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第 1章 序
ラ∠ゝ
白岡

1･1 緒言

ガラスは圧縮に対 しては強いが,引張 りに対 しては弱く,加えてその表面に微小な傷

が存在する確率は高いため,引張荷重が加えられた場合,この傷が起点となって弾性限

度よりもかなり低い応力であっても破壊が生じる.熱強化ガラスはこの欠点を補 うため

に軟化点付近まで加熱 したガラスを急速に冷却することにより表面に圧縮残留応力を

生じさせたもので,内部には表面圧縮残留応力とバランスする引張残留応力が存在 し,

それらが放物線状に分布 している.この残留応力の働きにより,通常のガラスと比較 し

て3倍程度の強度を有すること,破壊が生じても細かな破片にばらばらになり,鋭い破

面ができにくいことなどから安全ガラスとして車両,船用窓ガラス,建築用ガラスなど

に広く使用されている.このように機械や構造物の一部として利用されている熱強化ガ

ラスの破壊には,微小なき裂が長時間の使用の下で進展 し破壊に至るいわゆる疲労破壊

や外部からの衝撃による衝撃破壊が多く見られる.一般にガラスを含むセラミックス材

料の疲労現象は水分存在下における応力腐食割れに起因する時間依存型の現象であり,

このゆっくりとしたき裂の成長をSCG(SloworSubcriticalCrackGrowth)と呼ぶ.熱強化

ガラスの強度設計においても,この SCGによる材料強度の劣化を考慮 し,その疲労特

性を把握 しておくことが必要である.この疲労特性を規定するものがき裂進展挙動,す

なわちき裂進展速度 Vと応力拡大係数 KIとの関係 (KI- V特性)であり,これが材料

の疲労現象解明のための基礎的データとなる.特に,放物線状に残留応力が分布する熱

強化ガラスにおいては,表面に存在する傷が長時間の使用の下で成長すると圧縮残留応

力の効果は小さくなり強度は低下し,さらに傷が引張応力層に達すると,突然の破壊を

引き起こすことが考えられるため,熱強化ガラスの残留応力が表面の傷 (き裂)の進展

および材料の強度,疲労特性に及ぼす影響を解明することは強度設計においてきわめて

重要である.

以上のような観点から,本論文では,まず熱強化ガラスにおけるき裂の進展(SCG)に
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着目し,き裂進展挙動の解明を行った.具体的には,まず熱強化ガラスをはじめとする

セラミックスのき裂進展挙動の解明において重要な基礎技術となるき裂長さ測定法を

提案した.この測定法は試験片表面に作成したAu薄膜のき裂進展にともなう電気抵抗

の変化からき裂長さを求めるものである.本測定法をセラミックスの破壊力学試験法と

して広く用いられている CSF法 (controlledSurfaceFlawMethod), DT法 (Double

TorsionMethod)に適用し,セラミックスのき裂進展評価に用いることの有効性を検討 し

た.次に材料として熱強化ガラスおよび通常のフロー トガラスを用いて CSF法,IF法

(IndentationFractureMethod)によるき裂進展試験を行い,き裂進展特性-の残留応力の

影響を検討 した.また,き裂進展特性と疲労寿命との関連を調査するために動疲労およ

び静疲労試験を行った.さらに熱強化ガラスの残留応力が衝撃破壊やき裂伝ばに及ぼす

影響を検討するため,拡張個別要素法という計算力学的手法を用いて内部に放物線状の

残留応力分布が存在する熱強化ガラスモデルを提案した.また提案したモデルを用いて

衝撃破壊特性-の残留応力の影響を解析的な立場から検討した.

以上のように本論文では実験的,解析的手法によって熱強化ガラスのき裂進展挙動,

疲労特性,衝撃破壊挙動を調査し,強度と破壊に及ぼす残留応力の影響を明らかにし,

強度設計や疲労寿命予測に必要な知見を得ることを目的としている.

1･2 従来の研究の概要

熱強化ガラス内部に存在する残留応力に関する研究として,土肥ら(1)は曲率法を用い

て熱強化ガラスにおける放物線状に分布する残留応力とその量を定量的に測定し,これ

らが試料の板厚,加熱温度および冷却速度により変化することを報告している.また,

高津ら(2),Bartenev(3),Kalman(4)らは数値計算を用いてこの残留応力に関する研究を行っ

ている.熱強化ガラス中を進展するき裂伝ば現象に関してもいくつかの研究が行われて

いる.荒谷ら(5)は表面圧縮残留応力が小さくなるとき裂進展速度も小さくなる傾向があ

ると述べてお り, 高津ら(6)は破砕試験によって熱強化ガラスの破砕パターンに関する
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研究を行い,熱強化ガラス表面の圧縮残留応力がき裂の生成および進展に影響を及ぼす

と述べている.このように熱強化ガラス中のき裂の進展現象及び破壊に関する研究がな

されているが,それらの多くは衝撃による熱強化ガラスの破壊現象を検討したものであ

り,応力腐食割 れに起因する疲労に関する研究はほとんど行われていない.一方でガラ

ス材料の腐食環境下でのき裂進展特性に関する研究は古くから行われている(7)I(9).これ

らの多くはDT法 (DoubleTorsionMethod)や cT法 (compactTensionMethod)あるい

はDCB法 (DotlbleCantileverBeamMethod)など比較的長いき裂を有する試験片を用い

て行われている.また,ガラスなどセラミックスはその表面に存在する微小欠陥が破壊

の起点となることが多いことから,ビッカース庄子押し込みにより発生したき裂を利用

した,いわゆるCSF法(controlledSurfaceFlawMethod)を用いたき裂進展特性に関する研

究も行われている(9)･(10).熱強化ガラスに関して,このような腐食環境下でのき裂進展に

関する研究がほとんど無いことの原因の一つとしてセラミックスのき裂長さ測定法が

非常に難しいことが挙げられる.すなわち,金属材料に関しては,光学的手法による直

接測定や間接測定法として除荷弾性コンプライアンス法(ll)やクラックゲージ法(1洲 1;:',I,,

電位差法(1-1川 4川 ･～,)といった電気的手法などいくつかのき裂長さ測定法が提案されてい

る.しかしながら,ガラスをはじめとするセラミックスは (1)き裂が安定成長する領

域が狭い,(2)き裂開口変位が極めて小さい,(3)ほとんど塑性変形を生じない,と

いった理由から,上記のようなき裂長さ測定法の適用はほとんど困難である.そのため

セラミックスのき裂長さの測定は光学顕微鏡による直接測定が一般的であるが,この手

法では,進展速度の速いき裂の測定および連続的なき裂長さの測定や記録が難しく,小

川ら(16)I(17)はき裂進展挙動の連続的な測定,評価を行 うため導電膜を利用した表面フィ

ルム法を開発 し,き裂進展を間接的に測定している.しかしながら,小川らの手法にお

いては使用する導電膜の形状,初期抵抗,測定可能なき裂長さの範囲等に制限があり,

特に短いき裂の長さの測定には不向きである.

以上に述べたように,熱強化ガラスの残留応力や熱強化ガラス中を進展するき裂や破

壊に関する個々の研究は行われているが,残留応力とき裂の進展挙動との関連について

詳細に調べたものは未だ見当たらず,特に疲労特性とき裂進展挙動に関しては明らかに
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されていない.

1･3 本論文の構成

本論文は,6章から構成されてお り,各章における内容概要は以下のとお りである.

第 1章では,序論として本研究の背景および従来の研究について述べるとともに,本

研究の目的と概要について述べる.

第2章では,熱強化ガラスのき裂進展特性を調べるために開発 した金属薄膜を用いた

き裂長さ測定法について説明する.まず,この測定方法の測定原理を説明する.つぎに,

この測定法をCSF法およびDT法に応用し,き裂長さやき裂進展特性を求めることで,

この測定法の測定精度,有効性について検討 した結果を説明する.

第3章では,熱強化ガラスのき裂進展特性評価を行 う.熱強化ガラスおよびフロー ト

ガラスに対してき裂進展試験を行い,第 2章で説明した金属薄膜を用いたき裂長さ測定

法を用いてき裂進展速度を測定した.得られた結果より疲労現象解明のための基礎デー

タとなる応力拡大係数とKlとき裂進展速度 Vの関係を求め,フロー トガラスと比較す

ることにより熱強化ガラスのき裂進展特性-の残留応力の影響を検討 した.また,CSF

法で庄子を押し込んだ際,材料に発生する微小き裂の除荷後の成長より〟ノード関係を求

めるという簡便的な手法も併用し得られた結果の妥当性を確認する.

第4章では,第 3章で求めた熱強化ガラスのき裂進展特性の材料の疲労との関連を調

査するために疲労試験を行い,その結果について説明する.疲労試験として静疲労試験

及び動疲労試験を行い,熱強化ガラスに存在する残留応力が材料の疲労に及ぼす影響を

検討した.

第 5章では,解析的手法である拡張個別要素法を用いて,実験による解明が困難であ

る熱強化ガラスの残留応力分布,衝撃破壊挙動に及ぼす残留応力の影響および材料内部

を進展するき裂進展挙動について検討 し,その結果を説明する.

第 6章では,結論として,本研究で得られた主要な結果を総括した.
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第 2章 金属薄膜を用いたき裂長さ測定法とその応用

2･1 緒言

機械･構造物の破壊において,微小なき裂が長時間の使用の下で進展 し破壊に至るい

わゆる疲労現象が多く見られる.このようなき裂進展特性を解明するために,き裂長さ

を正確かつ連続的に測定することは非常に重要な基礎技術であり,破壊力学に基づく疲

労寿命予測においても不可欠である.金属材料のき裂長さ測定に関しては,光学顕微鏡

などを用いた直接測定法や除荷弾性コンプライアンス法,電気的手法などいくつかの方

法が提案されている.しかしながら,ガラスをはじめとしてセラミックスは(1)き裂が

安定成長する領域が狭い,(2)き裂開口変位が極めて小さい,(3)ほとんど塑性変形を生

じない,といった理由から,上記のようなき裂長さ測定法の適用は困難である.特に熱

強化ガラスにおいては,内部に存在する残留応力の影響により通常のガラスとは異なる

き裂進展挙動を示すと考えられ,その表面に存在するき裂長さを連続的かつ正確に測定

することができる手法の確立が必要である.本章ではガラスやセラミックスに存在する

微小き裂の長さを測定するために開発 した金属薄膜を用いたき裂長さ測定法について

説明する.この測定法の測定原理はクラックゲージ法と同様であるが,抵抗線ゲージと

測定対象物の間のプラスチックフィルムをなくし,極めて薄い金属膜からなる電気抵抗

を用いることにより微小き裂長さを高精度に連続測定できるように開発 したものであ

る.具体的には,まず金属薄膜を用いたき裂長さ測定法の測定方法を説明する.次に,

セラミックスの破壊力学試験法として広 く用いられている CSF法(controlledSurface

FlawMethod)によるき裂進展試験を行い,その際のき裂長さを測定し,本測定法の測定

精度について述べる.さらに,本測定法をセラミックスのき裂進展特性評価に多用され

ているDT法(DoubleTわrsionMethod)に適用 し,DT法に対 して本測定法を用いること

の有効性について検討する.
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2･2 測定原理

金属薄膜によるき裂長さの測定法は,原理的にはクラックゲージ法と同様であり,読

験片表面に作成 した金属薄膜のき裂進展に伴 う電気抵抗の変化から,き裂長さを求める

ものであり,その概略を図2.1に示す.本測定法においては,き裂が進展すると予想さ

れる領域に矩形の金属薄膜を作成する.き裂の進展に伴いこの膜が部分的に切断される

ことにより膜の電気抵抗は上昇する.膜の電気抵抗値を測定し,電気抵抗値とき裂長さ

の関係式を用いて外挿法によりき裂長さを求めるものである.小川ら(1)̀(2)はこの原理を

利用 して,表面フィルム法としてコンパクト試験片あるいは片側切欠き試験片など比較

的長い貫通き裂の長さを求める方法を提案 している.本章では,この原理に基づきイオ

ンスパッタリングにより作成 したAu薄膜のき裂進展に伴 う電気抵抗の変化からき裂長

さを求めた.

bad

ResistanceA

Meta ｣別m L T

〔＼＼＼＼_塾 生
付 帯

Cakula

図2,1 金属薄膜を用いたき裂長さ測定法の概略
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2･3 イオンスパ ッタリング法

イオンスパッタリング法は,物理的蒸着法の一つであり,図2.2に示すように,ターゲッ

トと呼ばれる原料固体にイオンを衝突させ,ターゲットの表面の構成原子もしくは分子を

放出させ,基板上に堆積させる手法である.ここでは,ターゲットの原料固体としてAuを

用いた.

図 2.2 イオンスパ ッタリング法
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2･4 イオンスパッタリング法によるAu薄膜の作成

Au薄膜の作成手順を以下に示す.

(1) 薄膜を作成する試験片の表面を中性洗剤およびアセ トンで洗浄する.

(2) 試験片の表面をビニールテープで覆い,Au薄膜を作成する領域に矩形の窓を

開ける.

(3) 窓を開けた領域にイオンスパッタリング法によりAu薄膜を作成する.本研究

において作成する膜厚は 10nm程度である.

(4) 図 2.3に示すように Au薄膜を作成 し銅板及び Agペース トを介 し抵抗測定回

路に接続する.

図 2.3 Au薄膜の電気抵抗の測定



2･5 測定回路

本研究では,図2.4に示すような電源装置,可変抵抗器,電圧計からなる簡便な測定

回路を用いる.Au薄膜の抵抗はA/D変換器及びパーソナルコンピュータによって電圧

として測定,記録する.

