性反発を起こすと仮定しである。



V=300m/ sでジルコニ 7球が衝突したときの応力発生を O. 1μ 秒毎に計

算し出力しである。

( 1 )構造図と計算手順

図 5. 3 2の様な 6面体ソリ y ド要素で 11 2 5婆索からできている

4mmx4mmxlmmの平仮を素材とした。球については 5面体と 6面体のソ

リ y ド要素 800で構成された中実体とした。計算に用いる材料特性値は下記の

とおりである。

特性値 素材 球

密度 (g/c m 3) 3. 2 5 6. 0 5 

ヤング率 (GPa) 320 200 

ポアソン比 O. 2 5 O. 3 

計算は球を V=300m/sで移動させ素材に衝突してから格ー子サイズと速度か

らタイムステ y プを求め計算が行なわれる。出力は、 O. 1μ秒毎に応力と変位

について行なう。

( 2 )計算結果

図 5. 3 2には位子衝突が起きてからの O. 1μ 秒毎に表面に発生す

る応力を最大主応力で表示したもので、粒子が衝突してから O. 2秒後から次第

に球の衝突地点周囲に引っ張り応力が現れ時間経過とともに大きくなり球が反発

した直後は消滅する。コンタクト時間は約 O. 8μ 秒であった。表面に発生する

応力の方向はラディアルでリング状クラ y クを形成するに足るレベルである。こ

れは、表面観察で確認されたリングクラックと対応している。

図 5. 3 3では素材の中央部を抜き出して応力を表示したものである。

ここでは粒子が衝突してから O. 1μ 秒後に衝突地点 直下に圧縮応力が発生し、

表面近傍に引っ張り応力が発生しているのがわかる。 O. 2μ 秒と O. 4μ 秒で

は圧縮応力域が大きくなり表面の引っ張り応力も高く材料強度を越えるレベルと

なる。 O. 4μ 秒では内部に引っ張り応力域が確認され圧痕直下が最も高いが円

錐状に広がって減衰している。 これは H e r t z応力士島[12]での最大主応力 σ日

方向へと一致しする事かも、 σn方向に直行する σ11によりクラ yクが形成され

たものと考えられ、 He r t z応力場における応力状態とクラ yク形成状況がー
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致する事がわかる。 またコンタクト時聞が O. 8μ 秒で あるこ とから He r t z 

理 論 の コ ン タクト時間式 [10]から計算した値 O. 7 9μ 秒とよく 一致する。 コン

ピュ -1ーによる y ミュレーションによる時間毎の応力計算の結果 から、 表面の

リングクラックとヘルツクラ γ クの形成状況が確認された。

5. 4. 3 まとめ

3種のサイアロン素材についてジルコニ 7 枝子による衝突試験によ り

発生する損傷とクラックについて特性値や反発挙動との関係を考察し、 FEMに

より弾性反発時における発生応力レベル、 コンタクト時間について数値解析を行

ない次のような結論を得た。

サイアロン素材の衝突試験では綴密なサイアロン Cではヤング率、Qf

度が高く弾性反発をし衝突速度が 300m/ s近くでヘルツクラックを生じ強度

低下を示した。焼結度が低く硬度ヤング率ともに低いサイアロン A ではクレータ

ー直下に微小なクラックゾーンができ、球の潜り込みの深い弾塑性挙動により 、

メディアンクラ y クを生じ衝突速度が低い援でも強度低下を示ーす。 サイアロン

Bは両者の中間の挙動でクラック形態も特定できない。挙動の違いは球がどの程

度侵入するかで決まり 、特性信でみると素材と球 の硬度比により挙動の違いを分

けることが出来る。

FEMによる数値解析では球が素材に衝突してから直下に圧縮域表面

近傍にリング状の引っ張り応力域が出来る。時間とともにリング状応力は増大し

外側に拡大しつつ、内部に σ 33方向に引っ張り応力紙が発生していく機子が確認

され、これはクラック発生と対応していることがわかる。コンタクト時間は O.

8μ 秒で He r t z理論の計算値とほぼ一致する。

5. 5 テラ y ク形態と強度低下

粒子衝撃によりセラミ y クス材料の内部に発生したクラック形態は大

別してメディアンクラックとヘルツタラックの 2種である。メディアンクラ y ク

を示すセラミ y クスは、ジルコニ 7や常圧焼結窒化廷素であり、ヘルツクラ y ク

を生じるセラミ y クスはホットプレス窒化淫索、ガス圧焼結窒化珪索、や炭化珪

素である。クラ y ク形態はそれぞれの材料で異なり 1混雑であるが、メディアンク

ラックを示す系として常圧焼結窒化珪索、ヘルツクラ y クを示す系で炭化珪素と

カ'ス圧焼結窒化珪素の結果を用いてクラ y ク形態と後留強度の関係を考察した。
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5. 5. 1 メディアンクラ y ク系

日本碍子製常圧焼結窒化珪素について表面観察の結果から表面のラデ

ィ7 }レクラ y ク長をもとめ、破面観察の結果からメディアンクラ y ク長を求める。

このクラック長を破壊のクラ y ク長として残留強度とともに図 5. 3 5に示した。

同時に標準の強度と破壊靭性値やクラ y ク長の関係式より求めた強度とクラ y ク

長を併記した(tl:験の方法は図 5. 34に示した)。

σr=K{c/Y' (Cf) {'2 

ここで、 σfは磁波強度、 K "は破壊籾性値(S S Nでは 5M Pa[""m)、 Yは形

状係数 ([""π)、 Cfは破嬢を起こすク ラ yク長とした。ラ ディ アルク ラ ソク長と

メディ 7 ンクラ y ク長と残留強度 は理論曲線から外れる。こ こで発生クラ y クを

p e n n yクラ yクとしてメ ディ 7 ンクラ yク長 を Cfに換算する。 Lawnらの式[

25]を用いると Cf=OD (0=4/π 勺 で 換 算 し た 値 を プ ロ y 卜すると理論曲線

に近い結果が得ら れ た。このため粒子衝突に よ り発生したメデメアンク ラ y ク形

態は P e n n y ク ラ y ずとし て取 り扱う こ とが可能である。~嬢起点は ラ ディ 7

Jレクラ y クではないことやテラ y クの方 向 が破壊面に直角では ないので ラディ 7

Jレクラックでの取扱いは出来ない。

5. 5. 2 へルックラ y ク系

ヘルツクラ y クを生じる材料についても同様の計算を行った。実験結

果から最も問Ij性を示 した炭化珪索については破壊起点の観察からコーンの底辺の

周囲かコーン斜面を起点とする場 合が み られる。 コーンがタ ラ ックの起点である

ことは間違いないので図 5. 3 6のようにコーンの底辺の半径と斜面の長さと残

留強度の関係をプロ y 卜した。ここでも標準の破接力学の式 を用い炭化珪紫の破

嬢籾性値を 3. 0MPa[""m、 Y=[""πとして強度とクラッ ク長の関係を求めた。

両ヲラック長とも繰準の関係式には乗らずクラック長の補正が必要であることが

解る。 Lawnら[25]による解析から コーンの角度を用いてから コーン底辺の半径を

C fに換算し図 5. 3 8上にプロ y 卜した結果は Cfが250-800μmでかなり近い値

となるが、それ以上ではクラ y クが試験片サイズを越える為、 対応する結果とは

ならなかった。ここで換算時に重要な点はコーンの形状でありヘルツクラ y クの

理論とは大きく食い違う点である。実験値ではコ ー ンの先端角は 90 - 1 1 0度

でありヘルツクラ y ク理論の 136度と異なるこである。
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ガス圧焼結2主化廷素では炭化珪素と同様にコ ー ン形状から Cfをもとめ

プロ yトした (K{c=6MPa[""m) (図 5. 3 7 )。この結果では炭化珪素よ

りさらにコ ン先端角が小さく係準の理論曲線から大きく外れる。これは応力場

的には弾性応力場で近似できヘルツクラソクが生じるものの、純粋な弾性応力場

ではなく若干の塑性変形をともなう弾塑性変形を起こしているためコーン形状か

ら Cfを求めることが困難になっていることを示している。 このように窒化珪素

材料ではヘルックラ y クを純粋な弾性応答による反発の結果としてみることと併

せて、素材の弾塑性パラメーターであるヤング率や硬度(素材の硬度や素材硬度

と衝突球の硬度比)で反発挙動を整理していくことも重要である。

5. 6 第 V章のまとめ

本章では、種々のセラミ y クス材料における球状粒子の衝撃でセラミ

y クス材料に発生する表面損傷や内部での発生クラック形態を特定しセラミ y ヲ

ス素材の粒子衝突に対する反発挙動を調べ、 f員傷や発生クラ y クとセラミ y クス

の特性値との関係を把握したものである。衝突の幾何学的条件‘(試料の厚み、球

の材質、球の直径、衝突角度)についても同様な手法で実験し考察した。また、

球状粒子により内部に発生する応力場については FEMを用いて静的、 動的に計

算して実験結果と照らし合わせる手法で行なった。

焼結方法の異なる窒化珪紫では、 硬度とヤング率が低い常圧焼結釜化

珪素では弾塑性挙動でメディアンクラ y クが形成され、硬度と ヤ ング率の高いカ'

ス圧焼結窒化珪素では弾性挙動で近似される応力場でヘルツクラァクが生じるこ

とがわかった。素材と球の硬度比 Ht/ H p値では 1. 0近くとなり締盟性挙動で

1. 2では弾性挙動であり、これらの値が挙動を決定する。両者の比較では弾性

挙動を示す材料が高い粒子衝撃耐性を示すことが確認された。また、紫 材 の厚み

はヘルツタラックの発生と伝播で大きく影響があり、 lmmでは 2、 3mmの場

合と較べて低速でクラックが生成し伝播するため固有欠陥サイズを越え、そのた

め強度低下にいたる臨界速度が低く観測される。理由は試験片内部の反射応力放

による引張り応力レベルが高くなるためと縫定される。

球の材質に関しては比重の霊い鋼鉄球では強度低下を起こす速度が低

くWiederhornとLawnの式による推iJl.{J値と一致した。 しかしながら入射角度を変え

て球を打ち込んだときには、直角から 6 0度までは H e r t z応力場が形成され

ヘルツクラ yタにより強度低下が起るが、 45度より低い角度では H e r t z応

力場が形成されず、表面に半円状のクラ y クを生じるために強度が低下する。こ
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の様に内部にどのような応力場が発生するかでクラ y ク発生形態が異なるため強

度低下の度合が大きく変わることがわかった。

室化珪素ばかりでなく炭化珪素とジルコニアも交えて行なった評価で

は常圧窒化珪索、ジルコニ 7ではクレーターの大きな弾湿性挙動をしガス圧焼結

窒化珪素、ホ y トプレス窒化珪索、炭化珪素ではクレーターの小さな弾性挙動を

示すことが確認された。これらの挙動はヤング率と硬度の値で関係があり両者が

ある値以上になると弾性変形、その値以下だと弾塑性変形となることがわかった。

強度低下を起こす速度と特性値との関係は、硬度とヤング率が増加すると減少し

破媛籾性値が増加すると向上することがわかった。以上から、弾性反発をする特

性値を有し、破壊靭性値が高い材料に高粒子衝撃耐性が期待される。

クラックの形態と残留強度との関係ではメディ 7 ンク ラ y ク系の常圧

焼結室化珪素ではメディ 7 ンクラ yクを p e n n yクラックとしてクラ yク長を

C fに換算すると標準の破壊力学の強度とクラ y ク長の関係と一致する。へ Jレツク

ラ y ク系の ss Cではコーン底辺の半径より換算した Cfでは理論式に近い値とな

る。 しかし若干の弾塑性反発を示す GP S S Nではクラック長ーの換算は理論と合

わず、数 μmではあるが材料の変形が影響しており、弾塑性パラメターによる取

扱いが必要である。

焼結度の異なるサイ 7 ロン素材における衝聖書では気孔が多く硬度とヤ

ング率が低い材料では球の潜り込みが深く弾塑性挙動を示し、綴密なサイ 7 ロン

焼結体では球の潜り込みが浅く、弾性挙動でヘルツクラックが生じることがわか

った。さらに、強度低下を起こしにくくするためには、弾性挙動を起こす特性値

が必要である。

有限要素法による簿性衝撃応力解析では粒子衝突地点周囲にリング状

応力が発生しており内部には H e r t z応力場で最大主応力 σ33方向に応じた引

っ張り応力場が確認され実験のへルックラ y クと対応していることがわかった。

またコンタクト時間は He r t z理論による計算値とほぼ同じでありヘルツクラ

y ク理論が第一次近似として有効であることがわかった。
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図5.5 室化法索表面の発生クラ y ク(全景 Bar=100μm、クラ y クBar=10μm)

(A: GPSSN， B SSN) 
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図 5.8 ヘルツクラ y クの S E M観察(8ar=500μmと10μm) 図 5.10 
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図 5.9 メディアンクラ y クの S E ~1 観察( 8ar=500μmと 10μm) 図 5.11 
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窒化珪素の TEMによる微構造観察 (A:GPSSN，8:SSN)
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図 5.14 衝撃角度による表面損傷の変化(Bar;500μm) 

( A : 90度 .8: O 0度 .C・45度 .D: 30度)
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図5，22 粒子衝撃により強度低下したセラミ y クスの破面観察 (Bar=lmm)
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サイアロンにおける表面復傷(Aサイアロン)図 5.28 
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表面に発生した応力の経時変化図 5.32 

