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論 文

ホットプレス窒化ケイ素の曲げ強度および破壊 じん性に

及ぼすヌープ圧 こんき裂長さと試験片寸法の影響†
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Three-point bending and fracture toughness tests were conducted on two kinds of hot-pressed 

silicon nitride. To examine the size effect on the bending strength, two kinds of different sized speci-

mens were prepared. The bending strength of the large specimens showed a lower mean value and a 

larger scatter than that of the small specimens. The Weibull statistics gave insufficient explanation on 

these differences because the Weibull modulus differed depending on the specimen size.

For the fracture thoughness tests, a semicircular crack with a radius of 50μm to 1400μm long was 

introduced on each specimen surface with the aid of Knoop indentation. The relationship between the 

fracture stress σF and the Knoop-indented crack length 2c was examined. Up to a critical value of 2cc, 

σF was insentive to 2c. For 2c>2cc, σF decreased with increasing 2c. The value of 2cc differed de-

pending on the materials. The fractographic observation revealed that for 2c<2cc, the fracture origin 
was mostly located either at inclusions or defects.
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1 緒 言

耐熱性 や耐摩耗性 な どの点において従来 め鉄鋼材料

に比べ優 れた性 質 を有するセラ ミックスが新素材 の 一

つ と して注 目され,そ の用途 も拡大 されつつ ある.並

行 して,そ の強度評価 について もさかんに研究が行 わ

れ,ま た,材 料 開発 の立場 か らも,よ り優 れた性質 を

得 るための製造技術 が研 究 されている.

本報 で は,切 削工 具 用 と して 開発 された二種 類 の

ホ ットプレス窒化ケ イ素について,そ の各種強度 を総

合的 に研究す る第一歩 として,三 点曲げ強度および破

壊 じん性試験 を行い,曲 げ破壊強度お よび破壊 じん性

にお よぼす材質お よび試験片寸法の影響 を検討 した.

セ ラミ ックスの強度の評価方法 としては,曲 げ試験

の結果か ら,ワ イブル係数 を材料定数 とみな して有効

体積 の考 え方 を用い る強度予想が一般 に行われている.

本実験 では,こ の方法が本供試材 について妥当であ る

か どうか,大 小二種類 の試験 片 それぞれ20本 ずつ 用

い て検討 した.ま た,破 壊 じん性の評価方法 としては,

ここで はヌープ圧 子押込み によるCSF法 を用い,最

近問題 となってい る欠陥寸法 と破壊応力の関係が,材

質 と試験片寸法 にどの ように依存す るか調べた.さ ら

に破面観察 も行 い,供 試材 と強度特性 につ いて考察 し

た.

2 試験片材料お よび実験方法

供試材 はSi3N4-Y2O3-Al2O3系 の二種類 のホ ッ トプ

レス窒化 ケ イ素A材 お よびB材 であ る.両 材の常温

で の材 料諸特 性値 をTable Iに 示す.A材 とB材 の

製法 の違 いは,窒 化 ケイ素 に添加す る焼結助剤 の異 な

る点 にある.A材 で は,針 状 結晶粒 子 が発達 して針

状粒子が互 いにか らみあった結 晶組織 となってい るが,

Table I. Material properties.
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結 晶 間空 げ きが あ るため にB材 と比べ て低硬 度 に

なってい る.一 方,B材 はA材 の助剤 に さらにち密

化促 進剤 とな る焼 結助剤 を添加 して いるため,A材

と同 じような針状 組織 とな っている上 に,理 論密度 に

対す る相対 密度 ではB材 の方 が高 く,結 晶のち密化

による高 硬度 が達成 されている.Table Iに おける 曲

げ強度はJIS R1601に 基づ く三点曲げ試験片20本 の

結 果であ る.〔試験片寸法(幅4mm,高 さ3mm,ス

パ ン長 さ30mm)表 面 あ らさRm ax=0.7μm(長 手 方

向),Rmax=2.3μm(板 厚方向)〕

Fig. 1に 本研究 で用いた試験片の形状 を示す .試 験

片寸法 はFig. 1に 示す大小 二種 類 とし,そ れぞれにつ

いて三点 曲げ強度お よび破壊 じん性 試験 を行 った.試

験片 の表面 は レジンボ ン ド240番 の砥 石で長手方 向に

沿 って研削加工 した.表 面粗 さは,試 験片 の長手 方向

にRmax=0.7μm,板 厚方 向 にRmax=2.3μmで ある.