Analog-to-Digital

Voltmeter

Personal

COmputer

図2.4 き裂長さ測定のためのAu薄膜の電気抵抗測定回路
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2･6 Au薄膜の電気抵抗と切欠き長さの関係

2･6･l Au薄膜の電気抵抗と切欠き長さの測定

本章で提案するき裂長さ測定法は,Au薄膜の電気抵抗からき裂長さを求める間接測

定法であり,電気抵抗とき裂長さの関係式が必要である.小川らによれば,矩形の金属

膜の抵抗Rと,膜上に存在するき裂長さagの関係は次式で表される(1),(2)

R 承

有-何 軒 (1-め)

め-1-0.4
(去 〕

(2 . 1)

(2.2)

ただし,(0･2<ag/Wg<0･8,0<l/Wg<0･5)

ここで, 卯ま修正係数,Roはき裂長さag-Oにおける初期抵抗,l,Wgは薄膜の長さお

よび幅である.

本章では,まず Au薄膜の電気抵抗 Rと膜上に存在するき裂長さagの関係を明らかに

するために,図2.5に示す矩形 (長さl,幅 wg)のAu薄膜に切欠きを入れ,その際の

膜の抵抗Rを測定回路を用いて,膜上の切欠き長さxを光学顕微鏡を用いて測定し,そ

の関係を調査した. Au薄膜の厚さは30nmで,長さと幅の比l/Wgは小川の式の適用範

囲内である0.18(Wg-9.03mm,l-1.63mm)と0･4(Wg-7･93mm,I-3･17mm)の2種類を

用いた.切欠き導入前のAu薄膜の初期抵抗Roは数 f2から数十 f2程度である.

ll



図2.5 切欠きとAu薄膜抵抗の関係

2･6･2 Au薄膜抵抗と切欠き長さの関係式

厚さ30nm,長さと幅の比 l/Wgは0･18(Wg-9.03mm,I-1.63mm)と0･4(Wg-7.93mm,

I-3.17mm)の2種類のAu薄膜について測定した膜の電気抵抗 Rと切欠き長さxの測定

結果を図 2,6(a),(b)に示す.図 2.6の横軸は切欠き長さx,縦軸は測定した Au薄膜の

抵抗 Rと初期抵抗 Roの比 R/Roを表 している.図 2.6から膜の電気抵抗 REま切欠き長さ

xの増加に伴い徐々に増加する割合を高めながら上昇することと電気抵抗Rと切欠き長

さxの関係は薄膜の初期形状によって異なることが確認された.図2.6中に示す曲線は

式 (2･ 1)においてき裂長さagを切欠き長さxに置き換え求めた抵抗比 R/Roとxの
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関係を示している.図2,6から分かるように測定結果と式 (2.1)より求めた曲線の

間には明らかな差が存在 し,それらの差は測定薄膜ごとに異なる.Au薄膜の寸法は小

川の式の適用範囲内であることから,膜の寸法のほかに材質や厚さ及び初期抵抗 Roに

おいても小川の式の適用条件があると思われる.

一方で,ガラス,セラミックス等の脆性材料において,予き裂が急速な破壊に至るま

でのき裂の進展量は微小であり,き裂が安定成長できる領域は広くないことを考慮すれ

ば,膜の抵抗とき裂長さの関係を膜幅の全域にわたって一律に表す必要はない.従って,

図2.6に示した測定値に関して,切欠き長さxと膜幅 wgの比x/Wgが Oから0.5の範囲

について,以下に示す 2次関数を用いて最小二乗法による近似を行った.

R-=肪 2+px+yRo (2. 3)

ここで,a,P,〆まAu薄膜ごとに定まる定数である.

図2.6に示した膜の抵抗の測定結果を用いて切欠き長さ比x/WgがOから0.5の範囲に

おいて最小二乗法で式 (2. 3)の係数α,β,γを定め,それらの値を用いて求めた膜

の電気抵抗 Rと切欠き長さxの近似曲線を図2.7に示す･o<x/wg<0.5の範囲においては

測定値と近似曲線との一致が確認され,式 (2.3)の相関係数は 99% 以上であり,

抵抗比R/Roと切欠き長さxの関係を式 (2. 3)で表せることが分かった.
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図 2.6 抵抗比と切欠き長さの関係
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15



2･7 CSF法を用いたき裂進展試験およびき裂長さ測定

2･7･l CSF法 (controlledSurfaceFlaw Method) (3)

ガラスをはじめ,セラミックスは製造中あるいは使用中にその表面に生じる微小欠陥

が破壊の起点となることが多く,特にSCG(SloworSubcriticalCrackGrowth)が生じる領

域においては材料表面の微小欠陥が問題となる.CSF法(controlledSu血ceFlawMethod)

はこのような微小欠陥を有する材料の破壊靭性値やき裂進展挙動に関する研究に用い

られる.CSF法は,ビッカース庄子やヌープ圧子を試験片に押しつける,いわゆる押込

み(Indentation)によって試験片表面にき裂を導入する方法である.このとき,庄子の押

し込み荷重を調節することにより適当な大きさの半楕円状表面き裂を導入することが

できる.それらの試験片に対して三点,四点曲げ試験を行い,破断した試験片の破面観

察をすることにより得られたき裂寸法と破壊強度から材料評価を行 うものである.

csF法において発生する半楕円状表面き裂に対してき裂進展挙動の評価を行 う場合

は,その測定法が問題となる.すなわち,csF法におけるき裂は寸法が小さく安定成長

量も小さいためき裂長さの正確な測定が難 しく,特に進展速度の速い領域では測定が困

難である.ここでは,その問題を解決するために Au薄膜を用いたき裂長さ測定法を

CSF法に適用する.材料として通常のフロー トガラスを用い,CSF法によるき裂進展試

験を行い,そのき裂長さをAu薄膜を用いて測定し,その測定精度およびセラミックス

のき裂長さ測定に用いることの有効性について検討する.
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2･7･2 試験片

CSF法によるき裂進展試験に用いる供試材は市販のフロー トガラスであり,これを用

いて図 2.8に示すような幅 12mm,高さ 10mm,長さ 100mmの曲げ試験片を作成 した.

この試験片に図 2.8に示すように上部スパン LJ,下部スパン L2の四点曲げ負荷を加え

る.試験片の引張側側面中央部にビッカースダイヤモン ド庄子を9.8-49N,30S押し込

むことにより,図 2.9に示すように正方形の圧痕とその対角線上に伸びる長さ2Cの垂

直き裂が発生する.

▲J∫1 1
l

I

図 2.8 試験片形状および四点曲げ負荷条件 (mm)

図2.9 ビッカース庄子押込みにより発生する圧痕およびき裂
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2･7･3 イオンスパ ッタリング法によるAu薄膜の作成

予き裂導入後, 図 2.10に示すように 2･4節と同様の手順で ALl薄膜をイオンスパ ッ

タリング法により作成 した,

図 2.】0 予き裂および Au薄膜
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2･7･4 き裂進展試験および Au薄膜の電気抵抗測定

上述した手順により作成した予き裂,Au薄膜を含むフロー トガラス試験片に対し,

室温大気中にて四点曲げき裂進展試験を行った.四点曲げ負荷条件としては,図2.8に

示すように上部スパンL1-30mm,下部スパンL2-90mm とした.また,き裂進展にとも

ない上昇するAu薄膜の電気抵抗Rは2･5節に示した測定回路で,電圧 として測定した.

2･7･5 Au薄膜を用いたき裂長さ測定方法

前項までに述べたようにフロー トガラス試験片に対 して CSF法による四点曲げき裂

進展試験を行い,Au薄膜を用いてき裂長さの測定を行った.本章で提案した Au薄膜

を用いたき裂長さ測定法はAu薄膜の電気抵抗Rからき裂長さを算出する電気的方法で

あり,電気抵抗とき裂長さの関係式が必要である.本研究では,2･6･2項で述べたよう

に関係式として式 (2.3)に示す 2次関数を用いる.式 (2. 3)の校正,すなわち

それぞれの測定用薄膜における係数α,β,γの決定および Au薄膜によるき裂長さ測定

の過程を図2.11に示す.具体的には前項までに述べた試験片に300-600N程度の一定

負荷を 100S程度加えて予き裂を進展させ,膜の電気抵抗Rを測定回路で,膜上のき裂

長さagを光学顕微鏡で測定した.この過程を数回繰 り返すことにより図 2.11に黒色の

プロットで示すような抵抗比 R/Roと膜上のき裂長さagの関係が得られ,それらのデー

タを用いて最小二乗法で式 (2.3)の係数α,β,γを求めた.図2.11における曲線が

これら係数を用いた近似曲線を示している.これら係数を求めた後は,外挿法を用いて

膜の電気抵抗 Rからき裂長さを算出した.本章では,式 (2. 3)の係数α,P,Yを決

定する過程をAu薄膜の校正と呼ぶ.更に,Au薄膜を用いたき裂長さ測定法の測定精

度を検討するため,図 2.11に白色のプロットで示したように式 (2. 3)の校正後も

上述したような過程を繰返し,光学顕微鏡で測定した除荷後の膜上き裂長さαgとAu薄

膜の電気抵抗 Rより式 (2. 3)を用いて算出したき裂長さを比較 した.
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Cracklength αg

図2.ll Au薄膜の校正概略図
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2･8 DT法を用いたき裂進展試験とき裂長さ測定法

2･8･l DT法 (Doublen)rsionMethod)

DT法は,セラミックスのK.lV特性評価に広く用いられる方法であり,その利点と

して,(1)き裂先端における応力拡大係数 Klがき裂長さaに依存しないため,その算出

のためにき裂長さの測定を必要としない.(2)試形片形状が単純で,加工や荷重方式が

容易である,などが挙げられる.DT法では,図2.12に示すように,板状試験片を長手

方向に沿って支持する.試験片中央部の溝には長手方向に予め予き裂が導入してあり,

四点荷重法で試験片に負荷を加えることでき裂を進展させ,応力拡大係数 K.とき裂進

展速度 Vの関係を求める.

DT法は上述した利点のほか,(1)CSF法などと比べて,き裂が安定成長する領域が広

い,(2)き裂進展をガイ ドする溝が設けてあり,き裂先端を光学顕微鏡で特定すること

が困難である,などの特徴を有している.本章では,これらの特徴を有する DT 法に

Au薄膜を用いたき裂長さ測定法を適用し,本き裂長さ測定法の有効性を検討した.

図2.12 DT試験片形状と負荷方法
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1)応力拡大係数の算出

図 2.12に示す形状の DT試験片におけるき裂先端の応力拡大係数 KIは次式で表され

る(4).

KI-PWm

3(1+ V)
-PPDT- - - - - ･- - ･･d･- ･ . - . (2.4)

ここで Wは試片幅であり,PDTは定数,dnは試片厚さdから溝の厚さを差 し引いた試験

片正味厚さである.上式から分かるようにDT法のK値はき裂長さaに無関係である.

このことから式 (2.4)の荷重 pを一定に保つことによりKIは一定にできるとされ

てきたが,Trantina(5)によって,以下の範囲でのみ K が一定に保たれると報告されてお

り,本論文はそれに従っている.

0.55<PL'1.0,0.65'W
エ ー α2

W <1.0- - ･- - - - - - - - - ･- - (2. 5)

上式の a l, a2はそれぞれ試片端からのき裂長さ,Lは試験片長さである.
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2)き裂進展速度の算出

図2.13に示すようにDT試片ではき裂の前縁での進み方が圧縮側 (試片上面)と引張

り側 (試片下面)の両面で異なり,結果的にき裂の形状が著しく湾曲した形状を示す.

き裂前縁の局部的な速度はき裂先導端で最大であり,き裂前縁に沿って先導端から離れ

るにつれて減少する.実験的には先導端のき裂の進展方向 (試片長手方向)-の進展速

度を公称き裂進展速度 vnと呼ぶが,これはき裂前縁の真の速度とはいえない.実際 vn

は図 2.12のき裂進展速度よりも大きくなる.真のき裂速度 Vはき裂面から次に形成さ

れるき裂面に向かって垂直方向-進展するものである.そこで真のき裂前縁の進展速度

はその形状を考慮 して,Evans(6)の理論解析より次式で得られる4'2を vnに修正係数とし

て掛け合わせる.

¢2-
J(Aa)2+8

(2. 6)

ここで血 は試片上下面のき裂進展距離の差,bはAaの垂直方向のき裂厚さである.

以上のことより,真のき裂進展速度 Vは次式になる.

V=42･Vn - - ･ . - ･ - - (2. 7)

図2.13 き裂前縁形状とき裂進展速度
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2･8･2 試験片

供試材は結晶粒径の異なる2種類の市販のガラスセラミックス,約 75%結晶化 させた

結晶粒径約 0.1pm のガラスセラミックス(商品名 :ネオセラム N-0,以下,N-0材 と

呼ぶ),及び約 95%結晶化させた結晶粒径約叫mのガラスセラミックス(商品名 :ネオセ

ラムN-ll,以下,N-11材 と呼ぶ)である.試験片の形状 と寸法を図 2.14に示す.読

験片は40×100×3mmの DT試験片であり,試験片の中央部にき裂進展をガイ ドするた

めの清を機械加工により導入 した.また,点線で示 している試験片の左端より22mmか

ら74mmの間が試験片のき裂測定可能範囲である(3).

辛 I

I
1
~一
ド
1
I_

I

ll-lll-l

22 52 ヽヽL

/ ヽヽノ ヽヽ_

じ /l＼ 100 1

図 2.14 DT試験片の寸法と形状 (mm)
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2･8･3 予き裂の導入

2･8･2項で示した試験片に,ダイヤモンドカッターを用いて予き裂の導入を容易にす

るためのノッチを導入し,オー トグラフ(島津 オ ー トグ ラ フ AG-A型 コン ピュー

タ制御 精密 万能試 験機 )を用いて予き裂を導入 した.この際の,テス トスピー ドは

0.05mm/minとした.オー トグラフを用いた理由として,予き裂導入の際,なるべく遅

い変位速度で試験片に荷重を加えて予き裂を導入し,すばやく除荷しなければならない

ため,高い技術力を必要とするが,オー トグラフは予き裂が導入されたと同時に自然に

荷重が除荷されるため,予き裂導入が容易にできるとい う利点があるからである.図

2.15に予き裂導入時の荷重と時間の関係図を示す.また,図 2.16にき裂発生後の試験

片断面図を示す.