強度低下を起こしたサイアロンの破面観察(Bar=lmm) 
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角度の影響などについて多くの知見を得てきた。さらに、粒子衝撃に対してクラ
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ラ y ク(云播を抑えるためには高い破壊靭性値が必要である。

セラミ y クス徳造材への利用に関しては 13 0 0 .Cを越えるような温
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そ の た め 窒 化珪素材料がタービン用素材として有力な材料になっている [3]。ター窒化珪素におけるクラ ック図5.35 図 5.34 曲げ怠 験 の模式 図 (A; メデ ィア ン

ピンに用いるには粒子衝撃耐性が重要な特性値で、室化珪素マトリッデスの焼結長と残留強度B;へ Jレツ ク ラ y ク)クラック ，

度 に 関 係 し て いる硬度やヤング率の向上と併せて靭性強化が必要である。

本 章では破聖書靭性値が比較的高く高温構造材料として期待される窒化
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子衝撃性の変化 と 微 構 造 の 関 係 を 把 握 し た 。 第 l項として S i C-whisker を 1

0、 2 0 Vo 1 %添加した窒化珪素をホットプレスにて作製し、衝撃損傷と強度低下

現象を把握した後、ホ y トプレスした室化珪素と常圧焼結した窒化珪素との対粒

子衝撃性や衝撃損傷の違いを特 性 値や微構造の点から検討した。

つぎに窒化珪素 7 トリックスの焼結性や残留酸素などの不純物が素材の

微構造に微妙に影響し反発挙動に影響することから、
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6.2  SiC-.hisker/窒化珪紫綬合材おける衝撃損傷

(SiC-.hisker添加の効果)

常圧室化珪索、ホ yトプレス窒化珪索、と S i C-.hisker複合窒化珪

素を作製し試験片とした。これを 6mmx3mmx45mmにサイズに加工し表面を鏡面研磨

した後、直径 O. 8 m mのジルコニ 7 球を打ち込んで表面損傷、素材挙動や素材

内部に発生するクラック形態を調べ、窒化珪素微稽造による影響と S i C -.h i s 

ker添加による彫響を把握する事を目的とした。

6. 2. 1 実験方法

室化珪素粉末として西独シュタルク社の H 1グレードを用いイ y トリ

7 1 0 wt%アルミナ 5.t%を混合し混合窒化珪素粉末とした。タ テ ホ化学社製 S

i C-.hiskerl-Sグレードを 10、 2 0 Vol%になるようにエタノール中でボー

ルミル混合し復合粉末とした。混合粉末は常圧焼結とホットプレス焼結で焼結し

複合粉末はホ y トプレスにて焼結し試料とした。試料は 40mmx50mmx6mmのサイズで

表面をダイアモンドで研自1)し、 所定の形状に切断し試験片とし

6mmx3mmx4“5mm司M刊1刊川m目で表面の加工による影響層はダイ 7モンドベ 一 ストで銭面研磨し除

去してある。粒子衝突に用いたジ Jルレコニ 7 は直径 O. 8 m mで速度は約 10 0 m 

/ sから約 400m/sである。

6. 2. 2 表面損傷と発生クラ y ク

衝突速度による 4種の素材の表面損傷状況は模式的に図 6. 1に示し

て あり、常圧焼結窒化荏紫(S S N) は衝撃速度の増加によりクレーター、周囲

のリングクラック、 リングクラックとラディ 7 Jレテラ y クに遷移している。ホッ

トプレス塗化荏索 (HPSN) では衝突速度が 200m/ sに近つくと部分的な

リングクラックが顕著になり 28 0 m/  s付近では完全なリングクラ yクに発達

する。このような同心円状のリングクラックは連続的な確認され球の変形か押し

込みにより発生したものである。この様に同じ原料から出発しでも損傷形態は大

きく異なる。 S i C-.hisker複合室化珪素 (SiC-w/SN) では 10 Vol %でも 2 0 V 

01%でも HP S Nと同様の損傷形態で速度の培加によりヲレ ターから同心円状リ

ングヲラ y クに遷移する。一方、ラデイアルクラ y クは 300m/s以上で顕著

になった。

リングクラ y クは粒子衝突時の負荷時に表面のうディ 7 Jレ方向の引っ

張り応力で生成する [4]。これらのずラ y クはヘルックラ y ヲ理論 [5-8]による表
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函に存在するリングクラ y クが起点ではあるが SEM観察(図 6. 2) によると

リングクラックは粒子衝突時に発生する表面でのラデイアル応力により生成され

る。 これらのクラ y クは文献記述のとおり粒界破援を示しているので、優も強度

が低い粒界が引っ張り応力で引き裂かれてリングクラックが形成される[9]。

これに対してラディアルクラ y クは、衝突球が反発するか破犠してし

まったときに素材に弾性反発が起り、表面の引っ張り応力状態が放射方向から直

交方向に変化しリング状クラ y ヲの一部を起点として発生する。 SS Nでは同じ

原理でラディアルクラ y クが生じるが、 SiC-./SNにおけるラディアルクラ y ずは

明らかに素材の反発形態の変化(弾性反発から弾塑性反発への変化)から生じた

ものである。全体的には若干の球の侵入が見られるので弾性応力場で近似される

範囲である。結果はあとで述べるが、この現象を明らかにするには破扇をよく観

察することが重要である。表面観察(図 6. 2) では S i C -.hiskerはクラ ック

進展に影響を及ぼしているので破壊靭性値と併せて検討されるべきである。

SiC-./SNに於けるクレーターサイズ(図 6. 3、 6. 4) は H P S N 

や S S Nに較べて小さく特に深さが S S N と比較して浅いことがわかる。それで

も H P S Nはまだ SiC-./SNに近いサイズである。この図ではジルコニア球は H P 

S N とSiC-w/SNで侵入が阻害されており、この理由はホットプレスプロセスと s

iC-whiskerの配合による粒界の硬化と、 S i C-whiskerの配向が試料中で 2直

交方向に分散しているため、応力は粒子衝掌方向と直交方向に分散されているか

らである [10.11]。

窒化珪素への S i C-.hiskerの混合で、渡合材への球の潜り込みとク

ラァクの伝播が抑えられ、浅く小 さなクレータ ーが生じる。クレーターの測定で

は素材の反発挙動は、 S i C-.hiskerの混合でより弾性的になるので、 H P S N 

と 2種の SiC-./SN複合材はヘルツクラ y クが生じていることが予想される。これ

は表面観察の結果からラデ ィアルが観測されるため弾塑性反発が予想されること

と食い違っており、破面観察で素材内部に発生したクラ y ク形態を調べる必要が

ある。

図 6. 5では佐子衝撃後の SSN， HPSN， と 2種の SiC-w/SN復合

材の残留強度を示しである。 S S Nでは粒子の衝突速度が 100m/  s以上で強

度低下を示すが、 H P S N は 200m/sまで、未衝重要の試料強度を維持し SiC-

w /SNではその強度の 300m/s近くまで維持する。ここで用いた衝撃速度は強

度低下を始める速度を臨界破題担強度(v c) として定義される。この衝撃速度以上

では衝撃により発生するクラ y クサイズが固有欠陥の大きさを越えるために強度
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低下が起きるものである。 H P S NとSiC-./SNにおける臨界速度以下での表面リ

ングクラ y クの破綾に対する有効サイズは固有欠陥によるクラ y クサイズを越え

ないので強度低下は起きないものである [12]。衝掌速度が Vcを越えるときはより

大きなクラ y クが形成されるため強度低下が起きる。ここでは、クラ y ク形態は

素材の微構造や衝撃時の反発挙動に左右される。 SS Nではクレーターの深さが

他の場合より大きくメディアン/ラデイ 7 )レクラ y クが生じ、 H P S N とSiC-w/

SNではヘルツクラ y クの発生が予想される。

残留強度測定試料の破面観察は図 6. 6に示 しである。表面観察から

予想されたように SS Nではクレーター直下での微小クラ y クゾ ー ンや構造圧縮

ゾーンとともにメディアンクラ y クが観測され SS N内部に進展している [13.14 

]。一方、ヘルツクラソクは H P S NとSiC-./SNともに観測された。

6. 2. 3 ヘルックラ y クの発生過程

図 6. 6の SE M観察によるとヘルック ラ y クの破面は滑らかで破壊

形態は高速度で破嬢が伝播し、粒内破嬢であると考えられる。同様に SiC-w/SN 複

合材におけるヘルツクラ y クは多重のコ ンクラックが表面から内部にかけて形

成されており、クレーター直下で特にこの重なりがみられる。これらの現象はホ

y トプレスによる構造的ラミ不ーションと S i C -.hisker添加による 2次元配向

によるラミネーションの両方の影響によるものである。ホットプレス軸に垂直な

面に S i C-whiskerがランダムに配向 しておりヘルツクラ y クはこのような微構

造ラミネーションの影響を受ける。

この場合のヘルックラ y クの形成過程は次のようになると考えられる。

ジルコニ 7球が素材に衝突したとき第 1のヘルツクラックが形成される。層構造

によるが、球はまだ侵入を続けるか接触を続け構造体に荷重を与へ、 2次のヘル

ックラ y クがその度形成される。これが多重のヘルックラ y クになるものである。

この連続的なヘルツクラ y ク形成は表面での同心円状リングクラ y クとつながっ

ており、多重へ Jレツクラ y クとなる。表面でのラディ 7 )レクラ y クはヘルツクラ

y クが形成されたあと、除荷時の弾性回復過程で応力場が変わり、引っ張り応力

が霊直となりラディ 7)レクラ y クが形成されるものである [4]。

ヘルツクラ y ずはこの織に高速度のタラ y ク伝播で形成されるのでク

ラ y ク進展抵抗となるべき S i C-whisker配合効果が明確には現れない。表面観

察で S i C-whiskerが 1) ングクラック形成にみせたクラック進展への阻害は、 へ

Jレ7 テラ y ク進展初期にはみられず、ヘルツクラソクの発生時か終盤で伝搭速度

が遅くなってから応力場を変えクラ y クを変更させる働きをする事が推測される。

これは S i C-whiskerと窒化珪素が綴密な微構造を創っているためで [15]、 S 

i C -whiskerの引き抜け効果は発現しない。 S i C-whiskerはクラ y クの進展

方向を変更させる機様で強靭化に貢献するため、高速度で進展するクラッヲの伝

援を止めるには至らないと推定した [10，11. 16]。

ここで観測されたヘルツクラックの稜線の角度は理論値 [6-8]と比較す

ると小さいが、徴構造圧縮によるクレーター形成や S i C -whiskerの配向や層徳

造による連続ヘルツクラッキングにより、応力場が弾性から弾塑性に変わりつつ

ある状態のヘルックラ y クであるためと!t定される [17]。この様に SiC-w/SNに於

けるヘルツクラ y ク形成はホ y トプレス焼結と S i C -whisker配向による微構造

と関係がある。

次に、 S i C-.hiskerを含んだ窒化珪素材料の硬度の影響を調べてい

く。 Marshal1ら[18]が硬度は庄子の侵入深さに関係した弾塑性バラメーターであ

ることを示したが、 Shockeyら[4]は素材の反発挙動の違いを素材と球の硬度の違

いで表わした。本実験では素材と球の硬度比(H t/ H p) が約ー 1. 1の S S Nで

は球の潜り込みは約 7μ m でクレーター直下に微小クラ yクや構造圧縮をともな

うメディアンクラ y クを生じる弾塑性反発を示し、 Ht/ H p比が 1. 2と 1. 2 

- 1. 4である H P S Nや 2種の SiC-w/SN では球の侵入は 4μmと小さく、弾性

的応力場で近似される素材であることがわかった。この様に S i C-whiskerの添

加とホットプレスプロセスの両方の効果で材料の硬度が向上し、粧子衝撃時の球

の潜り込みを阻害する働きをする。その結果、素材の反発挙動を弾性から弾塑↑生

に変えることで強度低下を示すクラック発生の抵抗となるものである[12， 19]。

6. 2. 4 まとめ

ここでは同じ 7 トリックスからなる常圧焼結窒化珪索、ホ y トプレス

窒化珪索、と S i C -whiskerを添加した窒化珪素復合材を作製し粒子衝突による

損傷形態やクラ y ク発生形態を把握して焼結方法や S i C-whiskerの添加効果に

ついて議論した。その結果、ホットプレスプロセスは素材の硬度を向上させ粒子

衝突による素材の反発挙動を弾性から弾塑性にかえる働きをすることが解った。

S i C -whisker はホットプレス効果に加えて高硬度、高ヤング率および高破峻靭

↑生値をもたらすために、ヘルックラ y ク発生と伝播を抑える働きをし破媛発生の

臨界速度を向上させる。この織に S i C-whiskerの添加は球状粒子の衝突に対し

て効果的であることが達成され、衝撃耐性のある材料系であることがわかった。



6. 3 S i C -whisker/ 窒化珪素複合材における衝撃損傷

(<トリ y クス窒化珪素の影響)