試験 片の りょうは0.2mmの 面取 りを施 した.破 壊 じ

ん性 の評価 は,ヌ ープ圧子押込みに より半 円形 き裂 を

導入 した試験片 を三点曲げ により破壊 させ る ことに よ

り行 った.き 裂導入 に用 いた荷重 は4.9N～294Nの 範

囲で ある.ヌ ープ圧子押込み による残留応 力の影響 を

除去 す るため,ヌ ー プ押込 み後空気 中で1000℃, 1

時 間の焼 なま しを施 し,実 験に供 した.曲 げ試験 は圧

縮試験機(島 津万能試験機,最 大容 量0.98MN)を 用

い,ク ロスヘ ッド速度約0.3mm/minで 実施 した.試

験後,走 査型電子顕微鏡 を用いて破 面観 察 し,破 壊発

生 の起点 を調べ た.

Specimen (small): l=30mm, W=4mm, B=3mm
Specimen (large): l=30mm, W=6mm, B=5mm

Fig. 1. Geometry of the specimens tested.

3 実験結果 と考察

3・1 曲げ強度の寸法効果

ホ ッ トプ レス窒化 ケイ素A材 およびB材 について,

Fig. 1に 示 す大小二種 類の平滑試験 片そ れぞれ20本

を用い,三 点 曲げ強度 を測定 した.Fig. 2～Fig. 5は

得 られた曲げ強度 と平均値 ラ ンク法 による累積破壊確

率の関係 をワイブル確率紙上 にプロ ットしたものであ

る.ま た,Table IIは破壊応 力の平均値 と標準偏 差 な

らびにワイブル係 数 をまとめた ものである.従 来セ ラ

ミックスの寸法効果に よる強度低下 は,有 効体積の考

え方 を用いて ワイブル統計 によ り評価 されてい る.す

なわち,二 種 類の試験片 の有効体積 をVE1, VE2と す

Fig. 2. Weibull plot of the bending strength 

(material A, small specimen).

Fig. 3. Weibull plot of the bending strength 

(material A, large specimen).

れば,そ れぞれの平均強 度 μ1, μ2は次式で与 えられ

る1).

μ2/

μ1=(VE1/VE2)1/m (1)

三点 曲げ の場 合,有 効体 積 はVE=WBl/2(m+1)2 

(W, B, lは 試験片 の幅,高 さ,ス パ ン長 さ)と な

る こ とか ら,本 研 究 で用 いた二 種 類 の試 験片4×3

Table II. Fracture stress and Weibull modulus.
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Fig. 4. Weibull plot of the bending strength 

(material B, small specimen).

Fig. 5. Weibull plot of the bending strength 

(material B, large specimen).

×30と6×5×30の 平均強度比 は

μ2/

μ1

=(0.4)1/m (2)

この場合,強 度 の ばらつ きを表す ワイブル係 数

mは 材質が 同 じであれば試験片形状 に よらず一定

の値で ある ことを前提 としてい る.し か しなが ら,

試験 片形状 を変 えて測定 したmの 値 は,こ れ ま

で に得 られた実験結果 において必ず しも一致 して

お らず8),9),11),本研 究 の場 合 に もFig. 2～Fig. 5に 示す

結果 で確 認 され るよ うに試験片寸法 の違 い によ り

異 なっている.Table IIIは本研究 で使 用 した大小

二種 類の試験片 の平均 曲げ強度比 について,そ れ

ぞれ20本 の試験片 か ら求め たmの 値 を用 い,式

(2)より求め た予測値 と実際の実験結 果か ら得 られ

Table III. Ratio of the mean strength for large specimens 

to that for small specimens.

る値 を比較 して示 した ものであ る.用 い るmの 値 に

よって実験値 と予測値が一致す る場合 と しない場合が

あ る.