Time

図2.15 DT試験片の予き裂導入

Uncrackedmaterial Crack&ont

図2.16 DT試験片断面
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2･8･4 Au薄膜の作成およびグリッド加工

2･8･3項で述べたようにDT試験片にはき裂進展をガイ ドするための溝が存在する.

き裂進展試験において,き裂はこの溝に沿って進展するため,試験片が不透明体である

場合は特に光学顕微鏡によるき裂先端位置の特定が困難である.したがって,2･6節で

述べたCSF法におけるAu薄膜を用いたき裂長さ測定法を適用することはできない.

一方で,図2･3に示すような矩形の導電膜について,膜の長さlが幅 wgに比べて十分

に大きい場合,膜上き裂長さagと膜の電気抵抗 Rの関係は次式で表される(1).

R- E nS tant E;=twwgg; (2･8)

すなわち,l≫Wgの場合,膜が完全に切断されない限り,その電気抵抗 Rはほぼ一定で

ある.したがって,膜をグリッド型に加工することで,き裂の進展にともないそれぞれ

のグリッドが切断された場合,膜の電気抵抗 Rは急速に上昇する.言い換えるならば,

膜の電気抵抗 Rが急速に変化する瞬間がそれぞれのグリッドのき裂進展による切断を

示しており,その急変する回数から切断されたグリッドの本数を求めること,さらにき

裂長さを推定することが可能であると考えた.

本研究では,図 2.17に示すように,予き裂を導入 した試験片を中性洗剤で洗浄 した

徳,イオンスパッタリング法によりAu薄膜を作成 し,さらに248nm波長のKrFエキシ

マレーザによりAu薄膜をグリッド型に加工した.また,Au薄膜の両端には瞬間接着

剤を用いて銅板を接着し,金属薄膜と銅板の接着部にはAgペース トを用いて回路と接

続 しその電気抵抗 Rを測定した.
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図2.17 DT試験片とグリッド型 Au膜

2･8･5 KrFエキシマ レーザ(7)I(8)

グリッド型 Au薄膜作成するために本研究ではKrFエキシマ レーザを用いた.KrFエ

キシマ レーザは,248nm という短波長であるため,ビームの絞 り込みが容易であり,哩

論上 1LLm レベルの極微細加工が可能であることから,金属,セラミックス,ダイヤモ

ン ド等様々な材料の微細加工に用いられている.

ェキシマレーザの加工プロセスは,材料の分子間結合力よりも大きなェネルギーを瞬

時に吸収させ,その部位の分子間結合を断ち切 り,ガス化または極微粒子化させること

により,熱影響の極めて少ない高品位加工を行 う.この現象をアブレーションと呼び,

10-30nsecとい う極めて短い時間にエキシマ レーザ光の高いフォ トンエネルギが材料

に吸収され,原子や分子の結合を解離させる一方,材料中における拡散時間がほとんど
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無いため熱ダメージの少ないシャープな加工が得られると考えられている.図 2.18に

アブレーション過程の概念を説明する模式図を示す.

Photochemicalreaction

図 2.18 KrFエキシマレーザによるアブレーション過程の模式図
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2･8･6 き裂進展試験およびAu薄膜の抵抗の測定

2･8･3節および 2･8･4節で述べた手順で予き裂を導入し,グリッド型 Au薄膜を作成

したDT試験片に対して図2.12に示すように四点荷重法で負荷を加え,き裂進展試験を

行った.

DT法によるき裂進展試験を行 う際,グリッド型 Au薄膜の電気抵抗 Rを併行 して測

定する.き裂の進展にともないグリッドが切断されると,グリッド型 Au薄膜の電気抵

抗Rには明確な変化が現れる.その瞬間にき裂の先端はグリッドを切断した位置にある

ものとみなしグリッドの寸法,形状からき裂長さを求めた.本研究では,一度のDT試

験によって広範囲の KIIV特性を評価するために,0.01N/m の定負荷速度で試験片が破

断するまで負荷を加え,き裂長さをAu薄膜を用いて測定する,図2.19にAu薄膜を用

いたき裂長さ測定法の概略を示す.負荷荷重は時間の関数となるため,き裂進展にとも

ない各グリッドが順次切断されるまでの時間を測定することで,各グリッドが切断され

た瞬間の負荷荷重を求め,これを式 (2.4)に代入することで,その瞬間の応力拡大係

数 KIを求めた.また,き裂長さと時間の関係から公称き裂進展速度 vnを求め,これを

式 (2. 7)に代入することで真のき裂進展速度 Vを求めた,
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図 2.19 DT法におけるAu薄膜を用いたき裂長さ測定
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2･9 実験結果および考察

2･9･1 CSF法を用いたき裂進展試験におけるき裂長さ測定結果

CSF法によるき裂進展試験において,Au薄膜の校正を行い,さらにAu薄膜を用い

て測定したき裂長さと光学顕微鏡を用いて測定したき裂長さを比較 し,本き裂長さ測定

法の測定精度を調査 した.図 2.20は 2種類の試験片における式 (2. 3)の校正に用

いたデータ及び外挿法で求めたき裂長さと光学顕微鏡で求めたき裂長さの関係を示 し

ている･試験片 1は膜幅 wg-2mm,初期抵抗 Ro=1.70の Au薄膜を,試験片 2は膜幅

Wg-2mm,初期抵抗 Ro=3･OE3の Au薄膜を用いて膜上き裂長さagを測定した,いずれの

試験片においても膜の寸法比IW g=3.0程度であり,膜厚は 10nmである.また,表 2.1,

2.2は図2.20中に示したき裂長さ測定データを示している.図中に示す黒色のプロット

が式 (2.3)の校正に用いたデータ,白色のプロットが式 (2.3)を用いて算出し

たき裂長さのデータを示しており,光学顕微鏡により測定した値とほぼ同様の値が得ら

れていることが分かる.試験片 1についてはき裂長さ0.08mmから0.2mmまでの間を光

学顕微鏡で測定した.そのうち図 2.20の黒丸が示す 0.08mmから0.1mm の問の測定値

をAu薄膜の電気抵抗 Rとき裂長さagの関係式,すなわち式 (2･3)の校正に用いた.

図2.20の白丸が示す0.12mmから0.2mmのまでの間はAu薄膜の電気抵抗Rから式(2.

3)より求めたき裂長さと光学顕微鏡で測定したき裂長さとの比較であり,両者の差は

平均で 3.5トLm,最大で 14.5Lum である.また,試験片 2についてはき裂長さ0.23mmか

ら0.36mmまでの間を光学顕微鏡で測定した.そのうち図2.20の黒三角が示す 0.23mm

から0.29mmの間の測定値を式(2.3)の校正に用いた.図2.20の白三角が示す 0.29mm

から0,36mmまでの間はAu薄膜の電気抵抗Rから式 (2･ 3)より求めたき裂長さag

と光学顕微鏡で測定したき裂長さとの比較であり,両者の差は平均で 0.8Ltm,最大で

19.1トLm である.一般的なクラックゲージにおいてはその測定誤差は 200トtm 程度であ

り(9),本研究におけるAu薄膜を用いたき裂長さの測定法が,従来のクラックゲージ法

と比較して高い測定精度を有していることが分かった.その理由としては,Au薄膜は
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非常に薄く,更にクラックゲージのようにゲージと測定対象物表面との間にプラスチッ

クフィルムが存在 しないため,き裂先端により近づくことができることと,それぞれの

膜について校正式を定め,外挿法でき裂長さを求めること等が挙げられる.
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図 2.20 光学顕微鏡とAu薄膜を用いて測定したき裂長さの比較
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表 2.1 試験片 1におけるき裂長さ測定データ

Cracklength トLm

Measurementme.thods Microscope Aufー1m Measurementerror

Calibrationdata 80.2 85.6 -

84.1 85.6 -

95.1 93.1 -

100.4 98.7 -

lop.5 104.3

127.8 142,3 14.5

144.9 149.5 4.6

163.1 157.7 -5.4

179.1 175.9 -3.2

184.3 185.8 1.5

190.6 194.1 3.5
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表 2.2 試験片 2におけるき裂長さ測定データ

Cracklength トLm

Measurementmethods Measurementerror

Calibrationdata 224.5 223.4 -

237.6 238.0 -

246.2 246.2 -

271.3 258.4 -

284.7 284.2

Relativemeasurements 299.9 292.0 -7.9

325.0 313.1 -ll.9

332.8 333.7 0.9

338.2 357.3 19.1

364.1 368.0 3.9
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2･9･2 DT法を用いたき裂進展試験におけるき裂長さ測定結果

図 2.21は本研究で測定したガラスセラミックス DT試験片におけるき裂進展に伴 う

グリッド型Au薄膜の電気抵抗Rの変化と負荷時間tの関係の一例を示している.図2.22

から分かるように,薄膜の合成抵抗は負荷時間の進行にともない階段状に変化している.

この図に表れる合成抵抗が急速に上昇する瞬間にそれぞれのグリッドがき裂によって

完全に切断されたことを示している.合成抵抗が急速に上昇する瞬間の負荷荷重から応

力拡大係数Klを求めた.き裂進展速度については,予めグリッド型 Au薄膜の寸法を測

定し,合成抵抗が急速に上昇する回数から,切断されたグリッドの本数を求める.合成

抵抗が上昇する瞬間,き裂先端はそのグリッドが切断された位置にあるものとみなし,

き裂長さおよびき裂進展速度を求めた. 図2.22は上述した手順でグリッド型Au薄膜

を用いて測定したガラスセラミックス N-0,N-11材のき裂進展速度 Vと応力拡大係数

Klの関係を両対数軸上に表したものである.図 2.22から分かるように本測定法を用い

ることで,単一の試験によってき裂進展速度が 10-8から 10-4m/S付近までの広い範囲に

わたるKI-V関係を求めることができた.この領域はN-0,N-11材のいずれにおいても

KIIV関係の第 Ⅰ領域に含まれる.そこで,最小二乗法を用いてこれらの関係を直線近似

し,その傾きからき裂進展パラメータ〃値を求めた.その結果,N-0材については〝-45

程度,N-11材については〝-35程度であった.これらの値はCL法(10),RLX法(10)で求め

られたものと比較して妥当な値であると考えられる.また,図 2.22中に示す直線が近

似直線であり,N-0材,N-11材のいずれにおいても,複数の試験によって得られたKI-V

関係がほぼ同一の直線上にあることが分かる.以上のことから本測定法は測定のばらつ

きが少なく,K1-V特性評価に有効であることが示された.
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2･10 結言

本章ではイオンスパッタリング法により作成 したAu薄膜を用いたき裂長さ測定法を

提案した.提案 した測定法をセラミックスのき裂長さ測定およびき裂進展評価に用いる

ことの有効性を示すために,セラミックスの破壊力学試験法として広く使用されている

CSF法 (ControlledSurfaceFlawMethod)とDT法 (DoubleTorsionMethod)に応

用した.CSF法においては,矩形の金属薄膜と膜上き裂長さの関係式を求め,この式

を用いることで,ガラス材料の短いき裂を連続測定することが可能な手法を開発 した.

また,DT法においては単一の試験から広範囲の応力拡大係数 KJとき裂進展速度 Vの関

係を求める方法を提案 した.得られた結論を以下に示す.

(1)イオンスパッタリングにより作成されるAu薄膜の電気抵抗 Rと膜上を横断する

切欠き長さxとの関係は切欠き長さが膜幅 wgに対 して0<x/Wg<0･5程度の範囲内におい

て 2次関数で表せることを確認 した.この関数を膜ごとに定めることにより膜の電気抵

抗 Rより外挿法を用いて膜上に存在するき裂長さagを求めることができる･

(2)Au薄膜を用いたき裂長さ測定法を用いることで CSF法における短いき裂のき裂

長さを測定できることを確認 した.この際,測定誤差は最大 19トLm程度であり従来のク

ラックゲージと比べて高い測定精度が得られた.したがって,本測定法はき裂長さを連

続的且つ正確に測定することができ,ガラスのような脆性材料のき裂進展速度の測定に

有効であることが示された.

(3)イオンスパッタリングにより作成 した Au薄膜をグリッド状に加工することで,

き裂の進展にともなう薄膜の抵抗の変化は,階段状となり,それぞれのグリッドが切断

された瞬間のき裂長さを容易に算出できることが分かった.