本項では製造方法が異なる窒化珪素粉末を用いて S i C-whisker複合

材を作製し塗化珪素粉末特性の差異が S i C-whisker添加による窒化珪素の焼結

度にどのように影響するかを調べ、粒子衝突時の素材の反発挙動への影響を把握

する。窒化珪紫粉末は Si(NH)2の熱分解による粉末とシリコンの窒化による

窒化注業粉末を用い、製造方法と不純物などが及ぼす影響に付いて考察した。ジ

ルコニ 7粒子は直径 1. 0 m mで衝突速度は 80-380m/sであった。

6. 3. 1 実験方法

窒化珪素粉末は字部興産製 C 0 A粉末 (Si(NH)2の熱分解による)

と西独シュタルク社製 LC 1 0粉末 (γ リコ ンの窒化による)を用い Si C -wh 

i s k e rはタテホ化学製 SCWI-0.7Sを用いた。窒化珪素粉末に所定量(イ yトリ 7 1 

o WT%と 7)レミナ 5WT%)の焼結助R1Jを混合し混合粉末としこれに 20 Vo 1 %の S i 

C -whiskerを添加しエタノー Jレ中でポールミル混合し乾燥後筋わけをし復合粉末

とした。ホ y トプレス焼結の条件は下記に示したとおりである。得られた焼結体

は表面をダイ 7 モンドで研自IJし所定の 寸 法 (6mmx3mmx45mm) に切断する。表函は

加工による損傷を取り除くためにダイア モ ンドベ ー ストで鏡面研磨 を行なった。

粉末 焼結温度 時間 圧力

(N2-1atm) 

A COA窒化珪素 1 7 0 0 'C O. 5 h r 3 0 0 kg/cm' 

B COA~主化珪素 +20Vol%SiC - W/SN 1 840・c

C LCI0~霊化珪素 1 7 0 0 'C 

D LCI0地下珪索 +20Vol%SiC-w/SN 1 8 4 0 'C 

6.3. 2 SiC-whisker/ 室化珪紫綬合材の損傷

図 6. 7に 2種のホ y トプレス窒化珪素と S i C-whisker複合材の粒

子衝突による損傷の観察結果を示した。衝突速度は、 3 20:tlOm/ sであっ

た。 HPSN (A) ではクレータ一 、 同心円状のリングクラッ夕、と圧壊したジ

Jレコニ 7球の破片が認められる。 SiC-w/SN(B) ではクレ ター、リングクラ y

夕、 とラディ 7)レタラ y クが観iJl.lJされた。この表面観察から判断すると H P S N 

( A) は弾性反発挙動をし、 SiC-w/SN(B) は弾塑性反発挙動であることが推定
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される o HPSN(C) はSiC-./SN(B) と類似した損傷形態を示し、 SiC-./SN

( D) は HP SN (A) と似た損傷形態を示すため、前者は弾性m性反発、後者

は弾性反発であるとIt定された。前章と前項で述べたように素材と球の硬度比 (

H t/ H p) は C0 A系窒化珪素で 1. 5付近であり LC 1 0系窒化珪素で 1. 2 

5-1. 35で全て弾性反発挙動を示す範囲内であることと、ホットプレス焼結

時には弾性回復時に応力場が変わることで表面上にラディアルクラックが形成さ

れることがあり、表面形態からだけでは内部クラ y クの織子まで推定できないの

で破面を注意深く観察することとした。

表 6.1 表面テラック形態と反発挙動のまとめ

素材 クラ y ク形態 反発挙動

HPSN  (A) ?レ-~-、リ ~r 'J7ヲ。 弾性反発

SiC-w/SN(B) り - ~-、リ~~.打け、 7f" lHjけ .弾塑性反発

H PSN  (C) ?レ - ~-、リ~~. 'J7，~ 、 j f" H 'J7~ 弾m!生反発

S i C-w/SN ( D ) H-~- 、リ~~. 'J7，~ 弾性反発

衝撃を受けた試験片の残留強度を 4点曲げ試験法により測定し、図 6.

8に示したo H PSN  (A) とSiC-w/SN( B) は 2段階の強度低下傾向を示し、

最初の強度低下は、衝突速度がそれぞれ lOOm/ sと 150m/ sであり、二

番目の強度低下は 2 5 0 m/  sと 300m/ sであった。一方、 HPSN (C) 

とSiC-./SN(D) は一段階の強度低下傾向を示しその速度は 280と 29 0 m / 

sであった。臨界破場強度を vcで定義すると、 HPSN (C) とSiC-w/SN(D) 

の vcは S i C-whiskerの添加量に応じて地加する事と、強度レベルが大きく向

上するため、前項 6- 2で示した場合と傾向と類似している。しかし、 H P S N 

(A) とSiC-w/SN( B) で比較すると SiC-.hiskerの添加により 2段階の強度

低下傾向が顕著になり、 S i C whi skerltの増加によっても V cは増加しな L、。こ

の傾向は Si (NH)2の熱分解による窒化珪素粉末を用 いたときに起きる現象で

ある。この破面を観察し表面損傷の形態と併せて議論する。

破函の S E M写真は図 6. 9に示しであり HPSi'¥ (A) では中速 (2

05 m/ s)域でもクレーター直下に小ヘルツクラッタが形成されており、衝突速度が

高くなり 250m/ sを超えると大ヘルツクラックに成長し激しい強度低下が起
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きる。図 6. 9では SiC-曹;SN(日)のヘルツクラ 1 7を示し中速媛でもクラック

が発生し強度が低下するという結果であった。この結果から C 0 A系窒化珪素で

は低中速域でもヘルツヲラックが生じ高速域で拡大する様子が示される。 L C 1 

0系蜜化珪素では様子が若干異なり衝突速度が vc 以下だとクラソクは発生せず、

それぞれの vcを超えた時に始めてヘルツ クラックを形成し急激な強度低下がある。

以上から強度低下をした試験片の破菌には必ずヘルックラ y クが形成

されるため粒子衝突に対する素材の反発挙動は務性反発であるといえる。 表面観

察の結果から、 SiC-w;SN( B) とHPSN (C) で見られたうディ 7 ルクラック

は弾性回復時の表面近傍の応力変化によるもので S i C-.hiskerの配向とホ y ト

プレスプロセスによるものであると考えられる。

HPSN  (C) とSiC-.;SN(D) に見られる強度低下は 6. 1項の結

果 と一致するが HPSN (A) とSiC-.;SN( B) の挙動はまったく異なるため衝

突時のクラ y ク発生と伝播について微構造と特性値との関係を考察する必要があ

る。 ここで用いる特性値は弾盟性パラメーターである硬度で. Shockeyらによる素

材と球の硬度比(H t/ H p) [4]からみると HPSN (A) と丘iC-.;SN( B) は 1. 

5付近で HPSN (C) とSiC-.;SN(D) は 1. 2 5ー 1. 3 5ですべて弾性反

発挙動の範囲に入っており弾性反発挙動を示すが、前者はより弾性的で後者は弾

塑性的である。

ヤング率や硬度は弾性反発範囲に入っているが衝撃地点、の直下での発

生ヲラックや局所的変形のためコンタクトの挙動に違いがあると考えられる。 Ca

rdullo[20]が報告した硬度と降伏値やヤング率の関係は次の式で表わされ

H a r d n e s s = C .σ νsl-m.Em 

ここで、 σ"は降伏値、 Eはヤング率、 ffi， C ，ま常数である。降伏値を表わすこ

とは困難であるが降伏値を含み臨界揃断応力と関係ある弾塑性パラメーター[18] 

H/ E{=c.(σ ν.l-./ E) Cl-.')値で見ていく必要がある。

H/ E値 [18]はこの値が高いと弾性的で岡iJt生があることを示し H P S 

N (A) とSiC-.;SN( B) では高い値で HPSN (C) とSi C-.;SN ( D )では若

干低〈 、 前者はより弾性的な反発を示している。この値の違いはクラ y ク発生と

も関係があり、 HPSN (A) とSiC-.;SN( B) では衝撃地点直下のクラックが

発生し易< 2段階のヲラ y ク発生につながっているものである。日1)の見方では H

/ E値が小さいと衝突によるエネルギーをより消費し易く HPSN (C) とSiC-
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.;SN(D) では C 0 A系窒化珪素よりも衝突のエネルギーをより吸収し易く、球

の衝突に関してはクラック発生とクラ y ク伝播の耐性が高く大きい衝撃耐性を示

すものである。

球が素材に接触するときの挙動は 7 トリックスの β室化珪素の針状位

子の配向や成長度とガラス相の分布や S i C-.hiskerの配向に影響がある。 粉末

に含まれる酸素は S i 02として存在するが、 シリコンの菱化による粉末はより多

くの酸素言い答えると S i 02を含んでいる。この S i 02が焼結時にガラス相を

形成し焼結度が高く弾性と剛性の低い微構造をもたらす。この特性と S i C -wh 

isker添加による微構造が弾性と剛性を下げる働きをし、球の衝突時のエネルギー

を吸収し、衝撃地点直下でのクラック形成と伝播の抵抗となる。また L C 1 0系

の β窒化王室索は粒径が大きくガラス栂が粒界に集まり易い微構造でもあり衝撃エ

ネルギーを吸収する役割を果たしている。

図 6. 1 0と 6. 1 1 はクレーターの径と深さを表わしており、直径

は 4種の材料で殆ど差はみられないが深さについては HPSN (A) とSiC-w;SN

( B )は浅く HPSN (C) とSiC-w;SN( D) は深いクレ ータ ーーである。これは

前者ではより剛性があり弾性的であることを示している。球の侵入深さに対する

抵抗性が大きい材料では衝撃のエネルギーが素材に伝わってしまい、紫材に発生

する応力値レベルが高くなることでクラ y ク発生が低速でも起きるものである。

一方、粒子のエネルギーを吸収する材料では破壊靭性が高くクラ y クの伝婚を阻

止する為、クラ y ク発生にも効果があることが解かった。

6. 3. 3 まとめ

本項では製造方法が異なる 2種の窒化珪素粉末を用いて S i C -wh i 

s ker / 窒化珪素複合材を作製し窒化珪紫粉末特性の差異が S i C-whisker添加に

よる 7 トリ y クスの窒化廷索の焼結度にどのように影響するかを調べるとともに

粒子衝突時の素材の反発挙動への影響やクラック発生への影響を把握した。窒化

珪素粉末は Si(NH)2の熱分解による粉末とゾリコンの窒化による窒化珪素粉

末を用い、製造方法と不純物などが及ぼす影響についても考察した。

粒子衝突に対する応答ではすべてヘルツタラ y クが発生じ弾性反発を

することが判った。シリコン窒化による窒化法索粉末に S i C-whiskerを添加し

た材料では硬度が低いが破嬢靭性値が高くクラ y ク発生や伝播に抵抗1生を発爆し、

佐子衝突での強度低下速度が最も高くなった。一方、 Si(NH)2の熱分解によ

る窒化珪素粉末を用いた室化忌素系では高強度で高硬度であるが、 f立子衝撃のよ
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うな場合には剛性が高く衝撃地点直下でクラックを発生し易く強度低下を起こす

速度が低くなる。この原因は Si(NH)2からの室化珪素では、結品粒が細かく

ガラスヰ自の量が少なく、 しかも均一に分散しているため非常に剛性が高い微構造

となり、粒子衝突によるエネルギーを素材の変形で吸収できないことである。

6. 4 S i Cを複合化した釜化珪素の粒子衝撃による損傷

S i C -whiskerだけでなく S i C粒子や S iC-plateを複合化した

室化珪素についてジルコニ 7 球による衝撃試験を行い表面に発生する損傷と素材

内部に発生するクラ y ク形態について調べ微構造や特性値との関係を把握する。

窒化珪素粉末は Si(NH)2の熱分解による粉末を用いて複合材を作製し、添加

した S i Cが窒化珪素微構造の発達に及ぼす影響を S E M， T E M を用いて観察

し、特性値の差異を把握する。次に衝撃試験で発生したクラ y ク形態を考察する。

6. 4. 1 実験方法

S i C-whiskerとして直径が O. 7μmであるタ苛ホ化学社製 SCWl-

O. 7 Sと直径が1.5μmであるアメリカンマトリックス社製 S C W， S i C粒子とし

てイピデン社製ベータランダム、 S iC-Plateとしてアメリカン 7 トリ yクス社

製 S i C plateletを用いた。室化珪素は字部興産製 C 0 Aである。窒化珪素粉末

に焼結助 ~J;を加えイ y トリ 7 1 0 WT%7 )レミナ 5WT%となるように調製し混合粉末

とした。この混合粉末に 10 Vol%となるように S i Cを加えボールミルにて混合

し、乾燥後筒わけをして復合粉末とした。

粉末 焼結温度 時間 圧力

(N2-1atm) 

A COA室化珪素 17 00'C o. 5hr 300kg!crr! 