3・2 破壊 じん性試験

Fig. 6～Fig. 9はA, B材 それぞ れ大小 二種類の試

験片 にヌー プ圧 子押込 み に よ り半 円形 き裂(表 面長

50μm～1400μm)を 導 入 し,破 壊応 力 σF(ヌ ープ き

裂導入部 の公 称曲げ応力)と ヌープ き裂長 さ2cの 関

係 をま とめた もので ある.○ はヌープ き裂 か ら破壊 し

た試験片で,● は図中に示 された寸法 のヌープ き裂 が

破壊発生起点 とならず,介 在物 や空孔 など材料 にあ ら

か じめ含 まれていた欠陥 か ら破壊 した試験片 を表す.

また,No Crackと 記 されてい るデー タ(●)は,平

滑試 験片の結果(Table II)で あ る.ヌ ープ き裂か ら

破 断 した試験片 につ いては,電 子顕微鏡 による破面観

察によって,正 確 な き裂長 さを求 め整理 している.き

裂形 状 はFig. 10に 示す よ うにほ ぼ半 円形 で あった.

破壊 応力 とき裂長 さの関係 は,Fig. 6とFig. 7お よび

Fig. 8とFig. 9の 比較 によ り,大 小 二種 類の試験片 で

ほ とん ど差 がない こ とが分 か る.一 方,A材 の場合

2c≧150μmで ヌープ き裂 が破 壊 の起点 となるの に対

して,B材 で は2c≧200μmで ヌープ き裂 か ら破壊 が

発生 してお り,破 壊発生起点 となるヌープ き裂 の限界

寸法 は両者 で異 なっている.

三好 らは,常 圧焼結窒化 ケイ素 を用 いた4点 曲げに

よる同様 な実験 におい て,2c≧150μmで ヌー プ き裂

が破壊起 点 となるこ とを示 した6).本研 究は3点 曲げに

よって行 われてお り,曲 げモーメ ン トが最 大 となる試

Fig. 6. Relationship between the Knoop indented 

crack length and the fracture stress (material A, small 

specimen).
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Fig. 7. Relationship between the Knoop indented 

crack length and the fracture stress (material 

A, large specimen).

Fig. 8. Relationship between the Knoop indented 

crack length and the fracture stress (material 

B, small specimen).

Fig. 9. Relationship between the Knoop indented 

crack length and the fracture stress (material B, 

large specimen).

験片 中央部 にヌープ き裂 を導 入 しているため,破 壊起

点が ヌー プき裂 となる確 率が高い もの と当初予想 され

た.し か し,ヌ ープき裂が破壊 の起点 となる限界寸法

は上 述の ように三 好 らの結 果 と同程度 かむ しろ大 き

か った.こ れ は本実験 に用 いたA, B材 が比 較的大

きな介在物 を多 く含んでいるため,ヌ ープ き裂が破壊

発生起点 とな りに くか った ことに よる もの と考 え られ

る.

Fig. 10. An example of a semicircular surface 

crack initially introduced by the Knoop 

indentation (material A).

Fig. 11. An example of the fracture origin at a 

pore (material A).

Fig. 12. An example of the fracture origin at 

an inclusion (material B).

Fig. 11お よびFig. 12は,ヌ ープ き裂以外 が破壊 の

発生点 となった場合の破面観察の例 を示 した もので,

Fig. 11で は空孔が,Fig. 12で は介在 物が起点 とな り

破壊 して いる.Fig. 12に 示す よ うな介在 物 は,曲 げ

試験 片の破 面 において もA, B材 ともに多 くの場 合

に観察 され,特 に低応力で破断 した試験片 には大 きな

介 在物(最 大100μm程 度)が 観 察 され る こ とが 多

か った.こ の ような介在物 は,焼 結前に粉末 をか くは

昭和63年8月 (31)
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んす る目的で混ぜ たAl2O3ボ ールの破片であ ると考 え

られ る.Table IVは ヌ ー プ き裂 が 破壊 発 生起 点 と

な った場 合について,Raju-Newmanの 式10)により求め

た破壊 じん性 の平均値 と標準偏差 を示 した ものであ る.

破壊 じん性値 は製法 の違 いによ り異 なってい る.し か

し,電 子顕微鏡 による破面観察で は,両 者の破面の状

態や,破 壊起点 となった介在物,空 孔等 に明確 な違い

は認 め られなかった.

Table IV. Fracture toughness (MPa m1/2).