(4)提案 した手法を用いることで,単一の試験によってセラミックスの K1-V特性評
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価を行 うことができることが確認された.さらに,複数の試験を行った結果,同一の材

料について応力拡大係数 KIのばらつきが少なく,本測定法がKllV特性評価に有効であ

ることが分かった.
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第 3章 熱強化ガラスのき裂進展特性評価

3･1 緒言

本章では熱強化ガラスのき裂進展特性を明らかにすることを目的とし,2種類のき裂

進展評価法を用いてこれを検討 した.ひとつはAu薄膜を用いたき裂長さ測定法を応用

したものである.熱強化ガラスのき裂進展特性の解明において問題となる事柄のひとつ

としてき裂長さ測定法が挙げられる.すなわち,ガラスやセラミックスなど脆性材料は

予き裂から不安定破壊に至るまでのき裂進展量が小さいため,連続的なき裂長さの測定

と進展速度の速い領域でのき裂長さの測定が困難である.そのようなき裂長さ測定法の

問題点を解決するため,第 2章においてイオンスパッタリング法で作成 したAu薄膜を

用いたき裂長さ測定法を提案した.本章では,熱強化ガラスのき裂進展特性を調べるた

め,CSF法によるき裂進展試験を行いAu薄膜によるき裂長さ測定を行った.具体的に

は試験片として熱強化ガラスおよびフロー トガラスを用い,これらの材料について予き

裂を有する曲げ試験片を作成 し,四点曲げ一定負荷によるき裂進展試験を行った.さら

に,他のき裂進展評価法として Gupta(1)によって提案された押し込み誘起微小き裂進展

試験法を用いて熱強化ガラスのき裂進展特性評価を行った.この方法は,庄子押 し込み

の際に誘起されるき裂が,圧痕周 りの残留応力により緩やかに進展するき裂進展量を追

跡する簡便的な方法であり,疲労パラメータ(き裂進展パラメータn値)およびKJ- V関

係を求めることができる.上記 2種類のき裂進展試験より得られた結果を比較検討する

ことにより熱強化ガラスのき裂進展特性を評価 した.また,き裂進展特性評価により得

られたパラメータを用いて静疲労寿命予測を行った.
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3･2 破壊力学的背景

3･2･1 応力腐食割れ機構とSloworSubcriticalCrackGrowth

ガラスをはじめとする酸化物系セラミックスの常温における疲労現象は,金属材料が

応力の繰 り返しを受けることによって生じる微小塑性変形の累積による損傷が基本 と

なる疲労現象とは異なる.セラミックスにおける疲労特性を規定するものは応力下にお

ける応力腐食割れ機構である.この応力腐食割れ機構は,図に示すように引張応力によ

ってSi-0-Siの結合が伸びたところに水分子が結合して,Si-0とHO-Siのような化学結

合の解離が起こることによるものとされている.この応力腐食割れによって,ガラスを

はじめとするセラミックスは材料が不安定破壊する臨界値すなわち破壊靭性値以下の

応力のもとで,ゆっくりとしたき裂進展を起こす.このゆっくりとしたき裂進展はSlow

orsubcriticalCrackGrow血(SCG)と呼ばれている.

図3.1 応力腐食割れ機構
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3･2･2 き裂進展則とき裂進展パラメータ

セラミックスにおいて,SloworSubcriticalCrackGrowth(SCG)は,応力拡大係数KIと

き裂進展速度 Vとの関係,すなわちKIIV線図をもとに論じられる.図 3.2に一般的な

KIIV線図の模式図を示す.図3.2に示すように,KI-V線図には I,Ⅱ,Ⅲの3つの領域

が現れる.第 Ⅰ領 域 で は き裂先端 で の化 学反応 が き裂 の成 長 を促 進 してお

り,第 Ⅱ領 域 で は腐 食 種 の き裂先 端 - の拡 散 が き裂 の成 長 を促 進 す る.

また,第 Ⅲ領 域 で は化学反応 と機 械 的作用 の両方 が き裂成 長 速 度 に影 響

す る とされ て い る･さ らに き裂進 展 が起 こる下 限界 の Kl値 が存 在 す る と

言 われ てお り, K thと して図 中に示 して あ る.

この よ うな KI-V線 図 は,材 料 の疲 労寿命 予測 に基本 的 な情報 を与 え

る.特に,材料の疲労現象に実質的に関与しているのは第 Ⅰ領域であり,この領域に

おけるKrV特性に関しては,一般的に次に示す半経験式が用いられる.

V=坐 = AKIn
dt

- 雄 〕n - - - - - - - - - - ･ (3･ 1)

ここで,Vは き裂進 展 速度 ,aは き裂長 さ,tは負 荷 時 間,Vcは KIが KIC

に達 した ときの き裂進 展 速度 ,｣,〃は材 料 と環 境 に よって決 ま る定数 で

あ り疲 労パ ラメー タ と呼 ばれ る.また,応 力 拡 大係 数 KIは次式 で表 され

る.

KJ-YJJ6 - - - - - - - - ･ ･ ･ ･ ･ - ･ ･ - . ･ - - (3. 2)

ここで, Yは き裂お よび物 体 の形 状 で決 ま る無 次 元 の形 状係 数 , cTは き

裂 面 に垂 直 な方 向 に作用す る引張応 力 ,αは き裂長 さで あ る.

式 (3. 1)はき裂進展則と呼ばれ,き裂進展速度Vは応力拡大係数KIのn乗に比

例することを表している.ここでKJ/Klc<1であるため,定数nが大きければき裂進展速

度Vは小さくなり,き裂が進展しにくいことを表す.逆に定数nが小さければき裂が進

展しやすいことを示している.このき裂進展特性を表す定数刀がき裂進展パラメータ〃

値であり,この〃値を用いて疲労き裂進展特性を評価することができる.
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これらの値を得るために,式 (3.1)の両辺について常数対数をとると次式が得ら

れる.

logV=nlogKI+logA (3. 3)

式 (3. 3)から分かるように,き裂進展速度 Vと応力拡大係数 KIを両対数軸系で

表した場合,その関係は直線となり,直線の傾きからき裂進展パラメータ〝値を,切片

から疲労パラメータ｣をそれぞれ求めることができる.

A

仙oT

図 3.2 K.- V線 図
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3･2･3 疲労パラメータを用いた静疲労寿命予測

試験片に,一定負荷応力oTaを与えたときに,試験片が破断にいたるまでの時間,すな

わち静疲労寿命 tfは近似的に次式のように表される.

与=
(n -2)A Y2C,an〔E)n-2- 4･･････州 側 - - - - - - - (314)

ここで,olcは不活性環境下での臨界破壊応力,KIcは破壊靭性値,A,nは疲労パラメ

ータ,γは形状係数である.同一の材料,試験片,環境において,式 (3.4)に含ま

れるA,n,olc,KIC,Yは定数であるとみなすことができるので,き裂進展特性評価よ

り疲労パラメータA,nを求めることで,静疲労寿命予測を行 うことができる.

3･3 CSF法を用いたき裂進展試験

3･3･l 試験片

供試材は市販のフロー トガラスであり,幅 12mm,厚さ 10mm,長さ 100mm の試

験片を作成した.CSF法に用いる試験片については引張側表面中央部にビッカースダ

イヤモンド庄子を 49N,30S押し付けることにより予き裂を導入 した.予き裂導入後,

予き裂近傍に生じた残留応力を除去するため焼なましを行いフロー トガラス試験片を

作成した.焼なまし温度は565℃で 1h加熱後,炉冷した.また,熱強化ガラスは,焼

なまし後,フロー トガラス試験片を 620℃で 15m加熱後,圧縮空気を用いて表面から

急冷することにより作成した.以上の手順でフロー トガラス試験片,熱強化ガラス試験

片を作成した.
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3･3･2 表面圧縮残留応力の測定

表面圧縮残留応力の測定には東芝歪検査器 FSM-30を使用 した.この装置では表面

圧縮応力の大きさに相当する複屈折の大きさを干渉縞の移動量として測定することが

できる.測定の結果,今回行った焼入れによって熱強化ガラス試験片の表面には約

80MPa程度の圧縮残留応力が発生していること,およびフロー トガラス試験片は残留

応力が存在しないことが確認された.

3･3･3 Au薄膜の作成

曲げ試験片の引張側側面にイオンスパッタリング法によりAu薄膜を作成する.作成

手順は2･7･3節と同様であり,以下にその概略を示す.

(1)作成した試験片の表面を中性洗剤およびアセ トンで洗浄する.

(2)曲げ試験片の引張側側面をビニールテープで覆い,予き裂を含むき裂が進展すると

予想される領域に長方形の窓を開ける.

(3)窓を開けた領域にイオンスパッタリングによりAu薄膜を作成する.本測定法におい

て作成する膜厚は 10nm,幅 wg=5mm,長さl=10mm程度である･

(4)イオンスパッタリング終了後,ビニールテープをはがし,銅板,Agペース トを用い

て測定回路と接続 した.
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3･3･4 き裂進展試験

上述した手順により作成 した予き裂,Au薄膜を含むフロー トガラス試験片,および

熱強化ガラス試験片に対し,室温大気中にて四点曲げによる一定負荷を加えき裂進展量

を測定した･図3.3に示すようにEgJ点曲げの上部スパンLJ-30mm,下部スパンL,-90mm

とした.また,負荷荷重 pは,300-600N,負荷時間は 30-600Sとした.このときの

負荷応力は次式で表される.

(フ'=3(L2-ち)P

2bcs,h2

ここで,Pは負荷荷重,hは試験片高さ,bcsFは試験片幅である.

レ L1 ＼l

∫ l l
l

l : l

T / i, J
lヽ ヽ /I

(3.5)

図3.3 試験片形状および四点曲げ負荷条件 (mm)
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3･3･5 き裂長さ測定方法

矩形に作成 した金属薄膜の抵抗 R と薄膜上に存在するき裂長さagの関係は,膜幅を

Wg とするとき0<a/Wg<0.5の範囲であれば,次に示すような2次関数で十分に近似す

ることが可能であることを第 2章で述べた.

R--α(αg)2+♂(αg)+γ-- - -- -･･･- - --- - -- (3･ 6)Ro
ここで,Roは薄膜の初期抵抗,α,p,Yは定数である.以下に,定数α,p,74)決定,

およびAu薄膜によるき裂長さ測定の概略を示す.表面き裂が存在する試験片に臨界値

以下の一定負荷を加えた場合,き裂はゆっくりと進展し,指数関数的にその速度を高め

ながら最終的な破壊に至る.このき裂進展の初期段階,すなわちき裂がゆっくりと進展

する領域においては,き裂長さは光学顕微鏡を用いて測定することが可能である.これ

を利用して第 2章で述べた方法と同様に,式 (3.6)の定数α,♂,γを決定した.ま

ず,予き裂,Au薄膜を含む試験片に一定負荷を 30-600S程度加え予き裂を進展させ,

マルチメータで薄膜の抵抗を測定し,光学顕微鏡で除荷後き裂長さ測定を行った.この

過程を数回繰 り返すことによりそれぞれの薄膜について抵抗比 R/Roと膜上のき裂長さ

agの関係が得られ,それらのデータを用いて最小二乗法で式 (3･ 6)の定数α,♂,Y

を決定した.以後,この式 (3.6)の定数α,♂,γを決定する過程をAu薄膜の校正

と呼ぶ.

また,き裂はある長さに達すると,急速に速度が上昇し,破壊に至る.き裂がこの不

安定成長する領域に至ると,光学顕微鏡によるき裂長さの測定が困難であるため,2･5

節で述べたものと同様の測定回路を用い,薄膜の抵抗を AD 変換器およびパーソナル

コンピュータによって電圧として測定,記録する.A/D 変換器のサンプリング速度は

50Hzとした.この抵抗値から先に求めた近似式 (3. 6)を用いて外挿法によりき裂

長さを算出した.
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3･3･6 半楕 円状表 面 き裂 の応 力拡 大係 数

図3.4に示すように半無限体中の半楕円状表面き裂の一様引張りのもとでの応力拡大

係数Klは次式で表される(2),(3)

KlA-
Mj(p,ad/C)JJ蒜

E(k)

E(k,-I/2lsin2- 雲

‡sin2相 2cos2p‡1/4

sin2p+.一TCOS2

--- ---- (3. 7)

d9 - - - 訂- - .rp- - ･- (3.8)

ただし,E(k)は第2種完全楕円積分,C,adは半楕円の長軸ならびに短軸の半長を表し,

甲は離心角である.また,MJ(P,ad/C)は,無限体中の楕円状き裂の表面および背面の修正

係数を意味する.しかしながら,本実験のように,き裂深さ 恥 の試験片板厚 rに対す

る割合ad/Tが非常に小さい場合,表面の効果のみを考慮に入れた修正係数が用いられる

(4),(5).ここではき裂の最深点(qF7d2)でのA双方2,ad/C)として,次に示す修正係数を用いた

(6)

Mf-Jr51-1･1･- - - - - - - - - - - - - A (3･ 9)
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図 3.4 半無 限体 中の半楕 円状表 面 き裂

3･3･7 き裂進展速度の算出

CSF法を用いたき裂進展試験において,き裂進展速度 γを算出する場合,光学顕微

鏡等を用いてき裂長さを測定し,負荷時間とき裂進展量の関係よりこれを求める.応力

拡大係数 KIの最大値は半楕円状き裂の最深点(qF7d2)における値となるため,この位置

でのき裂進展速度 Vを求めることが必要である.しかしながら,進展する現実のき裂に

対してはその表面長さの変化のみしか測定できないという実験上の制約がある.したが

って,一般的にはき裂形状を半楕円形に近似し,表面き裂長さ2C(2C-膜上き裂長さag)

とき裂深さadの比,すなわちアスペクト比 ad(Cを一定と仮定し,表面き裂長さからき

裂深さを求める.また,アスペクト比は試験片を破壊させた後,破面観察により求める

(7),(8).本研究では,き裂進展試験によって得られたき裂長さagと負荷時間tの関係から

移動平均の手法によってき裂進展速度 Vを算出した.算出の過程を図3.5に示す.すな

わち,き裂長さが aglである負荷時間 吊こおけるき裂進展速度を求める場合,その前後

2点ずつ,計 5点の (t,ag) のデータをプロットし,最小二乗法を用いて,これらのデ

ータの近似を行 う.ここでは近似関数として以下に示す 2次関数を用いた.

ag -At2+Bt+C - - - - - - - - - - - - - - - h (3･ 10)

ここで,A,B,Cはそれぞれ定数である.最小二乗法による近似で式 (3. 10)の定

数A,B,Cを決定し,さらに式 (3. 10)を微分し,tJを代入することでこの時刻に

おけるき裂進展速度 vlを求めた.この過程をそれぞれの測定データ(i,ag)に対して行い,

き裂進展速度を求めた.
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図 3,5 き裂進展速度の算出方法

3･4 押し込み誘起微小き裂進展試験(I) (IF法,IndentationFractureMethod)

3･4･l IF法 とき裂近傍 の残 留応 力

IF法は,CSF法と同様にビッカース庄子を材料表面に押し込むことにより,圧痕と

その対角線上に表面き裂を誘起し,その寸法から材料評価を行 う方法である.IF法,

CSF法の問題点としては,庄子の圧入により不可避的にもたらされるき裂周辺での残

留応力の発生がある(9).ビッカース庄子押し込み後のき裂先端近傍における残留応力拡

大係数 K resは次式によって与えられる.