B COA窒化珪素 +10Vol%SiC-粒!SN 1 7 2 0 'C 

C COA窒化産素 +lOVol%SiC-plate!SN 1 7 6 0 ~ 

D COA窒化珪素 +10Vol%SiC-O.7S!SN 1 7 8 0 ~ 

E COA窒化珪素 +10Vol%SiC-SCW!SN 1 7 8 0 ~ 

ホットプレス焼給の条件は下記に示したとおりである。得られた焼結

体 は表面をダイアモンドで研削し所定の寸法(6mmx3mmx45mm) に切断する。表面

は加工による損傷を取り除くためにダイアモンドベーストで銭面研磨を行なう。

ジルコニ 7粒子の直径は1.Ommで衝突速度は 80-360m/ sの範囲である。
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6. 4. 2 実験結果と考察

図 6. 1 2にはマトリ y クスと複合材に於ける粒子衝突による表面損

傷を示しである。球の衝突速度は 320:tl0m/ sであった。 HPSN (A) 

はクレ ターと同心円状のリングクラ y クが観測され S i C -粒/S N (B) で

はリングクラッ夕、 リングクラ y クを横切るラディアルクラッ夕、ラテラルクラ

y クが観測されたが他の複合材ではクレーターと同心円状リングクラ y クとラデ

イ 7)レクラックが観測された。この表面損傷から判断すると HPSN (A) は慢

性反発挙動で他の複合材は弾盟性反発挙動であると後定されるが、前項の Si C 

whisker!S N複合材でみられたように衝突の初期には弾性反発をし、衝突後期

に球が圧壊してからは弾性回復時に積層構造状素材の表面部分で応力状態が変化

しラディアルクラックとラテラノレクラ y クが生じる o S i Cー粒 / SN(B) で

は他の複合材に比べて掠性回復時の応力変化が複雑なため形態の異なるヲラック

が生じていることが推定される。このため表面観察からだけでは応力状態を予想

することは困難である。

図 6. 1 3と 6. 1 4クレーターの深さと直径をプーロフィロメーター

でiJllJ定し衝突速度 iこより図示したものである。クレーターの深さと直径に関して

は特に際だった差がみられないが、クレ ターサイズは硬度と密接に関係してい

ることが予想されるので、硬度に応じて明かな差が観iJllJされることが予想される。

しかし、 Si C-SCW!SN ( E )が若干大きなクレーターとなるだけである。このこと

は動的破壊や球の侵入に関しては球が素材に衝突するときに球が圧嬢したり、高

速での変形のため硬度に応じたクレーターサイズが観iJllJされないことが予想され

る。 クレーターの深さは衝突速度が 300m/ sを超えると急激に大きくなり材

料の硬度に応じた差になっていることが判る。変形プロセスや微小ヘルツクラッ

クがこの速度になると顕著になるもでここで観iJllJされたクレーター直径は必ずし

も静的に測定された硬度に応じたものではない。

図 6. 1 5では街祭を受けた素材の残留強度を表わしている。 SiC-pl

ate!SN (C) を除いてすべて 2段階の強度低下を示している。第一段での強度低

下は低速域で起こり約 30ー 50 %の強度の低下があり、 2段階自の強度低下は

高速媛で発生し約 50-80%の強度低下がある。 SiC-引 ate!SlI( C) では一段

階の強度低下で高速域で起こる。粒子の衝突による素材内部でのクラックサイズ

が固有欠陥値を超えるために強度が低下するが、第一段では固有欠陥長をわずか

に超えるクラックが形成され衝突速度に応じて次第に延び (S i Cー粒/ S N ( 

B) )る場合とそのサイズを維持する場合 (HPSN (A) 、 SiC-O.7s!SN(D)、
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SiC-SCW/SN (E) )に分かれるがいずれの場合も 300m/s付近で大きな内部

クラ y クが形成され強度が大きく低下する。破面観察でクラ y ク形態注意深く調

べる必要がある。

図 6. 1 6では残留強度測定試験片の SE Mによる破面観察の結果で

図 6. 1 6 (A)， (C)， (F)， (H) では衝突速度が中速域であるが、ヘ

ルツクラ y クが観測され、それぞれ HPSN (A)、 S i Cー粒/SN(B)、

SiC-O. 7S/SN (D) ， SiC-SCW/SN (E) の強度低下がこれらの発生クラ y クによる

ものであることを示している。これが第一段階の強度低下を示すものである。図

6 -16  (B)， (D)， (E) ， (G) ， (1) では高速援では大きなヘルッ

クラ y クが 5種の材料に発生しそれぞれ強度低下をもたらしているが、 これらは

衝突速度が 300m/sを超えるときに顕著になる。この結果からヘルツクラッ

クは球の衝突により発生した応力で形成されるもので、過剰衝突エネルギーによ

り素材内部に進展し、臨界応力レベルはヘルックラック発生応力と進展の為のエ

ネルギーにより決まる。添加した Si Cは β窒化法素 7 ト1) '1 クスの焼結状態に

関して影響があるのは勿論、ヘルツクラック発生と進展に影響ーする。

S i C添加による微様造の変化については、 S i C一粒 /SN(B)

では粒界に βS i Cが存在しており H PSN (A) に比べて β窒化珪素の発達を

阻筈している。 SiC-plate/SN(C) では β窒化珪素の粒子は均ーであるが大きな

S i C粒がみられる。 SiC-O.7S/SN (D) とSiC-SCW/SN ( E )では S i C-whisk 

e rとβ窒化珪素粒子が綴密に機械 的に結合している。衝突損傷から S i C -Plate 

( C )ではヘルツクラ 1 '1発生への抵抗がみられ SiC-O.7S/SN ( D) とSiC-SC官/S

N ( E )ではヘルツクラ y クの進展抵 抗 が あ る こ と が 判 る 。 複 合 材 (C) では β室

化珪素が均一に分散されており応力を緩和できる構造であること、 (D) (E) 

では S i C-whiskerにより破嬢靭性値で高いのでクラ y ク進展抵抗が高い材料で

ある。 S i Cー粒 / SN(B) ではヘルックラックの発生と進展抵抗性が劣るが、

これは β窒化珪素粒子が未発達であることが縫定される。

微構造と同線、機械的特性値も Si C添加の微構造変化で変化する。

機械的特性値だけでなく衝撃耐性も各々微構造に応じて異なるものである。ヤン

グ率と硬度の範囲はすべて弾性変形域でありヘルツクラ y ク発生が確認されてい

るが素材挙動がクラ y ク発生に影響することから、硬度が変形への抵抗性を表わ

す己とで硬度を用いて考察を進める。 Shockeyら[4)がも是案した紫材と球の硬度比

( H t/ H p) 値をみるとマトリ y クスの HPSN (A) とSiC-O.7S/SN (D) が l

5で あ り 挙 動 は 同 じ 傾 向 で あ る が 複合材(D )が破壊籾1生値が高いのでクラ y ク
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の進展が抑えられ 2次の強度低下を示す速度が高くなる。 SiC-SCW/SN(E) では

硬度比が 1. 2 8で低めであるが発生抵抗は閉じであり進展抵抗が高〈俊合材(

D) と似た強度低下傾向を示す。一方、 S i C -p 1 a t e/ S N (C) は硬度比が 1.

2 8で衝突に対するエネルギー吸収でクラックの発生抵抗がかなり高くなる。 s

i C 位/SN(B) では硬度比が 1. 6 2で紫材として剛性が高く衝突によるエ

ネ Jレギーの吸収が少なくクラックが発生し易いことが半IJる[18)。

Lawnと自owes[21]はセラミック材料の反発挙動を Vickers圧子を用いて

確認した。球状庄子を用いたときには弾性回復は圧痕の直径や深さ方向で起こる

ため深さと直径の比をとることはできない。そこで硬度とヤング率の比 (H/ E) 

で材料の弾塑性挙動を判断するパラメーターとした。 H/ E値 [18)はヘルツヲラ

y ク発生と関係があると考えられるので、本実験で用いた材料の H/ E値と反発

挙動を関係付ける。 HPSN (A)， S i Cf.立/ SN(B) とSiC-O.7S/SN(D) 

は O. 0 6 4から O. 069の閣で剛性が高く衝撃を吸収しにくい材料であり、

S i C -P 1 a t e/ S N (C) とSiC-SCW/SN(E) は O. 0 5 4と比較的低くやや衝

撃吸収性がある材料である。ここでは大きな粒子を加えた系でーは H/E値が低め

で硬度を低く衝撃吸収性を高くする特性になっていることが判った。これは大き

い粒子の添加が微構造の焼結性に影響し変形能の高い微構造を作っている為で、

S i C -P 1 a t e/ S Nのように強度はあまり高くないが衝撃耐性に優れた材料が創

出できた。

6. 4. 3 まとめ

ここでは S i C-whiskerだけでなく S i C粒子や S i C-Plateを復

合化した窒化珪素をホットプレスにて作製してジルコニ 7球による衝撃試験を行

い、表面に発生する損傷と素材内部に発生するクラック形態について調べ、 f員傷

形態と微構造や特性値との関係を把握した。 HPSN (A) の反発挙動は弾性的

でありヘルツクラックを生じた。この中では、 S i C-whiskerを添加した室化廷

素は強度や靭性値は高いがヘルツクラ y クの発生速度は低くく、 S i C -Plateを

復合化した室化珪素は常温曲げ強度は低いがヘルックラ y クの発生速度が 300

m/s以上と最も高くなり衝撃耐性があることが確認された。 S i C一粒子を添

加した窒化珪素は β窒化珪素が未発達でヘノレツクラック発生と進展への耐性が劣

ることが判った。

この衝撃耐性の違いは大きい Si C t立子を添加したときには β窒化I圭

素が均一に発達し、ガラス層も均一に分布して、局所的な f甲し込みに大して変形
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能がある素材となっている為で、球状粒子の衝撃に対して衝撃のエ平ルギーを吸

収できる微権造となり衝撃耐性が発律されたものである。 S i C -Plate/ S Nの

ように強度はあまり高くないが衝撃耐性に優れた材料が創出できた。

6. 5 第羽宣言のまとめ

本章では破題担靭性値が比較的高く高温構造材料として期待される窒化

珪素材料を取り上げた、 S i Cを添加することで強靭化が図られた窒化珪素素材

での粒子衝撃損傷について研究を進め、 S i C添加による複合材の粒子衝撃性の

変化と微構造の関係を把握した。第 l項として S i C-whisker を 10、 2 0 Vo 

1 %添加した窒化珪素をホ y トプレスにて作製し衝撃損傷と強度低下現象を把握し

た。次に、ホットプレスした室化珪素と常圧焼給した窒化珪素との対粒子衝撃性

や衝怒損傷の違いを特性値や微構造の点から検討した。その結果、ホ y トプレス

プロセスは素材の硬度を向上させ位子衝突による素材の反発挙動を弾性から弾塑

性にかえる働きをすることや、 S i C-whisker はホ y トプレ~効果に加えてより

高い硬度、ヤング率、と高い破壊靭性値をもたらすためヘルツクラ y ク発生と伝

婚を抑える働きをし、臨界破題担強度を向上させる事が確認された。 この織に S i 

C -whiskerの添加は球状粒子の衝突に対して効果的であることが達成され、衝撃

耐性のある材料系であることがわかった。

室化珪素マトリ y クスの焼結性や残留酸素などの不純物が素材の微構造

に微妙に影響し反発挙動に影響することが予想されたので、製造方法が異なる 2

穫の窒化珪素粉末を用い 20 Vol%の S i C -whiskerを添加した室化珪素複 合材を

作製して、微構造や特性値と反発挙動や衝撃損傷との関係を把握した。粒子衝突

に対する応答はすべて弾性的でヘルツクラックを発生することが判った。ゾリコ

ン窒化による室化珪素粉末に S i C-whiskerを添加した材料では硬度が低く破壊

靭性値が高くなり、クラ y ク発生や伝播に抵抗性を発得するため、粒子衝突での

強度低下速度が最も高くなった。一方、 Si(NH)2の熱分解による窒化珪素粉

末を用いた窒化珪素系では高強度で高硬度であるが、粒子衝撃のような場合には

剛性が高く衝撃地点直下でクラックを発生し易く強度低下を起こす速度が低くな

る。 この原因は Si(NH)2からの窒化珪素では、結晶粒が細かくガラス相量が

少なく均一に分散しているため非常に剛性が高く、粒子衝突によるエネルギ ーを

素材の変形で吸収できないことである。

畳後に、室化珪素の焼結性に添加粒子の形状が大きく影響することか
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らマトリ y タスの室化珪素を固定して、形状の異なる S i C粒子や Plate、直径の

異なる S i C -whisker を添加した窒化珪素複合体を作製し粒子衝撃による損傷

や強度低下現象を調べ、 Si C添加による徴構造の反発形態や衝撃損傷に対する

S i Cの直倭の影響を把握した。ホ y トプレス窒化注索は弾性的反発をし、へ Jレ

Yクラ y ヲを生じた。各種複合材の中で、 S i C-whiskerを添加した窒化淫紫は

強度や籾性値は高いが H e r t zクラ yクの発生速度は低く、 S i C-Plateを複

合化した室化淫素は常温曲げ強度は低いがヘルツクラ yクの発生速度が 30 0 m 

/s以上で最も高く衝撃耐性があることが litWされた。 S i C 粒子を添加した

窒化珪素は β窒化珪素が未発達でヘルツクラ y ク発生と進展への耐性が劣ること

が判った。ょの衝撃耐性の違いは S i C -Plateを添加したときの徴構造に起因し、

β 室化珪素が均一に発達し、さらにガラス層が均一に分布して局所的な押し込み

に大して変形能がある素材となっている。このような微構造は、球状粒子の衝繁

に対して衝撃のエネルギーを吸収できる微構造であることで衝繁耐性が発簿され

たものである。その結果 S i C -P 1 a t e/ S Nのように強度はあまり高くないが衝

撃耐性に優れた材料が創出できたものである。

表 6. 2 複合材の反発挙動まとめ

添加 Si C種 添加重 (Vol%) マト'/，1;( V c(m/s) クラック 反発挙動

SiC-w タテホ I-S

1-O. 7 S 

1-0. 7 S 

1-0. 7 S 

SiCー官 7Jリ古i7ト'/ヲ1J.