3・3 焼 なま しの影響

Fig. 8とFig. 9に 示 した結果 よ り,B材 で はヌープ

き裂以外 の欠陥か ら破壊 した試験片の曲げ強度(図 中

の●)が,ヌ ープき裂 を導入 していない平滑試験片 の

平均 曲げ強度 よ りもい くぶん高い傾 向を示 すこ とが理

解 される.ヌ ープき裂 を導入 した試験 片についてはす

べ て1000℃ 1時 間の焼 な ま しを施 してい るので,熱

処 理がB材 の 曲げ強度 に影響 を及ぼ してい ること も

考 え られ る.そ こでA, B両 材の平 滑材 に焼 な ま し

を施 し,こ の点 につ いて検討 した.両 材 の破壊 応 力

～ 累積破壊 関係 をそれぞれFig . 13お よびFig. 14に

示 す.Fig. 2とFig. 13お よびFig. 4とFig. 14を 比較

する と,A, B材 ともに曲げ強度の焼 きなま しによる

向上が認 め られ る.特 にB材 で は曲げ強度の ば らつ

きも小 さくなっているこ とが わか る.

Table Vは,A, B材 について10箇 所 測定 したヌ

ープ硬 さ(測 定荷 重9 .8N)の 平均値 と曲げ強 度の平

Fig. 13. Weibull plot of the bending stress after 

annealing (material A, small specimen).

Fig. 14. Weibull plot of the bending stress after 

annealing (material B, small specimen).

Table V. Comparison of the Knoop hardness, fracture 

stress and Weibull modulus between before and after 

annealing.

均値 と標準偏差 お よびワイブル係 数を熱処 理前後 で比

較 して示 した ものであ る.焼 な ま しに よって,A材

で は26%, B材 で は23%,曲 げ強度 が上昇 してい る.

この理由 として,研 削加工に より生 じた試験片表面の

加工 キズが焼 なま しに よってcrack healingを 起 こし

た可 能性が 考 え られ る.ま た,B材 で は,熱 処理 に

よる曲げ強度 の改善 と ともに,ワ イブル係 数mが 大

き くな ってい る.こ の理由 として,焼 な ましによる母

地の硬 さの低下 に よ りB材 が潜在 的 に有 す る介在 物

などの欠陥が破壊 強度へ及ぼす影響が小 さ くな った こ

とが考え られる.

4 結 言

焼結方法の異な る二種類のホ ッ トプ レス窒化ケイ素

A材 お よびB材 を用 い て,三 点 曲げ 試験 な らび に

CSF法 に よる破壊 じん性 試験 を行 い以下の結果 を得

た.

(1) A, B両 材 の曲 げ強 度 は寸法効 果 を示 し,大 小

試験片でそれぞれ10%お よび15%の 強度差 を示 した.

また,ワ イブル指数 も試験片寸法依存性 を示 し,有 効

体積の考え方 を用いて上記の強度差 を説明す ることは

で きなか った.

(2) 破壊 応力 とヌ ープ圧 子押込 み導入法 に よる き裂

(32) 「材料」 第37巻 第419号
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長 さの関係 を調べ た結果,ヌ ープき裂が破壊発生起点

となる限界 き裂長 さは,A, B材 で それぞ れ150μm

と200μmで,試 料 に よ り異 な った.一 方,走 査 型電

子顕微鏡 による破 面観 察結果 では両者 の破面の状態や

破壊起点 とな った介在物,空 孔等 に明確 な差 は認め ら

れ なか った.

(3) 1000℃ 1時 間 の焼 な ま し熱処理 に よ り,A, B

材 ともに曲げ強度が改善 された.こ の理 由 として,試

験片 表面の加 工 キズが焼 な ましに よってcrack heal-

ingを 起 こ した可能性が考 えられ る.ま たB材 で は熱

処理 によ りワイブル係 数 も顕著 な増加 を示 した.こ れ

は焼 な ま しによる硬 さの低下 に よって,B材 が潜在

的 に有す る欠陥の破壊強度への影響 が小 さ くなったこ

とによるもの と考 えられ る.

実験の遂行 と結果の整理に協 力いただいた卒論生,

井樋哲也君(現 豊 田自動織機製作 所(株))と野中隆治君

(現マ ツダ(株))に感謝 します.

(昭和62年6月25日 第4回破壊力学シンポジウムにて講演)
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