Kres-接 - (3･ll)

ここで,xは庄子の形状や材料特性に依存する定数であり,1uま押し込み荷重,adはき

裂深さである.CSF法において,残留応力を除去しないで材料評価を行 う場合,実際の

応力拡大係数KIは,無限遠方より表面き裂に負荷応力cTaを作用させたときの応力拡大

係数Kappとき裂先端での残留応力による応力拡大係数K,esを加えたものとして,次式の

ように表すことがきでる(l('J

Kl-Ka" ･Kres-YJaJd･接 小(3･ 12)

ここで,γはき裂の形状係数である.したがって,残留応力を除去しないで評価を行 う

際には,みかけの応力拡大係数Ka" だけでなく残留応力拡大係数K,esも考慮する必要が

ある.また,このような残留応力の除去には残留応力層の研削･研磨除去法あるいは熱

処理による焼なまし法が広く用いられている.
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3･4･2 押し込み誘起微小き裂の成長現象

IF法において脆性材料にビッカース圧子を押し込んだ際に発生するき裂は除荷後も

庄子の押し込みにより発生する残留応力と大気中の水分の影響でゆっくりと進展する.

前項でも述べたように,この残留応力は材料評価の問題点となるため,一般には除去さ

れる.その一方で,材料の疲労特性の解明に適用する試みもなされてお り,例えば,

Guptaら(1)は押し込み誘起微小き裂の除荷後の成長を検討し,垂直き裂の大きさを除荷

後の経過時間に対して両対数でプロットすると直線関係が成 り立ち,それよりき裂進展

パラメータの見積もりが可能であるとしている.Guptaらによれば,押し込み誘起微小

き裂のき裂深さadと除荷後の経過時間Jは次式で表される.

ad-αt･t2/(3n･2) - - - - - - ･･- - - - - - 4･- ･- ･- - (3･ 13)

ここで,〝はき裂進展パラメータ,α∫は材 料 ,環境 お よび押 し込 み荷 重 に依 存

す る定数 で あ る.式 (3.13)より,この式の両辺を対数で取るとlogαとlogJの

間には直線関係が成立し,その傾きが__i_と な る ことが 分かる.この傾きよりき裂進
3n+2

展パラメータを求めることができる.

本章では,この押し込み誘起微小き裂の成長現象に着目し,簡便的な手法によって熱

強化ガラスのき裂進展特性を求める.
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3･4･3 試験片

供試材は3･3節で用いたものと同様のフロー トガラスであり,これを用いてフロー ト

ガラス試験片と熱処理を加えた熱強化ガラス試験片を作成した.熱強化ガラス作成の熱

処理条件は3･3節と同様である.また,それぞれの試験片のヤング率およびビッカース

硬さを表 3.1に示す.この結果から二つの試験片におけるヤング率,ビッカース硬さは

等しいことが分かる･ビッカース硬さDPHtDiamondPyramidHardnessNumber)は,対面

角が 1360 のダイヤモンド庄子を試験片に押し込み,押し込み荷重p,を圧痕の表面積で

割ることにより,次式で算出した.

ー_.1一日 山一

2PISin妄 (1360) 1.854P,- ~-DPH=
d2 d2

ここで,dは圧痕の対角線長さである.

表 3.1 フロー トガラスおよび熱強化ガラスの機械的性質

(3. 14)

Specimen VickershardnessGPa Young'smodulusGPa

Floatglass 4.22 65.0
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3･4･4 押し込み誘起微小き裂進展試験

熱処理を施 し作成した熱強化ガラス試験片にビッカース庄子を押し込み,発生したき

裂の成長現象を光学顕微鏡によって追跡した.比較のために熱処理を施さないフロー ト

ガラス試験片も作成 し同様の実験を行った.具体的には,熱強化ガラス試験片に対して

室温,大気中でビッカース庄子を押し込む.この際,異なる荷重で庄子を押し込むこと

で導入する予き裂の大きさを調節し,熱強化ガラス内部の残留応力がき裂進展に及ぼす

影響を検討した.庄子の押し込み荷重は 1.96N,4.9N, 9.8N とし,いずれの荷重にお

いても押し込み速度は一定で荷重保持時間は30Sとした.これによって試験片には圧痕

と圧痕の対角線上に伸びる微小垂直き裂が発生する.それぞれの押し込み荷重における

この表面き裂長さ2Cの除荷後の成長現象を光学顕微鏡で追跡し,応力拡大係数KIとき

裂進展速度 Vの関係を求め,き裂進展特性評価を行った.本論文ではこのき裂進展試験

をIF法き裂進展試験と呼ぶ.

3･4･5 残留応力拡大係数

ビッカース庄子押し込み後のき裂近傍の残留応力拡大係数 ‰ ∫はUrasimaら(ll)によれ

ば次式で与えられる.

K,e∫-0.016(E/DPH)05p/aま･5 . - ･- ･- ･- - - - - - - (3･ 15)

ここで,Eはヤング率,DPHは材料のビッカース硬さ,pIは押し込み荷重,adはき裂深

さである.
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3･5 実験結果および考察

3･5･1 CSF法を用いたき裂進展試験結果

(1)Au薄膜の校正結果

csF法を用いた四点曲げ試験を行い,光学顕微鏡を用いて測定したき裂長さと,薄膜

抵抗比の関係の一例を図3.6に示す.図3.6中に示す曲線はそれらの測定値を用いてAu

薄膜の校正,すなわち式 (3. 6)の定数a,p, Yを求めた近似曲線を示す.図中のプ

ロットは測定回路,光学顕微鏡により測定したものである.この図から測定値と式(3.

6)を用いた近似式の相関係数 Irlは 0.999以上であり,これら抵抗比 R/Roとき裂長

さagの関係を式 (3･ 6)によって近似できることがわかる･

0
慧

｢

aDutZtS!SaJ
tLtttJ
500!ttZd

1 .15
400 600 800 1000 1200

Cracklengthagpm

図 3.6 A u薄膜の校正
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(2) 負荷時間とき裂長さの関係

熱強化ガラス,およびフロー トガラス試験片に対 して CSF法を用いたき裂進展試験

を行い,き裂長さをAu薄膜と光学顕微鏡を用いて測定した.得られたフロー トガラス

および熱強化ガラス試験片のき裂長さagと負荷時間tの関係を図 3.7に示す.本研究に

おいては,一定負荷四点曲げ試験を行った.図3.7には負荷応力を併せて表記 している.

図 3.7より,Au薄膜を用いた測定によって,光学顕微鏡での測定とほぼ同様のき裂進

展の測定を行 うことができること,光学顕微鏡での測定では困難である破断直前の比較

的き裂進展速度が速い領域においてもき裂長さを測定できることが分かる.また,いず

れの試験片,負荷応力のもとでも,き裂進展の初期にはゆっくりと進展 し,き裂の進展

に伴い速度は徐々に速くなり破壊に至る傾向が見られる.
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図 3.7 き裂長さと負荷時間の関係
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(3) 応力拡大係数とき裂進展速度の関係

Au薄膜を用いて測定したき裂長さと負荷時間の関係より求めたフロー トガラスと熱

強化ガラスの応力拡大係数K.とき裂進展速度 Vの関係を図 3.8に示す.図 3.8はこれら

の関係を両対数軸系に示したものでり,logV-1ogK .の関係はほぼ直線関係であることが

分かる.この直線の勾配よりき裂進展パラメータnを求めた.フロー トガラスについて

は得られた値は〝-18と19であった.き裂進展パラメータ〃の値はガラスの表面状態や

測定法にも依存するため,研究結果の例を見てもその値にもばらつきがあるが,フロー

トガラス(ソーダ石灰ガラス)については,大気中(相対湿度 50%)で 13から25(1),(12)とい

う値が報告されており,本研究において得られた値は妥当なものであると考えられる.

また,それぞれの測定値は応力拡大係数 KIが 0.4MPaml/2から0.7MPaml/2,き裂進展速

度 Vが 1017m/Sから 10~4m/Sの範囲にある.き裂進展パラメータn,応力拡大係数 KIお

よびき裂進展速度 Vのいずれの測定結果もS.M.Wiederhorn(13),依田(8)らが測定したき裂

進展特性とよく一致しており,本研究で用いたAu薄膜によるき裂長さの測定法で得ら

れた値の妥当性が示された.また,熱強化ガラスのlogV-1ogKl関係も直線であり,こ

の直線の勾配より求めたき裂進展パラメータは〃=41と51であり,フロー トガラスより

も大きい.また,これらの直線はフロー トガラスと比較して高応力拡大係数側に位置し

ている.従って同じ応力拡大係数に対して熱強化ガラスはフロー トガラスよりき裂進展

速度が小さいため,同一な荷重を加えた場合,熱強化ガラスの方がフロー トガラスより

も長い疲労寿命を有する可能性が考えられる.一方で,熱強化ガラスはき裂がある長さ

に達すると急激にき裂進展速度が増加 し破壊に至る傾向が見られる.すなわち熱強化ガ

ラスはき裂が進展するためにはより大きな応力拡大係数が必要である反面,き裂の進展

に伴い突然の破壊を引き起こす材料であることが分かった.これらのことは熱強化ガラ

スを構造用材料として用いる際,考慮しなければならない特性である.

また,光学顕微鏡によるき裂進展測定法では測定しうるき裂進展速度が 10-8から

10~6m/Sの範囲であり(6),熱強化ガラスのような加速効果が大きい材料では,き裂進展速

度を高速領域まで測定することは困難である.Au薄膜を用いたき裂進展量の測定法は
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このような脆性材料において特に有効であり,図3.8に示すようにき裂進展速度が遅い

領域から破断に至るまで広範囲についてき裂進展量を測定することができ,それを基に

K一一V線図を正確に表すことができることが分かった.
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図 3.8 熱強化ガラスおよびフロー トガラスのKl-V線図
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3･5･2 IF法を用いたき裂進展試験結果

(1)き裂進展パラメータ〃値

熱強化ガラスおよびフロー トガラス試験片に対 しビッカース圧子を押 し込み予き裂

を導入 し,このき裂の除荷後き裂進展を光学顕微鏡を用いて測定するという簡便的な手

法によって,き裂進展パラメータ〝値を求めた.図 3.9,3.10はそれぞれ本実験で得ら

れたフロー トガラス,熱強化ガラスにおけるき裂深さadと除荷後の経過時間tの関係を

両対数軸系で示したものである.ここでは,垂直き裂形状は半円形であると仮定し,α㌔C

として取り扱った.また,押し込み荷重は 1.96,4.9,9.8N の3種類であり,大きさの

異なる予き裂を導入することで熱強化ガラス内部残留応力のき裂進展特性-の影響を

調べた. 図 3.9,3.10から分かるように除荷後,初期の段階においては logadと logt

には直線関係が成 り立つものの,時間の経過に伴いこの関係は崩れていくことが分かる.

これは除荷後の時間の経過にともない残留応力が緩和され,き裂成長率が鈍化 したため

であると考えられる.図中に示 した直線は,logadと logtが直線関係を示す範囲で最小

二乗法より求めた近似直線である.これらの直線の傾きより求めた疲労き裂進展パラメ

ータ〃値を図中に合わせて示す.いずれの場合も熱強化ガラス試験片の方はフロー トガ

ラス試験片と比較 して明らかに〃値が増大していることが分かる.また,押 し込み荷重

によらずほぼ一定の〝値を示してお り,初期き裂寸法の〃値-の影響は認められなかっ

た.

62



20l
l

u
Ti
D
E

qt

Bu
a

T

q
3

tu
D

a
D

tZJ
J

n
S

102 103 10 4

Time ～ s

図 3.9 フロー トガラスにおける除荷後経過時間とき裂長さの関係

63



201

u
TiDE
q
13ua

I

宅

t
Z
J
3
3
3
tZJJn
S

10 2 103

Time∫s

図 3.10 熱強化ガラスにおける除荷後経過時間とき裂長 さの関係

64



(2) き裂進展特性の評価

lF法を用いたき裂進展試験によって得られたき裂深さadと除荷後経過時間 Jの関係

からき裂進展速度および応力拡大係数を求め,き裂進展特性評価を行った.図 3.1】は,

今回の実験によって得られたフロー トガラスおよび熱強化ガラスのKrV特性を示して

いる.図 3.11から分かるように同一応力拡大係数下でのき裂進展速度は熱強化ガラス

試験片の方がフロー トガラス試験片よりも明らかに大きく,同一のき裂進展速度を得る

ためには熱強化ガラスの方がより大きな応力拡大係数が必要である.
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図3.ll IF怯き裂進展試験より求めた熱強化ガラスとフロー トガラスのKJ-V線図
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3･5･3 CSF法を用いたき裂進展試験とIF法を用いたき裂進展試験の比較

本章では,2種類のき裂進展試験,すなわちcsF法によるき裂進展試験とIF法によ

るき裂進展試験を行い,き裂進展特性評価を行った.それぞれの実験によって得られた

結果を比較することで,熱強化ガラスのき裂進展特性および測定法の有効性について検

討する.まず,それぞれの実験によって得られたき裂進展パラメータ〝値を表 3.2に示

す.表 3.2よりいずれの試験法においても熱強化ガラスの方がフロー トガラスよりも〃

値が高く,したがってき裂進展抵抗が高いことが分かる.また,KrV線図を比較する

と,図3.8および図3.11のいずれにおいても熱強化ガラスの方がフロー トガラスよりも

高応力拡大係数側に位置していることが分かる.これらの傾向はいずれの試験結果にも

共通していることから,同一の応力拡大係数のもとでは熱強化ガラスの方がフロー トガ

ラスよりも明らかにき裂進展速度が遅く,より長い疲労寿命を有する可能性があること

が分かった.