SiC-粒子 イピデン

SiC-Plate7Jリ古yマト'/ヲ1;(

1 0 

2 0 

2 0 

1 0 

2 0 

1 0 

1 0 

1 0 

H 1 280 ヘルヲ打け 弾性反発

H 1 280 

LC-l0 290 

C 0 A (150) 300 

C 0 A (150) 310 

C 0 A (150) 300 

100 

300 
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図 6， 1 SiC-Whisker/窒化 I圭紫綬合材表面損傷

図 6， 2 表面発生テラ y ヲの S E ¥11観 察

(D SiC-w/SN 1}~~' ?7 d 、 E SiC-w/SN ラディアノレヲラ yデ

F S S N. G S S ~ラディアノレクラ y ク)
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R i リ ~1' ?7ヲn

図 6， 2 表面発生タラ y クの S E M観察 (8ar;200μm) 

(A HPS~ 、 B SiC-./S¥、 C: SiC-w/SN. ) 
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図 6.5 粒子衝突後の SiC-whiskcr/室化I圭索彼合材の幽げ強度
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図6.6 強度低下した試験片の政面観察(Bar;500μm) 図 6.7 表面発生クラ yクの SE M観察 ( Bap500μm) 

( A:SS~ 、 B:HPSN 、 C: lOvol%SiC-w/SN、 D.E:20Vol%Sic-w/S~) (A:HPSN(A)、B:SiC-w/SN(B)、 C:HPS~(C) 、 D:SiC一切/SN(D)) 
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図 6.9 強度低下した試験片の破面観予言(Bar=500μm) 

( A: HPSX(A) 205m/s、B:IlPSX(え)330m/s)
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図 6.9 強度低下した試験片の破面観察(Bar=500μm) 

(C:SiC-W/SN(B) 181m/s、 D:SiC-W/SN(B)33Im/s

E:HPS~(C)339m/s 、 F:SiC-W/SN(D324m / s) ) 
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図6.13 位子衝突後の SiC!室化淫紫複合材の幽げ強度

図 6.14 強度低下した試験片の政面観察(日ar=500μm)

A: Il PS~(A)205m ! s 、 B: HPS¥ (A) 330m!5 
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図6.14 強度低下した試験片の破面観察(Bar:500μm) 

C:SiC-p!SN(B)208m!s、 D:SiC-p!SN(B)329m!s

E:SiC-pl!SN(C)32Im!s 
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図 6.14 強度低下した試験片の破面観察(Bar=500μm) 

F:SiC-I/SN(D)246m/s、 G:SiC-胃!SN(D)335m/s

H:L-SiC-I!SN(E)249m/s、 1:L-SiC-I!SN(E)249m!s 
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多手王、司I主主 左主主イヒ王圭歩先来立弓子宗主主壬主Fイヒ霊童Eイヒ壬圭雰李主

の来立弓三干霊行壁震による i員イ幸男

7. 1 緒言

モノリスセラミ y クスの粒子衝突による損傷や発生クラ y クの形態より

セラミ y クス材料の反発挙動を推定し、材料の反発挙動と材料の特性値との関係

を考察して次のような知見を得てきた。

1 )表面にクレ ターとリングクラ y クやラディ 7 )レクラックを生じる

場合は弾塑性反発挙動であり、クレーター直下にメディアンクラッ

クを生じた。

2 )表面のクレーターが浅くリングクラ y クを生じ、弾性反発挙動でへ

ルックラ y クを生じた。

3 )素材と球の硬度やヤング率が反発形態を判別する手段となり両者が

ある値以上 (H> 14. 8GPa， E > 268GPa) だと弾性反発で、それ以下

だと弾塑性反発を示した。

4 )臨界破壊速度は材料の磁場靭性値に比例した。

など表面や破函のクラ y ク形態と特性値を結び付けることができるようになった。

高衝撃破壊耐性を実現するため用いた高靭化復合材では、破嬢靭性値

を向上させる種々の手法が利用され、それぞれの手法による高靭化効果が確認、さ

れてきた。その強靭化手法の中で S i C -whiskerの添加によるクラ yクDeflect

lon機構と Debonding機構を利用して窒化珪素の強靭化を図り、粒子衝撃耐性を向

上させることが可能になった。位子衝撃への耐性は S i C -whiskerが復合材のヤ

ング率と硬度を向上させることで反発挙動を簿性反発に変へ、更にこの挙動の特

徴的なクラ y ク系であるヘルツクラックの発生や伝播を抑える働きが確認された。

しかしながらヘルツクラックの表面観察からはコーン先端部外周では粒内破嬢が

起こりクラ y クが高速度で伝播していることが確認され、粒内破壊を抑えること

も必要であることが判った。

しかし、 S i C-whiskerは 7 トリ yクスの窒化珪素の焼結度や復合材

の機械的特性値に影響を及ぼし、 f立子衝突への反発挙動が変化することが予想さ

れるため、製造方法の異なる窒化珪素粉末を用いて S i C -whisker複{合室化淫素

を製造し、 S i C-whiskerが混合されたときの微構造や特性値の変化を調べると

ともに粒子衝突への反発挙動の途いを把握した。その結果、 Si(NH)2を熱分

解して得た室化珪素粉末では、 β室化廷素の結成長が遅くへ Jレツクラ y ク発生の

抵抗が劣ることが判った。さらに、 S i C -whiskerの添加は、破綾靭性値の向上

-185-



が達成できクラ y ク伝播に効果があることが判る。 S i C-whiskerを添加した室

化珪素の粒子衝突抵抗性は弾箆性係数である H/E値が低く、衝突のエネルギ

を吸収できる微構造であることも判った。

次に、直径の異なる S i C-whiskerやPlateを混合し破壊靭性を向上

させる手法も試みた。ここでは S i C添加物の効果を確認することを目的として

S iC/窒化珪素複合材を製造し、微構造や特性値を調べ粒子衝突による破嬢形

態との関係を求めることとした。マトリックスに Si(NH)2を熱分解した窒化

珪素粉末を用いであるが、組大 S i C-Plateを添加した複合材が最もヘルヅクラ

y クの発生耐性が高く、 S i C-whiskerを添加した系では強度や破犠靭性信の向

上はみられるもののヘルツクラ y ク発生耐性が低く、クラ y ク伝播を阻害する特

性が有利に生かされていないことが判っ た。これらは出発 原料である α窒化珪素

粉末が微小であり S i C-whiskerを添加し綴密化するプロセスの中で非常に細か

い β 室化廷索の針状粒子が生成 し、間11I生が 高く衝撃を吸収しにくい 7 ト 1) .，クス

になったものである。 S iC-Plate添加系では β窒化珪素粒子が大きくなり H/

E値も低く、塑性を示す材料となり衝突への耐性を示した。ヘゾレツクラ y クの破

面観察では破壊は粒内破壊であり高速度で伝播 するクラ γ クへの伝播抵抗を 高め

る必要がある。

このようなセラミックスの粒子衝突耐性に必要な機械的特性値や微構

造についての知見と S i C-whiskerやPlateを複合化した窒化珪素の衝撃損傷の

解析から、比較的大きめの β窒化珪素粒子からなる 7 トリ y クスが必要で あるこ

と佐内破媛を抑える働きをする複合化も重要であることが判ったので、本章では、

室化珪言葉の粒内強化を図るために β窒化珪素粒に β-S i C微粒を復合した窒化

珪素紫材を開発し、その特性値や微概造 を把握すると ともに、粒子衝突損傷への

耐性やクラ y ク伝播への耐性を調べて効果を確認することとした [1-3)。

7. 2 実験方法

主主化珪素複合材と実験方法

室化珪素粉末として字部興産側製 C 0 A粉末を用い、 S i C粒として

は直径が O. 2 6μmであるイピデン製ベータランダムを用いた。製造プロセス

は図 7- 1 に示しである。室化珪素粉末と焼結助 ~I が所定量(イ y トリ 7 1 0 ¥¥'T 

Zアルミナ 5WT%) になるように添加し、 1 0 Vo 1 %の βS i C粉末とエタノールを

加えてポール ミJレ混合し乾燥後混合粉末とした。混合粉 末をほくし、金型圧粉で

成形後 400MPaで静水圧加圧で成形して焼結前成形体とした。
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焼結は第一段階として常圧焼結方法を用いて理論密度比 95 %以上の

綴密な焼結体を製造した後、試料の半分を熱閉静水圧加圧方法 (Hot Isostatic 

Press;HIP) を用いて再焼結した。焼結条件は下記の通りで 4種の焼事吉体を得

ることが出来た。ここでは常圧焼結に続く H 1 Pプロセスを Sinter and hipping 

と呼ぶこととする [4-6)。

粉末種 窒化珪素粉末+1 0 WT%イ y トリ 7+ 5 WT%アルミナを窒化珪素粉末

としこれに 1 0 Vol%の βS i C粉末を加えた複合粉末の 2穫を準備

した。

粉末種と焼結条件

粉末 焼結方法 焼結温度 時間 加圧(N 2) 

A 窒化珪素 常圧法 1 7 5 0 'C 3 H r O. 1 MPa 

B 複合粉末 常圧法 1 750・c 3 H r O. 1 MPa 

C 窒化珪素 常 圧 法 +H 1 P 1 850・c 1 H r 100 MPa 

D 複合粉末 常 圧 法 +H 1 P 1 8 5 0 ~ 1 H r 100 MPa 

試料形態は 50mmx40mmx25mmで表面の反応層を取り除き強度試験用試験

片として 4mmx3mmx36mmのサイズに切り出し研削して所定の表面組さとした。粒子

衝突用試験片は 6mmx3mmx45mmのサイズに切り出し表面損傷層の彫響を取り除くた

め表面をダイアモンドベーストで鏡菌研磨を行なった。機械的特性試験はこれま

でと同様の方法を用い、密度、ヤング率、曲げ強度とワイプノレ係数[7)、破主要靭性

値[8)、硬度を測定した。粒子衝突試験は直径l. 0 m mのジノレコニ 7 球を用いて

8 0 m / sから 360m/ sの範囲で行った。

7. 3 結果と考察

7.3.1 SiC-粒子後会窒化珪素の微構造と機械的特性

常圧4尭絡による窒化珪素?トリックス(窒化珪素 A) と S i C一位

子 複 合 化 窒 化 珪素(複合材-B) さらに、ポスト H 1 Pした蜜化珪素(室化I圭紫

-C) と Si C 佐子室化淫素複合材(復合材一 D)の特性値と微構造を調べてい

く。表 7. 1には測定結果がまとめであり、密度からみていくこととする。復合

材一 Dでは復合材ー Bと比較して S i C粒子が添加されているにもかかわらず室
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化淫紫 -Aや窒化珪素ー Cと同程度の密度である。 S i C粒子の添加で窒化珪素

マトリ yクスは気孔が増えたり、 S i C表面の S i 0 2 (添加 S i C位子に含まれ

ている酸素 (0.27wt%)として存在していると考えられている)の混合により、密度

は低下するが常圧焼結後の H 1 P処理で気孔が縮小したことと窒化珪素の粒成長

により綴密な焼結体が得られたものである。

表 7.1 焼結体の特性値

常圧焼結 常圧焼結+H 1 P 

窒化珪素 A 複合材 B 窒化珪素 C 複合材 D

特性値

密度 (g/cm3) 3. 2 7 3. 2 3 3. 2 8 3. 2 8 

結晶相 βS i3 N 4 βS i3 N 4 βS i3N 4 βS i3 N J 

βSiC βSiC 

ヤング率 (GPa) 289  2 9 2 2 98  303  

曲げ強度 (MPa) 997士176 9 0 3:tl05 1 0 1 8土180 1 2 2 6士114

ワイプ Jレ係数 7. 0 1 O. 4 6. 8 1 2. 7 

破壊籾性値 (MPa!"m) 5. 7土O.2 4. 6土O.1 5. 4士O.2 5. 4土O.2 

(圧子法)

硬度 (GPa) 1 6. 1土0.9 1 7. 3士O.9 1 6. 4土O.8 1 4. 5土O.4 

Ht/Hp Ratio 1. 2 9 1. 3 8 1. 3 1 1 6 

日/E O. 056  O. 0 5 9 O. 055  O. 0 4 8  

(PSZ:hardness=12.5GPa) 

ヤング率のデータは室化珪素ー Cと複合材 Dが S i Cの添加効果と

H 1 Pによる級密化により最も高い値となった。 日 1 Pによる効果は窒化I圭素 A

と室化珪繁一 Cの比較で現われており、わずかではあるが高いヤング率が測定さ

れ、同織に、複合材 Bと Dの比較でも H 1 P焼結で高いヤング率が得られること

から H 1 P効果が確認された。

破壊靭性値の測定で複合材 D は常圧焼結復合材一 Bよりも 2 0 %近
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く高い値となるが、常圧窒化珪素 Aや窒化珪素ー Cと殆ど同じ レベルの 値であ