また,CSF法とIF法によって得られたフロー トガラスのKI-V線図を従来の研究で

得られたガラス材料のKIIV線図と比較し,その妥当性を検討する.図3.12はCSF法,

IF法それぞれの測定法によって求めたフロー トガラスのKI- V線図である.IF法につ

いては,押し込み荷重9.8Nの測定結果を示す.csF法によって得られたKr V線図は,

S.M.Widerhom(5),依田(6)らがソーダ石灰ガラスについて求めた結果と非常によく一致し

ており,妥当な結果を得ることができたと考えられる.一方で,IF法によって得られた

KI-V線図は,これらと比較してわずかに高応力拡大係数側に位置しており,応力拡大

係数を過大評価している可能性がある.その原因としては,応力拡大係数算出のための

パラメータ,特にビッカース硬さDPHの求め方にあると考えられる.すなわち,室温

大気中のソーダ石灰ガラスのビッカース硬 DPH さは6から7GPa程度という報告があ

るが(12),本測定において求めたビッカース硬さはこれらと比較して小さい.ビッカース

硬さDPHは測定条件,特に温度と湿度の影響を強く受けることから,測定においては

厳密な制御を必要とする.本研究においてはビッカース硬さを小さく見積もっている可

能性があるため,図3.12にビッカース硬さDPHを6.6GPaとした場合のIF法により求
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めたKI- V線図を示す.図3.12から分かるようにDPH-6.6GPaとした場合,KI- V線

図は低応力拡大係数側に平行移動され,CSF法により求めたK1- V線図に比較的近い

KI- V線図を得ることができる.以上の結果よりIF法を用いてKI- V特性を評価する

場合,き裂長さの測定及びパラメータ,特に硬さの測定,さらに温度,湿度等の測定条

件の制御をより厳密に行わなければならない.また,測定可能なき裂進展速度の範囲は,

IF法では 10~7m/S以下の領域である.これは,き裂長さの測定を光学顕微鏡を用いて直

接測定するため,進展速度が速い領域でのき裂長さ測定が困難であるためである.一方,

csF法においては Au薄膜を用いたき裂長さの測定を行ったため,進展速度が 10~4m/S

付近の領域までKIIV線図を求めることができた.以上より,本論文で提案 したAu薄

膜を用いたき裂長さ測定法は広範囲のき裂進展速度領域についてき裂長さを正確に測

定することが可能であり,セラミックスのき裂進展特性評価に対してより有効であるこ

とが示された.
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表 3.2 き裂進展パラメータ〃値の比較

Materials Methods Crackgrowthexponentn

FloatGlass CSFmethod(obtainedfromFig.3.8) 18,19

Themallytemperedglass CSFmethod(obtainedfromFig.3.8) 41,51

ⅠndentationloadN1.96 4.9 9.8

FloatGlass Gupta'smethod(obtainedfromFig.3.9)Kr Vdiagram(obtainedfromFig.3.ll) 19 20 2221 18 22

Themallytemperedglass Gupta'smethod(obtained斤omFig.3.10)KI-Vdiagram(obtainedfromFig.3.ll) 38 40 4334 34 36
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3･5･4 き裂進展特性評価に基づく静疲労寿命予測

き裂進展特性評価により疲労パラメータ｣,〃を求め,式 (3.4)を用いて,試験

片に一定負荷応力oTaを与えたときに,試験片が破断に至るまでの時間,すなわち静疲労

寿命tsを求めた.CSF法を用いたき裂進展試験結果から,熱強化ガラスにおいては疲労

パラメータ A-0.047,n-42,不活性環境下での臨界破壊応力oIc-120MPa,破壊靭性値

KIc-I.2MPa･ml/2,フロー トガラスにおいては,疲労パラメータA-0.129,n-18,不活

性環境下での臨界破壊応力oTlc-100MPa,破壊靭性値 Kl(･-0.7MPa･ml/2 と推定した.図

3.13は熱強化ガラスおよびフロー トガラスの静疲労寿命予測値を示す.縦軸に負荷応力

Uaと臨界破壊応力olcの比cTaklc,横軸に破断時間tsをとり,両対数軸系で表 したもので

あり,実線および破線はそれぞれ熱強化ガラス,フロー トガラスにおける寿命予測値で

ある.次章にて疲労試験を行い,き裂進展評価より得られた疲労パラメータを用いて求

めた疲労寿命予測の妥当性を検討する.
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図3.13 静疲労寿命予測値
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3･6 結言

本章では CSF法によるき裂進展試験を行い,き裂長さをAu薄膜を用いたき裂長さ

測定法により測定した.さらに,他の手法として押し込み誘起微小き裂進展試験を行っ

た.2種類のき裂進展試験を行い,熱強化ガラスのき裂進展特性評価を行ったところ,

以下の結論が得られた.

(1)一定荷重による四,怠曲げ疲労試験においてAu薄膜によるき裂長さの測定を行っ

た結果,光学顕微鏡による測定が困難である速いき裂進展領域においてもき裂長さを連

続的に測定でき,またき裂進展速度が 1018m/Sから10-4m/Sの範囲についてKl-V特性評

価を行 うことができた.

(2)脆性材料にビッカース庄子を押し込んだ際に発生する表面き裂の除荷後のき裂の

成長を追跡することによりKl-V特性および疲労き裂進展パラメータn値を評価できる

ことを示した.

(3)熱強化ガラスのき裂進展パラメータ〝値はフロー トガラスのそれよりも明らかに

大きくなることが分かった.また,同じ応力拡大係数に対して,熱強化ガラスはフロー

トガラスよりき裂進展速度が小さくなる.したがって,熱強化ガラスに存在する表面圧

縮残留応力は破壊強度を増大させるのみではなく,き裂の進展抵抗を増大させ,疲労寿

命を増大させる効果があることが判明した.

(4)熱強化ガラスはフロー トガラスよりも〝値が大きい材料,すなわちき裂進展抵抗

が大きい反面,き裂進展の加速が大きく,突然の破壊を生じやすい材料であることが分

かった.したがって,熱強化ガラスを構造用材料として用いる際,この特性を考慮する

必要がある.
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第 4章 熱強化ガラスの静疲労および動疲労特性

4･1 緒言

熱強化ガラスは,普通のガラスに比べて衝撃に対する強度が高いこと,および破壊が

起こった場合でも破片が粒状で大きな塊になりにくいため,安全なガラスとして建築用

材料として急速に普及 している.しかしながら,熱強化ガラスには表面付近に圧縮応力

層が存在すると同時にそれとバランスする引張応力層が存在する.また,ガラスの表面

には,その成型加工の途中でできる傷や,硬いものなどの衝撃,風による飛来物の衝突

などの外力によってできる傷など,欠陥の存在する確率は高い.さらに,構造物の大型

化にともない熱強化ガラスも大型化 してお り,また,その使用環境も様々である.例え

ば窓ガラスとして熱強化ガラスを使用 した場合,風などの外力を繰返 し受けることとな

る.このように長時間の負荷を受ける環境の下でガラス表面に存在するき裂が進展 し,

それにともない内部残留応力のバランスが崩れると予期せぬ破壊を引き起こすことも

考えられる.したがって,ガラスの表面に存在する傷の成長に内部残留応力がどのよう

な影響を及ぼすのかを疲労強度の立場から調べることは重要である.前章において熱強

化ガラスのき裂進展特性について検討を行った.本章においては,き裂進展特性と疲労

寿命 との関連性を疲労試験で確認するために動疲労および静疲労試験を行った.

具体的には,あらかじめその表面に,大きさの異なる予き裂を人工的に導入 したフロ

ー ト板ガラスに熱処理を加えて熱強化ガラスを作成 し,札束曲げ負荷による動疲労試験,

静疲労試験を行い,熱処理によって生 じた表面圧縮応力と内部の引張応力の破壊強度お

よび疲労特性-の影響,また,それ らに及ぼす破壊源 となる表面き裂の大きさの影響を

検討 した.
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4･2 熱強化ガラスの疲労

4･2･1 静疲労および動疲労現象

熱強化ガラスをはじめとする一般のガラスの強度は,負荷時間が長いほど,また負荷

速度が小さいほど低下する.このような強度の負荷時間依存性は静疲労(Staticfatigue)

と呼ばれている.ガラスやセラミックスの分野では,従来より強度の負荷速度依存性を

特に動疲労(Dynamicfatigue)と呼んでいるが,これは負荷時間に依存したき裂成長とい

う観点からは本質的に静疲労と同じ現象である.このような時間依存性を示す強度の低

下は,臨界値以下の応力下で生じる緩やかなき裂成長 (SCG :Sloworsubcriticalcrack

growth)によるものである.SCGは破壊力学的にはき裂進展速度 Vと応力拡大係数 KI

の関係,すなわち KIIV線図を基礎に論じられる.したがって,材料強度の負荷時間依

存性を理解する上で KI-V線図はきわめて重要であり,また,材料の疲労寿命予測に必

要な基本的情報を与える.

本論文第 3章においては,き裂進展試験を行い,き裂進展速度 Vと応力拡大係数 KI

を直接的に求め,熱強化ガラスのKI-V特性評価を行った.

一方で,疲労試験を行い,材料の疲労寿命予測に必要なき裂進展パラメータ〃値を求

めることができる.本章では,静疲労試験と動疲労試験を行い,き裂進展パラメータn

値を求め,第3章で求めたき裂進展特性との関連を調査する.

4･2･2 静疲労試験とき裂進展パラメータn値

静疲労試験では,臨界応力値以下の一定負荷応力oTaを加え,破壊に至るまでの時間 tf

を測定する.静疲労試験における負荷応力aaと破壊時間 ケの関係は次式で表すことがで

きる(1).

tf=Asc,a-n･････････････････････････････････････････････････････････ (4･ 1)

ここでAsは材料及び環境によって決まる定数である.したがって,式 (4. 1)の関
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係を両対数軸系に表せば,それらの傾きよりき裂進展パラメータ〃値を求めることがで

きる.図4.1はlogtfをlogeTaの関係を模式的に表したものである･図4･lに示すように

logtfとlogaaの関係は-I/nの傾きをもつ直線となり,この直線の傾きよりき裂進展パラ

メータ〃値を求めることができる.

OD
的
o
T
SSaとS
p
a
!td
d
v

Time-to-failurelogtf

図 4.1 静疲労試験におけるき裂進展パラメータn値

4･2･3 動疲労試験とき裂進展パラメータ〃値

動疲労試験では,応力速度dを一定に保ちながら負荷を増加させ,破壊に至るまでの

時間t/と破壊応力C,,を測定する･動疲労試験における応力速度と破壊応力の関係は,

次式で表すことができる(1)

Jγ1-Bdd (4. 2)

ここで Bdは材料および環境によって決まる定数である.したがって,式 (4. 2)の
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関係を両対数軸系に表せば,それらの傾きよりき裂進展パラメータ〃値を求めることが

できる.図4.2はlogo;fとlog6の関係を模式的に表したものである.図 4.2に示すよう

に logo;fとlogdの関係は 1/(n+1)の傾きをもつ直線となり,この直線の傾きよりき裂進

展パラメータ〃値を求めることができる.

fD
So
T
SS21
tS
aJn
tDtu
h

Stresslngratelog q

図4.2 動疲労試験におけるき裂進展パラメータn値

4･2･4 等価時間の概念

動疲労試験において,応力速度6は一定であることから,時刻 tにおける応力をo(t)

とすると,o(t)- dtと表すことができる.動疲労試験において試験片が破断に至る時

間,すなわち動疲労寿命を tdとすると,式 (4. 2)より次式を得る.
/

tdn+1=Bd6 -n･- -- ･- ･-- ･･- --- .･･･..･-- ･- ･- (4. 3)
/

ここで Bdは材料および環境によって決まる定数である.また,動疲労試験における
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強度をJdとすると,cTd=ditであるから,式 (4. 3)より6を消去 して次式を得る.
fl

td =Bd Jd-n (4. 4)

/∫

ここで,Bd は材料および環境によって決まる定数である.すなわち,動疲労試験の動

疲労寿命に対応する式 (4.4)は式 (4. 1)と同じ形をしていることが分かる.静

疲労寿命 と動疲労寿命の比は n+1である.この関係より動疲労寿命 tdは動疲労強度ad

が静的に負荷された場合の静疲労寿命 teqに換算することができる･これを等価時間と

呼ぶ.

4･3 実験方法

4･3･1 試験片および負荷条件

試験片形状,負荷条件および熱処理条件は第 3章で述べた CSF法を用いたき裂進展

試験に用いたものと同様である.

4･3･2 予き裂の導入

試験片-の予き裂の導入は,ビッカースおよびヌープ硬 さ試験機を用い,試験片引

張側表面の中央部にビッカース庄子を30S押 し付けることによって行った.

また,押 し付ける際の荷重を変えることによって,異なる大きさの予き裂を導入 し,

疲労特性に及ぼす予き裂寸法の影響を検討 した.荷重は,1.96,4.9,9.8Nの3種類 と

した.

それぞれの負荷荷重において予き裂を導入 した後,光学顕微鏡により初期き裂形状を

観察 し,予き裂の表面長さ2Cを測定 した.庄子押 し込みにより導入された予き裂の表

面長さ2Cはそれぞれ,55LLm,115pm,175pm程度である.また図4.3は破壊試験後の破

面写真,図4.4は破面模式図である.この破面観察から,予き裂は,表面のき裂長さ2

Cに対 しておよそ 1/3のき裂深さadを持つ半楕円状き裂であることが確認 された.
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図4.3 破面写真

図4.4 破面模式図
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4･3･3 熱処理

予き裂の導入を行った試験片は,それによってき裂近傍に残留応力が発生 しており,

それが疲労強度に影響を及ぼすため,これを除去するために焼なましを加えた.

本研究では,焼なまし温度は 565℃,焼入れ温度は 620℃ とし,急冷には圧縮空気を

用いた.なお,焼なまし,焼入れそれぞれの熱処理を終えた試験片については,光学顕

微鏡によって初期き裂の存在を確認 した.

4･3･4 疲労試験

疲労試験として,四点曲げ負荷による動疲労試験と静疲労試験を行った.動疲労試験

では,応力速度6を一定に保ちながら負荷を増加させ,破壊に至るまでの時間tfと破壊

応力J/を測定する･本研究では三段階の異なる応力速度の下で試験を行い,それぞれの

応力速度における破壊応力を測定した.測定した応力速度と破壊応力の関係を両対数軸

系にプロットすることにより,熱強化ガラスおよびフロー トガラスのき裂進展パラメー

タ n値を求めた.静疲労試験では,臨界応力値以下の一定負荷応力Jaを加え,破壊に至

るまでの時間t/を測定する･ここでは異なる負荷応力の下で試験を行い,それぞれの負

荷応力における被壊時間を測定した.測定した負荷応力と破壊時間の関係を両対数軸系

にプロットすることにより,熱強化ガラスおよびフロー トガラスのき裂進展パラメータ

n値を求めた.
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4･4 実験結果および考察

4･4･1 静疲労試験結果

大きさの異なる予き裂を導入 した熱強化ガラスとフロー トガラス試験に対 して静疲

労試験を行い,負荷応力Jaと破断時間tfの関係を測定した･図4.5(a),(b)はそれぞれ,フ

ロー トガラス,熱強化ガラス試験片に関して,静疲労試験によって得られた負荷応力Ja

と破断時間tfの関係を両対数軸系で表 したものである.図中の実線は測定値について最

小二乗法を用いて引いた近似直線であり,これらの傾きから得られる〃値も併記してあ

る.また,図中の矢印は,打ち切 り時間である 5×1055 を超えても被壊 しなかったこ

とを示す.いずれの初期き裂においても,破断寿命は負荷応力の減少と共に単調に増加

しており,同一負荷応力での破断寿命は熱強化ガラス試験片のほうがフロー トガラス試

験片よりも明らかに大であった.また,〃値を比較すると,いずれの初期き裂において

も熱強化ガラス試験片のほうがフロー トガラス試験片より〃値が大であった.以上の事

実より,熱強化ガラスの表面圧縮残留応力は静疲労試験においても破断寿命を増大させ

ると共に,き裂の進展抵抗も増大させる効果があることがわかった.ただしその値の増

加の割合は初期き裂寸法の大きさには依存せず,静疲労においては内部の引張応力層は

それほど疲労特性に影響しなかったと考えられる.
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4･4･2 静疲労寿命予測値と実験値の比較

き裂進展特性評価によって得 られた疲労パラメータを用いて求めた静疲労寿命予測

値と実験値の比較を図 4.6に示す.実験値にはビッカース庄子押 し込み荷重 9.8Nで予

き裂を導入 した熱強化ガラスとフロー トガラス試験片を用いて行った静疲労試験結果

を用いる.図 4.6の縦軸は負荷応力oTaを臨界破壊応力olcで割ることで無次元化 した

a/olc,横軸には静疲労寿命 tfをとり両対数軸系で表したものである.図中の実線およ

び破線はそれぞれ熱強化ガラス,フロー トガラスの静疲労寿命予測値を示 している.図

からわかるように,熱強化ガラス,フロー トガラスいずれにおいても実験値と予測値の

間には同様の傾向が確認される.すなわち,実験値の負荷応力の減少にともなう疲労寿

命の増加の割合は,予測値とほぼ一致しており,予測値は実験値の挙動をよく表してい

る.したがって,き裂進展特性評価によって得られた疲労パラメータを用いて導出した

静疲労寿命予測値は実験値の挙動をよく説明でき,寿命予測に十分適用可能であること

が分かった.
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4･4･3 動疲労試験結果

大きさの異なる予き裂を導入 した熱強化ガラス,フロー トガラス試験に対 して動疲労

試験を行い,破壊応力o;fと応力速度6の関係を測定した･図4.7は動疲労試験によって

得 られた破壊応力o;fと応力速度6の関係を両対数軸系で表 したものである･図 4.7中の

実線は測定値について最小二乗法を用いて引い た近似直線であり,これ らの傾きから得

られるn値も併記 してある.まず,いずれの初期き裂においても熱強化ガラス試験片の

方がフロー トガラス試験片よりも破壊応力が大であり,いずれの試験片においても応力

速度の増加 と共に破壊応力が単調に増大 した.また,その増加の割合は初期き裂寸法が

小さい方が大である傾向が見られた.き裂進展パラメータ〃値に着 目するならば,いず

れの初期き裂の大きさにおいても熱強化ガラス試験片の方がフロー トガラス試験片よ

り〃値が大であった.これ らの事実より,熱強化ガラスの表面圧縮応力は動疲労強度を

増大させると共にき裂の進展抵抗をも高める働きをすることがわかった.図 4.8は,同

様の試験結果をフロー トガラス,熱強化ガラスそれぞれの試験片別に比較 したものであ

る.これより,初期き裂寸法の影響は特に熱強化ガラス試験片において大きいことがわ

かる.フロー トガラス試験片は,破壊応力,n値共に初期き裂が変化 してもほぼ一定で

あったのに対 し,熱強化ガラス試験片においては,初期き裂寸法が大きくなるにつれて

破壊応力が減少 した.これは,熱強化ガラスにおいては初期き裂が大である場合,内部

引張応力層の影響をより大きく受けたことによるものと考えられる.また,図4.9(a),(b)

はそれぞれ,フロー トガラス,熱強化ガラスの動疲労試験における破壊応力o;fと動疲労

寿命の等価時間 Jeqの関係を示 している.図4.9から分かるように,動疲労試験において

も静疲労試験と同様の傾向が確認 された.すなわち,熱強化ガラス,フロー トガラスい

ずれにおいても,破壊応力o;fの減少とともに動疲労寿命の等価時間 teqは単調に増加す

る.
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4･4･4 き裂進展パラメータ〃値の比較

本章では,熱強化ガラスおよびフロー トガラス試験片に対 して動疲労試験と静疲労試

験を行い,疲労特性,き裂進展パラメータn値について検討 した.得られたき裂進展パ

ラメータn値と第 3章において求めたき裂進展特性より得られたき裂進展パラメータn

値を比較 し,き裂進展特性と疲労特性の関連性を検討する.表 4.1は本章で行った動疲

労および静疲労試験によって得られた熱強化ガラスおよびフロー トガラスの〃値と第4

章で求めた〃値である.表 4.1より,き裂進展試験と疲労試験において同様の傾向が得

られたことが分かる.すなわち,いずれの結果においても熱強化ガラスの方がフロー ト

ガラスよりも〃値が増大しており,熱強化ガラスの表面圧縮残留応力はき裂の進展を抑

制する働きがあることが示された.一方で,熱強化ガラスのn値に及ぼす予き裂寸法の

影響を考察すると,第 3章の押 し込み誘起微小き裂進展試験および本章の疲労試験より

求めた〃値には予き裂寸法-の依存性は確認されなかった.しかしながら,疲労試験の

結果においては,僅かではあるが動疲労,静疲労試験いずれにおいても予き裂寸法が減

少するほど〃値は増大する傾向が見られる.特に静疲労試験においてはき裂寸法の増大

にともない〃値は減少している.これについては次のように考えた.四点曲げ試験にお

いては熱強化ガラスの応力状態は放物線状に分布する残留応力と曲げ応力を足 し合わ

せたものになる.すなわち最大の引張応力は試験片の引張側に偏在することとなるため,

静疲労試験のように負荷が長時間に及ぶ場合,き裂が内側まで進展し,引張残留応力の

影響を受け易くなり,圧縮残留応力によるき裂進展抑制効果が緩められ,〃値が減少し

たと考えた.
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表 4.1 き裂進展パラメータ〃値の比較

Materials Methods CrackgrowtheXpone山〝

FloatGlass CSFmethod(obtainedfromFig.3.8) 18,19

Thermallytemperedglass CSFmethod(obtained&omFig3.8) 41,51

ⅠndentationloadN1.96 4.9 9.8

FloatGlass Gupta'smethod(obtainedfromFig.3.9)Kr Vdiagram(obtainedfromFig.3.ll)DynamicfatiguetestStaticfatiguetest 19 20 2221 18 2211 13 1227 14

Thermallytemperedglass Gupta'smethod(obtainedkomFig.3.10)KI- Vdiagram(obtained&omFig.3.ll)DynamicfatiguetestStaticfatiguetest 38 40 4334 34 3627 23 2060 32
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4･5 結言

本章においては,き裂進展特性 と疲労寿命との関連性を実際の疲労試験で確認するた

めに動疲労および静疲労試験を行った.あらかじめその表面に,大きさの異なる予き裂

を人工的に導入 したフロー ト板ガラスに熱処理を加えて熱強化ガラスを作成 し,四点曲

げ負荷による動疲労試験と静疲労試験を行い,熱処理によって生 じた表面圧縮応力と内

部の引張応力の破壊強度および疲労特性-の影響,また,それらに及ぼす破壊源 となる

表面き裂の大きさの影響を検討 した結果,得られた結論を以下に示す.

(1)熱強化ガラスの表面圧縮応力は,破壊強度を増大させると共に,き裂の進展抵抗

も高める働きをすることが分かった.

(2)動疲労試験の結果,フロー トガラス,熱強化ガラス共に初期き裂寸法とは関係な

く,応力速度が低くなるほど破壊応力も低下することが分かった.

(3)動疲労試験および静疲労試験の結果,熱強化ガラスの表面圧縮残留応力はき裂進

展抵抗を高め,疲労強度を増加させる働きをすることが分かった.

(4)き裂進展特性評価によって得られた疲労パラメータを用いて求めた静疲労寿命予

測値と実験値の比較を行った結果,静疲労寿命予測値は実験値の挙動をよく説明でき,

寿命予測に十分適用可能であることが分かった.

(5)き裂進展特性より求めたき裂進展パラメータ〝値 と疲労試験より求めた 〃値に

は同様の傾向が見られ,き裂進展特性と疲労寿命との関連が確認された.すなわちいずれ

の試験結果においても熱強化ガラスの〃値はフロー トガラスの〃値よりも増大する.こ

のことから,熱強化ガラスの表面圧縮残留応力はき裂の進展を拘束し,疲労寿命を増大

させる効果があることが分かった.また,いずれの試験結果においてもn値に及ぼすき

裂寸法の顕著な影響は確認されなかった.
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第 5章 熱強化ガラスの拡張個別要素法による衝撃破壊解析

5･1 緒言

熱強化ガラスの破壊の多くは長時間の使用の下でき裂が進展 し,破壊に至る疲労破壊

や外部からの衝撃負荷による衝撃破壊が原因である.疲労と衝撃を原子レベルで考える

と,衝撃破壊とは,原子間結合力よりも大きな引張応力が外部から加えられることで原子

が分離することにより,破壊が生じる現象である.この場合の原子の分離,すなわち破壊

の原因となるき裂の進展は高速で生じ,きわめて短い時間で破壊に至る.一方で疲労とは,

原子間結合力以下の引張応力が長時間負荷された場合に,環境中の水分との化学反応によ

り,結合していた原子が分離することにより生じるゆっくりとしたき裂進展現象(slow or

SubcriticalCrackGrowth)である.本論文,第3章,第4章では熱強化ガラスのき裂進展特性

と疲労特性について調査を行った.本章では,熱強化ガラスの衝撃破壊特性について検

討する.熱強化ガラスの重要な特性の一つとして,破壊が生 じた際に細かな破片にばら

ばらになることが挙げられる.このような破壊挙動やき裂伝ばは,設計上や防災上にお

いて重要な意味をもつため,幾つかの研究がなされているが(1),(2),放物線状に分布する

熱強化ガラス内部の残留応力がき裂伝ばに及ぼす影響に関しては末だ不明な点が多く,

特に内部引張残留応力の影響を実験によって解明することは非常に困難である.

そこで,本章ではメッシュレス解析法である拡張個別要素法(4),(5)を用いて内部に残留

応力分布が存在する熱強化ガラスモデルを提案 した.拡張個別要素法は,解析対象物を

個別要素と間隙物質から構成される非連続体モデルとして表現するもので,物体がばら

ばらに破壊するような場合でも解析することができる.提案 したモデルは配列させるそ

れぞれの個別要素の半径を滑らかに変化 させることで,力のつ りあいから圧縮と引張り

の残留応力を表すものである.解析の結果,この手法によって実験で確認されている放

物線状に分布する残留応力を表すことができ,また,その量や分布は要素半径によって

制御できることを示 した.さらに,そのモデルを用いて,強化度が異なる,すなわち残

留応力分布が異なる熱強化ガラスモデルを作成 し,残留応力が衝撃破壊挙動とき裂伝ば
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速度に及ぼす影響を解析 した.