り、文献結果と同線破犠靭性値の向上代が 少 ない結果であ った [3]。 これは、 S i 

C粒子は β室化珪素粒子の成長を阻害し、破壊靭性値の向上につ ながる効 果が達

成できないこととなるが、 H 1 Pプロセスで、 β窒化珪素位子が発達し S i C粒

子添加により減少した破壊靭性債をリカバーする事が出来るというメリットも確

認された。このように、 S i C一位子の添加にもかかわらず H 1 Pプロセスで、

綴密な微構造を達成できる事から、微構造変化で微様造を制御し破壊靭性値 の向

上効果が期待できる。

表の中で、複合材一 Dは複合材一 Bより低硬度で焼結 +HIPプロセ

スが常庄焼結するプロセスよりも局所的変形への抵抗性を低下させることが示さ

れている。 7 トリ y クス窒化珪素への S i C粒子の添加により硬度が向上し、窒

化珪素の H 1 Pプロセスでも硬度は若干向上する。しかしながら H 1 Pプロセス

と S i Cー粒子の添加を同時に行うと硬度は激減する。この現象は H 1 Pプロセ

スにより構築された微構造によるものと推定され微様造を詳細に観察する必要が

ある。

曲げ強度に関する考察では、図 7- 2にワイプルプロ y トを示したが

復合材ー Dでは曲げ強度が高く、ワイプル係数も大きく強度のばらつきの改善が

なされていることが判る。窒化珪素 A と窒化珪素 Cの比較から H 1 Pにより

窒化珪素粧子径にばらつきが発生し臨界クラ y ク復も発散することが確認された。

さらに、窒化珪素 -Aと複合材一 Bの比較から S i C一位子を添加することで空

孔が導入され破捜起点、となるクラックサイズを大にするものの、そのサイズを収

数することが可能となっていることが解った。複合材一 Dでは、佐子径が均ーと

なり破主主を起こすクラ y クサイズが均一に収自主していることが推定される。

次に、 S E MとTEMにより微構造の特徴を把握することとしたo S 

E M による 4種の微構造の破壊面における微構造は図 7- 3に示しである。 4極

の窒化珪素の β窒化珪素粒子を比較すると H 1 P焼結を行った試料では、常圧 l尭

結 だ け を 行 っ た試料よりもかなり大きな結晶粒(3 -5μm) が観測され往成長

が進んでいることが確認された。 Si C粒子が複合化された試料の破面形態は、

マトリ y クスの窒化珪素に比べてほとんど変わらず、この破壊形態では破境紛性

値を向上させることはできなかった。

TEMによる観察では図 7-4に示したように窒化珪素 -Aでは、 β

窒化珪素粒子が部分的に発達し、その佐子径にばらつきがあり、ガラス相ととら

に観測された。室化珪素ー Cでは β窒化珪素粒子はよく発達しているもののばら
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つきが更に大きくなっている事が判った。複合材一 Bでは常圧焼結 窒化珪素 と同

織の微構造で、粒界に βS j C粒子が存在している様子がよく判る。一方、復合

材一 Dでは上記 3穫とは異なる微構造で、一部の微小 S j C粒子がよく発達した

β 室化珪素粧子の中に捉えられ、他は 8窒化珪素の粒界に存在しており、 S i C 

粒子と β窒化珪素粒子とガラス相による微構造となっている。 S j C粒子は常圧

焼結時の窒化珪素の異常粒成長を抑制lしH 1 P焼結で均一に粒成長を起こす働き

をする。

この結果からは、 β窒化珪素の粒子が十分発達し気孔の少ない微構造

である H 1 P焼結による複合材 Dでは曲げ強度が高く、ワイプル係数も高いの

で破壊起点が小さく破壊のための臨界クラ y ク径もそろっていることが確認され

た。 しかし、若干ポーラスな複合材 Bでは破壊起点、のサイズが大きいため強度

が低く、室化珪素 A，窒化珪素ー Cでは β窒化珪素粒子のサイズにばらつきが

ありワイブル係数は低くなる。しかし復合材 -Dのような微構造は強度が高いも

のの硬度が低く 、局所的な応力で変形し易い微構造である。局所的な変形や破嬢

ではヤング率と硬度が重要な働きをするため、このような微構造の特徴をふまえ

て、 4種の材料の佐子衝突損傷やクラック発生挙動を調べることとした。

7. 3. 2 粒子衝突による損傷と強度低下

図 7-5では表面における損傷形態を 4種のセラミ y クスについて表

わしたものである。衝突速度は各々の臨界速度より上で約 300-340m/s

であった。この図の中では窒化珪素-A、複合材一 B，室化珪素ー Cではすべて

クレーターとその周囲 に発生しているリングクラ y 夕、とジルコニ 7粒子の破片

であり、反発形態は、明らかに弾性挙動であった。 リングクラ y クは表面での引

っ張り応力がラディ 7)レとなり形成されるものである。しか しながら復合材一 D

ではクレーター、 リングクラッ夕、とクレーター内部より延びるラディ 7 )レクラ

y クが観測され患も損傷が激 しい。このラディアノレクラックはクレーター内部で

はリングクラ y クと結合し衝撃地点、での複雑な応力履歴が予想される。この材料

では初期の応答は弾性的で張力がラディ 7 )レ方向でリングクラ y クを生じ、 球 の

潜り込みに応じて応力状態は塑性的に変わりラディアノレ方向の張力は緩和される。

涼が反発もしくは圧壊するときに応力状態は弾性回復でラディアルから直交方向

に変わりラデイ 7)レクラッヲを生じるものである [9-10]。

文献の報告では、 リングクラックは様性反発の結果でありヘルックラ

y クを内部に生じるもので [11-13]、それに対しラディ 7)レクラ y クは弾塑性反発

190-

でメディアンクラ y クを生じることが報告されて い る[14-15]。この 結果から は窒

化淫素 A、 窒化法素-C 、復合材ー Bではリングクラ y クが観測されている こ

とから内部にヘルツクラ y クが形成されていることが予想される。 復合材ー Dで

は比較的大きなラディアルクラ y クが観測されていることから弾塑性 反発挙動で

メディアンクラ y クの発生が予想される。この素材については、静水圧成形 で作

製したものでホットプレス成形による構造状のラミネーションや針状粒子 の配向

はなく挙動は等方的であると推定している。よって構造状ラミネーシ ョンによる

表面に於ける反発挙動の変化は起きないと考えられる。

表 7. 2 復合材の損傷形態と反発挙動

セラミ y クス 表面損傷形態 挙動 内部クラ y ク形態

室化珪素 -A ?レ+、リ ï~. nヲ? 弾性 ヘルックラック

後合材 一日

窒化珪素-C 

複合材 - D ?トト、リ i?"、jf"刊行け 弾塑性 メディアンクラ y ク

表面f員傷だけでは内部のクラ y ク形態を特定できないので衝撃地点を

起点、にした破接試験を行い破面観察を行なった。図 7- 6では衝竪後の残留強度

を示したものである。強度低下の形態は一段階で起きる形態で、室化淫紫-Aで

は衝撃速度が 26 0 m/ sまでは強度が低下せず、 260m/ sでヘルツクラ y

ク発生により強度が低下したものである。窒化珪繁一 Cではこの速度は 27 0 m 

/ sで若干向上する。複合材一 Bでは 27 0 m/ sとなり明確な向上を示さな い

が、被合材一 Dでは 320m/sとなり音速に近付く。これらの速度は固有欠陥

長を超えるクラ yクが発生する臨界破壊速度(V c )で定義された速度である。

これらの素材では表面に発生したリングクラ y クでは強度低下を引き起こさない

ので固有欠陥長よりも短いと縫定される。

強度低下は発生クラ y デサイズが固有欠陥値を超える時に起こるもの

であるから、破犠面を注意深く観察することでクラ y クを確認できるものである。

図 7ー 2 0には衝撃速度が Vc以上である場合の破面観察結果を示して い る。 ここ

ではすべてヘルツクラ y クが発生しており予想と異なる結果が含まれている。 低
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速 t或では表面にリングクラ y クが発生しているが内部には進展しておらず、衝撃

速度が大きくなり vcを超えると発生クラ y クはヘルツクラ y クを形成し、素材内

部に進展する。そのため、発生クラ y クが固有欠陥サイズを超え強度低下をもた

らす。ここではヘルツクラックの発生は強度低下と一致している。低速の衝撃を

受けた試験片の強度試験では破面からは微小ヲラ y ヲは観測されず、表面のリン

グクラックは曲げ強度測定時の起点、にならないことが判る。 vcは窒化珪素に S i 

C粒を添加し H 1 Pプロセスによる焼結体で明確に向上した。そのことは焼結体

微構造がヘルツクラ y ク発生の抵抗になっていることを示しているが特性値上の

差異は硬度以外では明確ではない。

表現されている vcについては WiederhornとLawn[13]により解析されて

いて、そこではヘルックラック発生荷重から Vcと特性値との関係を推定している。

その式では Vcは Eいわ引 K [C (S'" 3) に比例し、ここで Vcはヤング率と破壊靭性

値との関数で表わされる。本研究では Vcとヤング率や Vcと破壊靭性値の関係が

見いだされなかった。例えばこの式ではヤング率が高いと Vcは低下するが複合材

一 Dのようにヤング率が高いのにも関わらず最も高い Vcを示したり、破壊靭↑生値

の高い窒化珪素-Aでは V cが最も低かったりで実験値と全くあわず従来のモノ

リスセラミックスで得られていた笠合性がみられない。この理由は衝突時の荷重

転送や球と素材の摩擦に関したファクターが式の中に入っていないためと高速度

以で球が圧壊してしまうことであると推定している。

文献ではセラミ yクスに Si C-whiskerや粒子を添加することで破嬢

靭性値を向上出来ることが示されており[3]、一方、添加粒子の熱膨張係数 (α)

がマトリックスよりも高くないと添加効果が発現できないことを示している例も

あった。 しかし、近年の研究では Si C -whisker/窒化珪素系では破嬢靭性値が

向上できることを示した[3]。しかし、本研究では α伺 (3.1xl0-
6
1/

0

C)

が α 3，c(3.8xl0-61/0C) より小さいので効果が発1軍できないことが予想

されたうえ、破場靭1生試験においても殆ど破壊籾性値の向上がみられなかったこ

とからも熱膨張係数差による影響があるものと考えられる。 S i C添加と焼結-

H 1 Pプロセスで高強度すなわち破媛欠陥サイズも小さくできる事から微権造を

詳細に調べた。

図 7- 8では複合材ー Dの β室化珪素内の S i C位子近傍をとらえた

ものである。図 7- 8では図 7- 4と同様に S i C粒子が目室化法素粒子の柱界

のがラス 4自に補足されたり β窒化珪素粒子内に取り込まれたりしている。 β窒化

淫素粒子内の S i C粒子では両者の熱膨張係数差に応じた引っ張り応力を受け、
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粒内にクラ y クが生じた窒化珪素粒子が観測された。 ここでは明確に観測されな

かったがものの、 S i C粒子と窒化珪素位子の両者の聞に存在されると考えられ

るガラス層は Si C粒子を覆っていた Si 0 2からなるもので、引 っ張り応力下で

も β 窒化法素粒子と S i Cとを結びつけてもいると権定される。このように H 1 

Pプロセスは S i C粒周囲に粗大クラックの発生と進展を抑える事ができるが S

i C粒子周聞に若干の微小クラックを形成しており [17]、衝撃による応力を緩和

する働きをすることが予想される。、しかし、マトリ y クスの β窒化法紫佐子の

微構造が支配的であり、クラックとの相互作用にはあまり影響がなく破犠籾1生値

は変わらないものと考えられる。

S i C粒子を粒界や粒子内に含む β窒化珪素粒子からなる微構造は低

い硬度を示した。これは複合材一 Dlま熱膨張係数に違いがある位子を含みその周

囲に残留応力を生じ微小クラ y クを発生もしくは発生し易くしていることから、

庄子による局所的応力や衝撃による応力で変形し易い素材となっていることを示

している。 β窒化珪索中の S i C粒子は残留引っ張り応力ゾーンの影響で、圧力

により粒界にある Si Cよりも簡単にクラックを発生する。こ.の理由から f妻触敏

では庄子の応力や衝撃による微小クラ y ク形成や塑性変形が簡単に起こるが、塑

↑生変形は衝撃時に球の持っているエネルギーを消失しリングクラ y クやそれに続

くヘルツクラックの形成を阻止する。反発応答が弾性から弾塑性に変わり、ラデ

イ 7 )レクラックは弾塑性変形により発生する。高速域での塑性変形は小さく弾性

応答が素材の応答挙動を支配するためヘルックラ y クが生じるものである。表面

観察で観ill.IJされたラディアルクラ y クは、粒子速度が高い時に生じ高速での衝突

で起きる弾性回復時の応力変化で発生するものと考えられ、ヘノレツクラ y クと併

せて強度を破局的に低下させるものである。

硬度 lま弾塑性パラメーターとして衝撃時にターゲットと球の反発挙動

を決定する。これまでの研究では弾性反発を起こす範囲は硬度とヤング率そして

素材と球の硬度比 (Ht/Hp) [10]でほぼ決まっていた。この場合も Ht/ H p比

は 1. 1 6から 1. 3 8の聞で弾性変形をしヘルツクラ yクを生じている。ヤン

グ率は 2 89から 303GPaで弾性変形域であるが硬度が 14.5GPaで境界

線上にある。これらの特性値は反発挙動はほぼ従来の特性値範囲にあり、弾性変

形をしヘルツクラ y クを生じるものである。

7. 4 第四章のまとめ

この研究では、 2主化珪素の粒子種jt聖耐性を更に向上させることを目的
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として、セラ ミ y クスの粒子衝突耐性に必要な機械的特性値や微構造についての

知見と S i C-.hiskerやPlateを複合化した窒化珪素の衝撃損傷の解析から、比

較的大きめの β窒化珪素粒子からなる 7 トリックスが必要であることや、粒内破

嬢を抑える働きをする復合化が重要であることが解明された。そのため、愛化珪

素の粒内強化を図るために β窒化珪素位に s-S i Cに微粒を複合化した窒化珪

繁素材を開発しその特性値や微構造を把握して、粒子衝突損傷への耐性やクラ y

ク伝播への耐性を調べ効果を確認した。

用いた素材は常圧焼結の窒化珪素とそれに 10 Vol%の S i C粒子を複

合化した窒化珪素を製造し、勲間静水圧プレスを用いて高温高窒素雰囲気下で焼

結し、窒化珪素と S i C粒子複合化窒化珪素を製造した。 S i C粒子複合化と H

I Pプロセスを同時に実施することで綴密な焼結体で高強度、ヤング率が高いが

破嬢靭性が同じで若干硬度が低い材料ができる。

粒子衝突による損傷と強度低下に関しては焼事吉一 H I Pプロセスによ

る S i C粒子婆化珪素複合材は、高いヘルツクラック発生抵抗と伝播抵抗をを示

す。 これは変形能が高くかっ球の侵入をある程度に押えさらに弾性的反発挙動を

するためである。これは Si C粒子が β窒化珪素内に取り込まれているためと粒

界のガラス相の内部にあり、熱膨張係数差による引っ張り応力ゾーンにあるから

で、言い替えると極在化した変形や微小クラ y ク発生で衝撃吸収を抑えるもので

ある。
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図 7.3 SEMによる復合材の微械造 (Bar=5μm) (A : PLS-SN (A)， 

B : PLS-S i C-p/SN (B)， C : SHSN (C). 0 : SHS i C-w/SN (D)) 
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図 7.4TEMによる複合材の微精進 (Bar"1μm) (A : PLS-SN (A). 

B: PLS-SiC-p/SN(B). C: SHSN(C). D: SHSiC-w/SN(D)) 図 7.5 S E Mによる表面損傷の観察 (BAR"500μm)

(SN:Si3H. SC:SiC. G:Glassy相) (A: PLS-SN(A) 320m/s. B : PLS-SiC-p/SN(B) . 320m/s 

C : SHSN(C) 325m/s. D: SIISiC-w/SN(D) 340m/s) 

( R i リングクラ y ク、 Ra ラディアルタラッ夕、 I 圧痕)
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図7.7SEMによる破面に発生したクラ y クの観察 (A : PLS-SN(A)_ 
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図 7.8 TEMによる S i 3 N 4粒内に存在する S i C 位子とクラ y ヲ

(BAR=0.5μ m) 
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題目: 粒子衝撃耐性に優れたセラミックス複合材料の開発

セラミ y クス材料は、金属材料より軽量、高強度で耐熱性に優れてい

るため、熱機関用権造材料としての活用が期待されている。セラミ y タスの特性

を有効に活用し利用数の拡大を図る用途としては自動車用の熱機関が有力である。

現在までにセラミ y クスの適用例として、自動車用部品に実用化されている格造

部品と適周年度は表 8. 1に示したとおりである。セラミッヲスを利用した部品

としてはターボチャージャーロー夕、グロープラグ¥やロ y カーア ームパ y ドなど

数点、であり、その材料はほとんどが窒化法紫となっている。

表 8. 1 実用化されたセラミ y クス

部品名 材料 実用化年度

グロー 7'ラグ 室化珪紫 1 9 8 1年より

ホ y トプラグ 窒化淫索 198 3年より

ロ y カーアーム r~ ":/ド 蜜化珪素 1 984年より

ターボチャージャローター 室化珪紫 1 985年より

ポートラ イナー Hi酸7舟ミニウム 1 985年より

セラミ y クスを用いた構造用部品の開発を進めるに当たってはセラミ

y クスの特性値をいかに有効に利用して、エンジンやタービンの動力性能を向上

させるかにかかっている。表 8. 1で実用化された部品はその目的を達成した数

少ない例でもある。セラミ y ヲスの使用される環涜から、機械機能材料としてそ

の特性値を十分に発海できることが期待されているものの、利用部品点数は飛躍

的には増加していな L、。セラミックスの利用拡大を阻んでいるものは取抜い中に

発生する衝撃や接触荷重による損傷などによる破綾であり、セラミ y クスの信頼

-203-



性が確保されないことや単なる金属部品との代替えではエンジンそのものの特性

向上が図られないことが理由である。将来のセラミ y クスの利用拡大を図る為に

は、セラ ミ ソクスの破犠への耐性を高めること、言い換えると破鐘靭性値の向上

を図りセラミ y クスの特性を生かせる機械材料とすることがセラミ y クス材料開

発の最重点課題となる。

将来の構造用セラミ y クスの利用状況を考えると、遮熱ディーゼルエ

ンジン用部品(パルプ、ターボチャージャロー夕、やピストン)やガス 7ーピン

用部品(動翼、静翼、や燃焼筒など)の開発が優先的に進められるべ きである。

これらの部品群は使用される環境から異物粒子の衝突や接触荷重による破媛の可

能性が高いが、どんな環境下でも十分に耐えられる特性レベルの素材を開発し利

用することが必要である。またこのような損傷過程やクラ y クの形態は複雑で既

存の破壊力学では扱い得るか明かではないので注意深く検討していく事が重要で

ある。

本研究ではこのような視点、からセラミ y クスの特性値を考えていく。

セラミックスの高強度や高硬度は結晶構造に由来するもので"脆さ"の表裏でも

あるがまだ十分に研究されていない。そのため、 セラミ y クスにおける硬度に関

する機械的・物理的な意味を持たせる ことが必要である。本研究では圧力の単位

で表わされる圧子法硬度が庄子直下での結品のすべり系と密接に関係 しているこ

とを解明し、さらにヤング率や降伏現象と関係付けることができた。圧子法硬度

は庄子直下での変形現象を表わすことができるため、ヤング率とともに弾塑性パ

ラメータとして破壊や倭触問題で利用できる値となり得るものである。

破犠籾性値iまKICで表現されるクラ y ク先端の臨界応力拡大係数と定

義され、破嬢への抵抗性向上のため種々の方法で セラミ ックスの K1 c向上の努力

がはらわれている。本研究では転移強化機構を発揮できるジル コニ 7や窒化珪素

に S i C -whiskerを添加し強靭化効果の検証を行ない、 S i C -whiskerの復合化

でマトリ y クスの破壊籾性値が向上できることを確認した(表 8. 2)。また、

室化珪素の強化に関する機構では、 Becherft!lによる添加 S i C -whiskerが及ぼす

K ICへの寄与を算出した計算式を用いた場合に実験値ともよく一致し(表 8. 3) 

ていることが確認された。そのため強化機構としてはプルアウトが見られないこ

とから窒化珪素では Becher他の提唱した Debondingによる強靭化機構やクラ yク偏

向機構が主にはたらいていることがわかった。
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表 8. 2 複合化によると破壊靭性値の向上

マトリ y クス 添加相 liKlc(%) 強化機構

ジルコニ 7 S i C -whisker 3 6 転移強化

クラ y ク偏向

窒化珪素 SiC-whisker 2 9 Debonding 

クラ y ク偏向

表 8. 3 S i C-whisker添加による窒化珪素の高靭化

S i C-whisker体積分率% 直径 μm liKlc計算 (MPaFm) li K IC実験

タテホ化学 1 0 o. 6 O. 9 1. 1 

I-S 2 0 O. 6 1. 3 1. 4 

1-0. 7 S 1 0 0.78 O. 7 O. 3 

];1}1Jnトリマ似 2 0 1.54  1. 0 1. 1 

次に、セラミ y クス部品を熱機関やタービン材料として用いることを

想定して異物粒子の衝撃によるセラミックスの損傷現象とセラミ y クスの特性値

とを関連付ける研究を行った。衝撃損傷を受けた各種セラミァクス表面の損傷や

内部クラ y クの形態から反発挙動を特定し(図 8. 1)、固有欠陥より長いクラ

ックが生じる速度 (Vc) と破壊靭性信との関係を求めた。各種セラミ y クスでは

高弾性高硬度域で弾性反発を示し、低弾性低硬度域で弾塑性反発をする事が確認

された。どちらの反発形態も破壊靭1生値が大きいと Vcが向上できることも確認で

きたが、高い衝撃抵抗を示すには弾性反発をする材料でかつ高い磁場靭性値を必

要としていることがわかった(図 8. 2)。

松子衝墜による発生クラ y ク形態から破壊力学の標準式 {σ=K IC/ 

y . C r 1〆2) を利用して強度とクラ yクサイズの関係を求めた。 その結果ではメ

ディアンクラ y クを生じる常庄焼結窒化珪素やほぼ完全な弾性反発をする炭化珪

素では理論式とよく一致するが、若干の弾塑性挙動が含まれるガス圧焼結窒化珪
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図8.1 特性値と反発挙動 図8.2 K I Cと強度低下の臨界速度

表 8. 4 損傷を受けたセラミックスのクラック形態と強度式との関係

セラミ y クス クラ y ク形態 理論式との一致

常圧窒化珪素 メテ'イ 7 ンクラ， -7 一致

ガス圧窒化珪素 ヘルツヲラ y ク 不一致

炭化珪素 ヘルックラソク 一致

次に、 S i C -whisker強化セラミ yクス複合材についても研究を進め、

S i C -whisker/室化珪素系俊合材におけるセラミ yクス粒子の衝撃による発生

クラックや反発挙動を把復した。 S i窒化による窒化珪素粉末を用いた複合材で

は、ホ y トプレス焼結による反発挙動の変化と S i C-whisker添加による高籾化
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でクラ y ク発生の臨界速度(v c) の向上が達成され、 S i C -whiskerの添加効

果が示された(表 8. 5)。一方、 Si(NH)2の熱分解による室化珪索粉末を

用いた材料系では粒子衝撃地点直下に微小なコーンクラ y クが形成され強度低下

現象が二段階に起きることが確認された。これは SiC-whisker添加による高靭

化にもかかわらず微小な室化珪素粒子により非常にリジ y ドな素材となったため

表面にクラックが形成され易くなったものと推測された。

表 8. 5 S i C-whisker室化珪素復合材の K1 Cと

臨界速度 (S i窒化窒化珪紫粉末使用)

セラミ yタス クラ yタ系反発挙動 K I c(MPam'〆2) V c(m/s) 

S S N メディアン 弾塑性 4. 7 1 5 0 

HPSN  

SiC-w/S N 

ヘルツ

ヘルツ

弾 性

弾性

4. 7 

6. 1 

200  

260  

位子衝撃破壊に関しては、 S i C -whiskerを添加した高靭化窒化珪紫

においてコ ンクラ y クの表面観察からクラックは粒内を通過しており、粒子衝

撃によるテラ y タ形成は粒内磁場であることがわかった。しかし、 S i C -whisk 

erを混合した窒化珪素ではホ y トプレス焼結が必要であるため肉厚のある部品造

りに適していない。そこで本研究は粒子衝撃による室化珪素の粒内破壊を防止す

ることと、常圧m.結や H 1 P 焼結の利用によりニアネ y トな焼結体を得ることを

目的として、窒化法素粒内に微細な Si C粒子を復合化したセラミ y クスの開発

に取り組んだ。微細な β窒化庄素位子によりマトリックスとなる Si (N H)2の熱

分解による窒化珪素粉末と Si C粒子を用い、常圧焼事吉した後、高温高室紫ガス

分圧下で HIP焼結により β室化珪素f立子を成長させ、微小な S i C t立を窒化珪

素粒子内に取り込ませる彼合化方法で Si C一位/ 室 化I圭素複合材を自1)出した。

復合材の微倦造を調べると、 Si C粒子が β塗ー化珪素結晶桂内に取り

込まれており、熱膨張係数差による極在化した変形により窒化珪素佐内に微小ク

ラックが形成されている。復合材としてのヤング率や硬度は図 8. 1に示した5単

位反発ゾーンに入っておりヘノレアヲラ y タの形成が予怨された。複合材の佐子衝

撃実験では、図 8. 3に図示したように高強度で格段に高い衝撃抵抗性を示し、
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臨界速度以上ではへルックラ y クを形成することが確認された。これは復合材の

クラッヲ進展抵抗としての KI C値は余り高くないが(表 6)、硬度が弾性反発を

示す値の下限値に近いため(図 8. 4) 、点荷重への変形能が高く、球の衝撃エ

ネルギーを吸収できることによる。ヤング率や硬度だけでなく新しい弾塑性パラ

メーターとしてヤング率と硬度の比 (H/ E) 値を用いて反発挙動の関係を調べ

た。 H/E値は大きいと剛性の高い挙動を示し低いとソフトな材料であるこ とを

示す。弾性反発挙動を示す材料系でみていくと、本研究で開発した復 合材は H/

E値も低く変形能が有る材料となっている事がわかった。(表 8. 6) 

市‘00

-主叫00

g' 600 

て3
c 
~ 4凹

ーーーー。 0'"14 

ーーー.-6 SiC-WISN 
-一一o SiC_plfSN 
-ーーー。 SHSiC.pISN 

200 

唱。。

、

'" 
200 300 400 

Impact Velocity (m/S) 

図 8. 3 衝撃速度と残留強度(開発品と各種セラミ y クスの比較)

表 8. 6 復合材の衝撃耐性と特性値

材料 クラ yク形態 Vc(m/s) Klc(MPaf"m) Ht/Hp H/ E 

常圧焼結室化珪素 ヘ ~1?71? 260 5. 7 1. 29 O. 05 G 

常圧焼結後会材 ヘ~1 ?7d 260 4. 6 1. 38 O. 059 

常圧 +HIP室化I主素 へ川?7，? 2 6 0 5. 7 1. 31 O. 055 

常圧 +HIP複合材 ヘ舟1?7マ? 320 5. 4 1. 1 G O. 048 

このように S i C粒子復合化窒化珪素では、室化珪素f立子内に S i C 

粒子が複合化されているというユニークな微構造である。特性値では、幽げ強度

が飛躍的に向上するばかりでなく、粒子衝撃によるクラ y ク発生耐性が著しく向

上し、エンジンやタービン用途のセラミックスとしての要求特性を備えており将

来のエンジンやタービンへの利用を約束される材料である。

図 8. 4には、本研究で開発された数種の SiCit合化窒化珪素と市

販のセラミ y タスに関して粒子衝撃による反発挙動をまとめである。 図 8. 1と

同様に低ヤング率低硬度側でメディアンクラ y クによる弾塑性反発域と高ヤン グ

率高硬度側でヘルツクラ y クを生じる弾性反発域が明確に示された。弾性反発I或

は素材硬度と衝撃球の硬度比でも表現でき Ht/ Hp=1.15が反発現象が変化する

境界値である。

常圧窒化ケイ素に代表される弾塑性反発材料ではメディ 7 ンクラ y ク

llI!論により Vcと特性値の関係を求めることができる。一方、完全弾性反発を 示す

S i Cではヘルツ理論により Vcと特性値を関係づけられる。ガス庄焼結室化廷素

や Si C 複合窒化ケイ索などへ Jレツクラ y クを生じるがそのクう~ '"ク形状に塑性

域の影響を受ける材料系で Vcと特性値の関係を求めていく。

粒子衝撃損傷の代表例である Vc (強度低下発生の臨界速度)と各特性

値の関係では、セラ ミyクス全般は VCcc K I cm (m)O)として取り扱うことが出来る

が、本研究で開発された複合材ではヘルツ応力場に加え盟性変形成の彫響を考慮

した取り扱いが必要である。ヘルツクラ yク発生に於て Vcと各特性値(破壊鈎1生

値; K I C. 硬度; H. ヤ ング率 ;E. H/ E. 強度 ;σf) について対数関係で特

性値の寄与を求めると次のようになる。

Vc<x K 1 C (7・う引 ( 1 ) 

V cα σf ( 7.予>l ( 2 ) 

V cα (H/E) Iマイアス3 ( 3 ) 

V c cc E !<.; 1:4) ( 4 ) 

Vccc H1マィn> ( 5 ) 

ここで各特性信の寄与度を考察すると(K I C) では素材表面からクラックが伝播

することへの抵抗を表わし係数はプラスである。 (σ f) は素材表面に発生する応

力との比較で内在クラ y クの進展抵抗として働く 。 メカニズムと応力レベルにつ

いては定量的に扱う必要がある。 (H/ E) 値は素材の弾塑性係数であり表面に
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おける塑性挙動を表わし大きいと剛性の高い素材となり、ここでは負の値となる。

E、 Hについても (H/ E)値と問機である。これらの特性値を考慮し V C への

寄与をまとめると、

Vc α K 1 C7・ラミ ・ σrγ ラ，• (H!E) マ喝 n ( 6 ) 

となる。

図 8. 5では基本的に VcはK1 Cのパワーファンクゾヨンで表わされ

クラ y ク発生時の抵抗性として素材強度や弾塑性係数の寄与を説明したものであ

る。本研究の実験結果か主得た各特性信の寄与としては、まず K1 C値 でありこの

値の増加により Vcが向上することは前述の強化SiC-whisker!Si3N，材で明らかに

なっている。そこでクラ y ク伝播抵抗として K1 Cの寄与が大きいとして、 K1 Cに

σr と(H!E) 値の寄与を含めた Vc特性関係図を提案する。 σrの寄与は K1 Cの向

上と密後に関係するため明確に分離はできないが同じ KIC値を持つ素材に於て内

在クラック進展抵抗として寄与するものと考えられる。焼結+HIPした材料系では

S i C t.立子を釜化珪素粒子に復合材でヤング率と硬度が弾性反発繊の下限に位置

しヘルックラ y クが生じる系であることと、素材強度の向上と H/ E値の減少で

直線の上方に γ フ卜していることにより高 Vcが得られている。

OSiC 

Elastic γ〆Aesponse 

lHPSN OSBC.wsN g 
工~I ・ーーーーーーーー -a1l-0 --M骨 SHーSーiCー-pーISーN 」C 

τZP. 
SSN I 

/ 0，1 H/Ei 
Elastic/Plastic 1 

Aesponse 

Ln E Ln Klc 

図 8. 4 弾塑性係数と反発挙動 図 8. 5 臨界速度と特性値の関係"7'1プ

クラ y ク形態 ~IJ (図 8. 6) に Vcと特性値の関係、をまとめると図 8.

7のごとくであり、本開発及び研究で得られた成果である。
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材料

常圧焼結霊化珪素
SiC-wl霊化珪素複合材

ガス圧焼結霊化珪素

ラデイアルウラツつ

焼結炭化珪素

ヤギ二 一…ウ万万ごケつ行ラ

一 …一一~-一一-一、
一 一一一一一 一メディアンウラッヲ 又 、，¥ '-←~ノ

ヘルツウラッヲ ヘルツウラッウ

3単塑性反発 弾性反発 弾性反発

図 8. 6材料別の衝撃による発生クラ y ヲ形態

E， H， Ht!Hp比

弾塑性反発 弾性反発

(メテ'ィアンクラ y ク) (ヘルツクラック)

塑1生変形桜及び微小 完全弾性反発

クラ y クの影響を受ける

( H!E値による判断が必要)

常圧室化珪素 カ'ス圧窒化珪素 炭化法素

SiC-Si3N，複合材

Vcへの + K IC K I C， σf K 1 C 

寄与 H 

1，-in行け理論

H/ E比 E

( 1段目の強度低下に関係)

本研究による知見 ヘル177.7理論

図 8. 7 クラ y ク形態別 Vcと特性値の関係
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粒子衝望書による発生クラ y ク形態と反発挙動の力学的取級いに付いて

まとめる。現在の線形E主題担力学は、構造物を安全に利用できるようにする一つの

方法であり内在している微小亀裂の伝播速度が Kか oKの関数であることを利用

して破壊条件を記述している。一方の弾塑性破嬢力学では大型構造物に対応でき

るように J積分の概念に基づくものでセラミ y クスでは線形破場力学が適用でき

る範囲(小規模降伏〕での破場条件を満たすことが出来る。

本研究では図 8. 8に示したようにタービン用素材の粒子衝撃損傷を

評価し、必要な強度レベルと比較しながら材料に付与すべき許容特性値を求め材

料開発を行なってきた。開発の過程で位子衝撃による発生クラ y クをどの力学体

系で取り扱うかが問題であることもわかって きた。発生したクラ y ク形態から換

算したクラ y ク長を用いて破壊力学の標準式により考察した結果では、常圧t完結

窒化珪紫に発生するメデイ 7 ンクラ y クや炭化珪素に発生するヘルツクラ y ク(

図 8. 6)では破媛力学の標準式で近似できるがガス庄焼結室化珪素に付いての

取扱いは困難であり、反発挙動を取り扱い得るマクロな弾塑性係数の塁手入により

解析を行った。ガス圧i完結窒化珪素に於ける破嬢力学的取扱いの難しさは衝撃地

点直下にごく僅かではあるが塑性変形i或が存在しヘルツの応力場が変化しコ ン

ヲラ y クの角度が狭くヘルツ理論一弾性的挙動による破媛が再現されておらず破

壊力学的取扱いを困難としている。ここで用いたマクロな弾塑性係数による材料

評価ではなく材料の微視的塑性変形や破綾挙動に基づいた力学体系の笠備が必要

である。また、衝撃損傷により発生する損傷形態からセラミ y クス微構造による

降伏現象や破壊の問題、ま た衝撃による応力波の作用の問題等総合的に解釈でき

る磁犠機構の解明が必要である。このように、街墜による塑性変形域やミリメー

トルサイズのクラ y ずを内在する素材を評価するインパクトメカニ y クスの構築

が重要な課題である。

ここで解析したセラミ y クス製タービンロータ材料では使用中に発生

した粒子衝聖書により領傷(塑性変形、リングクラ y 夕、ラディアルヲ ラ y 夕、ヘ

ルツクラ y ヲ)が発生し、その時の負荷 により即時破断したり即時破断にいたら

無くてもミリメートルサイズのクラ y クを含んだまま続けて使用する事になる。

クラ y クはその後の使用環境による負荷で進展し、強度を更に低下させ、破断に

いたる。(図 8. 9) このような観性変形i或や大クラ y クを内在した材料の疲

労破嬢に関する研究も今後の霊要な課題となる。

本研究では、衝撃破績の代表例としての粒子衝突による磁波挙動を構

造用セラミ yタスや S i C l立子や S i C -¥¥'hisker惚合化セラミ yヲスについて調
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べ、脆性材料としてのセラミックスの粒子衝撃による破壊機構を解析する事が出

来た。更に本研究は、セラミ y クスの強靭化機構の解析や衝撃破壊の解析結果か

ら示唆された耐衝撃性のある素材微徳造を有する素材として Si Cー粒子複合室

化珪素材を創出することができた。

新開発の素材は構造用セラミ y クス特にエンジンやタービン用途とし

ての要求特性を備えており、製造プロセスも簡略化され複雑形状の部品にも適用

できるためセラミ y クスの用途を拡大に大いに貢献できるものであり、特に自動

車用セラミ y クスの利用拡大に貢献するものである。一方では、ますます多械化

するセラミ y クス材料における用途を拡大するためにはその製造方法の研究は勿

論、材料用途毎の破壊機構を力学的に評価解釈していく必要がある。複雑な物理

現象であるセラミ y クスの動的な破壊を定量的に取り扱う力学的手法の確立がセ

ラミ y クスにおける課題である。

タービンの損傷

粒子衝撃試験

/ '---.、
応力レベルの把握 クラ y ク形態、反発挙動の把握

F 

¥ s 

/ / 

図 8. 8 

常圧 Si 3 N 

d 

料設計

↓ 
料の創出

~ 

本研究開発のフロー図
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A p p e n d i X 

A I. DYNA3Dの特徴

DYNA3DはLawrence Livermore National LaboratoryのHa 1 1 Q 

II i s tにより開発された非線形衝撃応答解析プログラムであり次の特徴 があ る。

1 MPACT 1 キ Transient Dynamic Large Deformation Analysis 工
一Fm
c
ω
L
H凶
一
ロ
コ
百
一
的

ω広

キ Explicit Method 

キ l点積分

宇自動タイムステ y プ詩型l御

A 1. 1 Explicil lntegration Scheme 

動的手衡に関する 2次微分方程式を次のように設定する。 m は質量、

K はパネ常数、 F ( 1 )は外部応力である。

Time 
m (d 2 X / d t 2) + k X = F (t) 

時間軸は

D. t n 

図 8. 9 衝撃を受けた材料の破犠
t n-1/2 t n+1/2 

t n-1 t n t n + 1 t i me t 

D. t n+1/2 

既知の霊 X n と(d X / d t ) n-1/2とすると、知りたい霊 X n+ 1と (dx/ dl)

n+1/2 である。時間 tnでの動的平衡は次の式で表わされる。

m (d2x/ d t2) n=Fn-kxn 

右の項はすべて既知であり、 (d2x/ dt2) について解くと

a) (d2x/ dt2)n=m-1 (Fn-kxn) 

b) (dx/ d t) n+1/2= (dx/ d 1) n-1/2+D. tn(d2x/ d (2) n 

c ) x n+ 1 = x n + D. 1 n+ 1/2 ( d x / d t ) n+ 1/2 

ここで D. t nく，i(2m/ k)

m な格子点質量、 kは格子点 の スティフネスで あ る。 この 式 は"条件安定 "と 呼

ば れる。
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A 1. 2 II tの算出

中心積分に基づく陽解法で内部で応力波の速度を計算し安全係数を入

力し時間積分を決められる。 Lm i nを最小格子長、 Cを固体内部での応力伝播波の

速度とする。

II tく Lm i n/ C C=FE/ρ 

A 1. 3 1点積分

ガウスの 1点積分で要素内の積分を行ない、計算時間を短縮する。こ

の低減積分は通常積分に比べて約 25倍の計算速度が速い。

X x x 

X x x X 

X x x 

通常積分 低減積分

A 1. 4 スライデイングインタ ーフェイスの設定

スライディングインターフェイスを設定することで要素の貫通が防止

できすべりや締結摩擦問題が処理できる。

( C i * S) ・(C i * C i+l) > 0 

( C i * S) ・ (S * C i+l) > 0 

(1) (2) 式を同時に満たすとき接点 Nsは要素 E i上に存 在する。
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