5･2 拡張個別要素法 (ExtendedDistinctElementMethod,EDEM)(1)･(2)

砂利 とモルタルの複合体であるコンクリー トの動的挙動の解析を可能とすることを

目的として,粒状要素間にその間隙を満たす物質の存在を仮定し,要素同士がある程度

の連続性を持つ解析モデルを構築することにより,粒状体解析の代表的手法である個別

要素法 (DEM)を拡張したものが拡張個別要素法である.また拡張個別要素法 (以下

EDEM)は,DEM における非連続体解析法を母体としていることから,要素間に設定

した間隙物質の破壊後には,要素同士が完全に離れて大規模な変形が生じたり,初期状

態において接触 していた要素とは別の要素と接触することによって初期とは異なった

応力場を形成するなどの非連続体挙動をも,何ら特別な場合分け的な条件を付加するこ

となく解析することが可能である.EDEMモデルは,間隙物質の効果として設定する間

隙ばねの破壊に伴って,徐々に塑性化 していき,モデル全体としての非連続体としての

性質が自然あるいは自動的に表現されていくという特徴を持っている.

5･3 力学モデル

拡張個別要素法においては,図5,1に示すように解析対象物を個別要素と個別要素の

間隙を満たす間隙物質の集合体として表現する.それぞれの個別要素の接触による力の

伝達を表現するために,接触 している要素間には弾性ばね,ダッシュポット,スライダ

からなる要素ばねを導入する.また,解析対象物が連続体である場合,個別要素同士は

接触していなくてもその周りを満たす間隙物質によって力が伝達される.したがって,

要素間の間隙に存在する物質の効果を表すことを目的として,要素ばねとは別に間隙物

質を表現する間隙ばねを導入する. 図 5.2に示すように法線方向と接線方向にそれぞ

れ弾性ばねとダッシュポットを並列に配置させた要素ばねと間隙ばねを導入する.要素

ばねは接触している要素間に,間隙ばねについては間隙ばね設定基準を設け,要素間拒
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離が間隙ばね設定基準内にある要素間にそれぞれ導入する

Materialmodel

図 5.1 拡張個別要素モデル

⑳

W

r

閥

⑳

(a)垂直方向 (b)接線方向

図5.2 要素ばねと間隙ばね
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5･4 ばね定数の決定法

本解析では,伯野の方法に基づき弾性波を利用したばね定数決定法を採用した.要素ば

ねの法線方向のばね定数 ken及び接線方向のばね定数 kesはそれぞれ次式で与えられる.

ken-三mpv p2

kes三 mp v s2

(5.1)

ここでβは密度であり, Vpは物体中のP波速度,vsはS波速度であり,次式で表される.

(5. 2)

なお E はヤング率, Vはポアソン比,eは間隙比である.間隙ばねの法線方向のばね定数

kpn及び接線方向のばね定数 kpsはパラメータsnとssを用いて次式が仮定される.

kpn=snken

kps=sskes

(5.3)

ここで,0≦ss≦1,0≦ss≦1である.要素ばねの法線方向ダッシュポットの粘性定数T7en,

要素ばねの接線方向ダッシュポットの粘性定数ワes,間隙ばねの法線方向ダッシュポットの

粘性定数qpn, 接線方向ダッシュポットの粘性定数qpsは次式が仮定される.

'Ten-hen･2席
yes=hes･2席

qpn-hpn･2席
Ups-hps･2J有

(5.4)

ここで,hen,hes,hpn,hpsはパラメータであり,0≦hen≦1,0≦hes≦1,0≦hpn≦1,0≦hps≦1

である.き裂の発生するような大きな変形などを解析することを目的とする拡張個別要素

法では,ダッシュポットは主に要素間の接触時の振動を取り除くために使われており,本

論文でもそのような取り扱いをしている.
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5･5 運動方程式

質量m.,慣性モーメントI,を持つ円形要素iについて,次の運動方程式が成 り立

mL･St･cl･=･F7-0

･l･許 D,塑 +M7-0dt

つ.

(5. 5)

(5. 6)

ここで,F,は要素に働 く合力,MLは要素に働 く合モーメント,CJ,Diは減衰定数,

〟は要素の変位ベクトル,¢は要素の回転変位 (2次元ではスカラー,3次元において

はベク トルとなる)である.また,〟および¢は,式 (5.5),(5.6)を時間に

ついて数値積分することにより求められる.

5･6 数値積分法

数値積分法として,計算スピー ドが速い割に比較的高い精度の得られる中央差分近似法

として知られているLeapfrogAlgoritlm を用いた.
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5･7 拡張個別要素法を用いた熱強化ガラスモデルの作成

5･7･1 解析モデル

拡張個別要素法を用いて,内部に圧縮と引張りの相互にバランスする残留応力が放物

線状に分布 している熱強化ガラスモデルを作成 した.解析モデル図5.3に示すような長

さL=1.0×1011m,厚さT-3,0×10~2m,奥行き 1.0mのフロー ト板ガラスである.本研究

においては,図に示すように,フロー ト板ガラスを等径正方形配置による円形個別要素

の集合体モデルとして形成した.解析モデルは正方形配列で 50×15の 750要素に分割

している.計算条件として,要素半径 ri-l.0×10-3m,要素質量m,-7.75×10-3kg,慣性モ

ーメントI.-3.875×1019kg･m2,時間間隔At-1.0×1018Sを用いた.ガラスの材料パラメー

タ(6)として, ヤング率 E-74GPa,ポアソン比 vtO.225,密度 jF2500kg/m3,粘着力

ce-104MPa,摩擦角4?C-550,間隙ばね設定基準aFl.05,間隙ばね破壊基準PF1.00047

を用いた.その他のパラメータとして,間隙比 e=0.273(4),ばね定数の現実あわせ係数

sn-ss-1.0,ダッシュポット粘性定数の現実あわせ係数hen-hes-hpn-hps-1.0とした.

:::; ○冊 榊 輔 拙 紺 榊 舶○8 80.06 0.08 0.

0.01

0
図5.3 熱強化ガラス解析モデル
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5･7･2 熱強化ガラスモデル

熱強化ガラスモデル作成の具体的な手法としては,配列する要素の半径を厚さ方向伝

方向)について中心に近いほど小さくすることにより,それぞれの要素間には,その半

径の変化に応 じた力が間隙ばねによって作用する.以下に,残留応力分布の発生の手順

と考え方を示す.

①同じ要素半径でガラス試験片の初期形状を作成する.

②図 5.4に示すように要素 1',jの中心の座標は動かさず,要素半径のみを小さくす

る･このようにすることで間隙ばねの伸び& ,,は,要素間の初期長さL,J,初期要素半

径 r,, rJ, 小 さ く した 要 素 半 径 を r;, r,'･とす る と, 初 期 状 態 で は

庇.]･-L,i - (Y.+r,)-0となる･また要素を小さくした場合にはr,･r,,r;･rJ'となる

ため, 皮 ,I-L,)-(r;+r,I),0 となり,間隙ばねは引っ張られた状態になり引張りの

力が発生する.

③上記のように板中央部を中心として内部に引張力が発生し,試験片モデル全体が

力のつりあいを保つようになるため表面に圧縮力が作用することになる.

本解析においてはZ座標がZ,である要素の半径 r,.を次式によって決定した.

nl=r-r･C･Sin (5. 7)

ここで,rは初期要素半径,最下面に位置する要素のZ座標は 0,zuppe,は最上面のZ座

標,Cは定数である.この Cに間隙ばねの設定基準を超えない範囲で値を与えて解析

を行った.
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皮,j-Lt,-(ri･rj)-0

国 四

図 5.4 要素半径変更
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5.8 数値計算例

本解析で作成 した熱強化ガラスモデルは予め間隙ばねに力の分布を与え,時間の経過

にともない,表面に圧縮,内部に引張 りの相互にバランスする残留応力分布を生 じさせ

るものである.したがって,モデル全体としては力のつ りあいが保たれていなければな

らない.図 5.5はC=0.00007とした場合の解析時間経過に伴 う熱強化ガラスモデル全体

の x, Z 方向に働 く力の総和の推移を示 している.解析開始直後は要素半径の変更によ

ってモデル全体としては x,Zいずれの方向にも引張 りの力が働いている.その後,時

間の経過に伴いこれ ら合力は振動 しながら減衰 し,ほぼ0に収束することが分かる.こ

のことから,本解析における熱強化ガラスモデル全体として力のつ り合いが保たれてい

ることが確認 された.また,図5.6は,x方向の合力がほぼ0に収束 した時点での熱強

化ガラスモデル中央断面 (図 5.3におけるZ -Z'面)に働 くx方向の応力分布を示 して

いる.図 5.6中に示 した解析例Ma,Mb,Mcにはそれぞれ C=0.00007,0.0001,0.00017

を用いた.

これ らの結果から,式(5.7)を仮定 し要素半径を滑らかに小さくすることにより間

隙ばねにあらかじめ引張 りの力の分布を与えることで,力のつ りあいから放物線状の残

留応力分布を自然に表現することができ,その大きさも調節できることが分かった.さ

らに,いずれの解析結果においても発生する表面の圧縮応力と中心の引張応力の比はお

よそ2:1,圧縮残留応力層の厚さは試験片厚さの 1/6程度 となり,それ らの結果は土肥

ら(3)の測定結果と一致 してお り,式 (5. 7)を用いて熱強化ガラスの残留応力分布を

表現することが可能であると考えられる.図 5.7は同様の解析モデルを用いた残留応力

分布解析の一例を示 している.後に述べるが,き裂伝ば速度に及ぼす表面圧縮残留応力

の影響を検討するため,表面付近における圧縮残留応力の勾配が緩やかになるように式

(5. 7)を用いた要素半径変更後,更に半径を調節 した.図5.7から分かるように放

物線以外の残留応力分布も,要素半径の調節によって表現することができる.
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図 5.5 解析時間と熱強化ガラスモデルの合力の関係
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5･9 熱強化ガラスモデルの衝撃破壊解析

5･9･1 解析モデル

熱強化ガラスの残留応力が衝撃破壊挙動に及ぼす影響を検討するため,図5.8に示す

ように単純支持された通常の板ガラスと熱強化ガラス板の表面中央部に炭素鋼の衝撃

千(図中の濃い色の要素)が 10m/Sの速度で衝突する2次元解析を取り上げる.解析モデ

ルは長さL-9.8×1012m,厚さT-1.8×10L2m,奥行き 1.0mのフロー ト板ガラス及び熱強化

ガラスで,正方形配列で49×9の441要素に分割してお り,計算条件は5･5節と同様で

ある.熱強化ガラスモデルの作成条件は式(5.3)において C-0.00007とした.また,

炭素鋼の衝撃子に対 してはヤング率 E-206GPa,密度jF7800kg/m3 と仮定し,重力の影

響は無視 した.
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0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1

図5.8 衝撃破壊解析モデル
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5･10 数値計算例

拡張個別要素法を用いて作成 した残留応力の分布が存在する熱強化ガラスモデルお

よび残留応力が存在 しない通常の板ガラスモデルに対 して,炭素鋼の衝撃子が衝突 した

場合の衝撃破壊解析を行った.図 5.9は,衝突後 6.0×10~4Sの時点における通常のガラ

ス,図 5.10は衝突後 2.4×10~4S,6.0×10~4Sの時点における熱強化ガラスの衝撃破壊の様

子を示 している.通常のガラスにおいては衝突部分の真下できれいに二つに割れている

が,熱強化ガラスのモデルでは,衝突面から裏面に向かって斜め方向にき裂が発生 し,

また衝突部分を中心に細かな破片に砕けている様子がわかる.衝突により発生 したき裂

が内部に進展すると,残留応力の影響によって横方向にもき裂が進展するものと考えら

れる.このように細かい破片に砕ける現象は実際の破壊でも見ることができる(2).図5.ll

は図 5.8に A点として示す試験片を支持する下端の治具部分に発生する支持反力 RAの

時間変化を表 している.この図より,熱強化ガラスの場合に発生する支持反力は大きく

なり,明らかに熱強化ガラスがフロー トガラスよりも強度が高く,強化 されていること

が確認できる.
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図 5.9 フロー トガラスの衝撃破壊挙動 (衝突後 6･0×10As)

(a)衝突後 2･4×10As

● ● ●

●

O,)衝突後6･0×10As

図5.10 熱強化ガラスの衝撃破壊挙動
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5･11 熱強化ガラスモデルを用いたき裂伝ば速度解析

熱強化ガラスの衝撃破壊のメカニズムを検討するうえで,密接に関連するき裂の伝ば

速度について検討する.解析例として,図 5.12に示すように三点曲げを想定 し,単純

支持された通常のガラス板と熱強化ガラス板の上表面中央部において炭素鋼の治具が

1.0m/Sの速度で変位する2次元解析の場合を取 り上げる.熱強化ガラスモデルには 5.5

で述べたMa.M b, Mc,Md を用いた.計算条件は前節と同様である.ここでは,熱

強化ガラスモデル,通常の板ガラスモデルについてき裂伝ば速度を求めるため下面中央

部に予き裂を導入する.具体的には図 5.12に示すように試験片下面中央の間隙ばねを

予め切断することにより予き裂とした.また,間隙ばねの切断をき裂の進展とみなし,

新たに切断された間隙ばねまでの距離daとそれに要 した時間dtからき裂伝ば速度da/dt

を求めた.

-1･Om /S

Precrack

図 5.12 き裂伝ば速度解析モデル
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5･12 数値計算例

図 5.13に異なる大きさの残留応力が分布する熱強化ガラスと残留応力が存在しない

フロー トガラスにおけるき裂伝ば速度の解析例を示す.横軸は試験片の厚 さに対するき

裂長さの割合a/T,縦軸がき裂伝ば速度da/dtを表 している.まず,フロー トガラスの解

析結果を見ると,き裂伝ば速度はき裂の進展とともに徐々にその速度は上昇 していき,

a/T=0.4程度でピークに達し,その後減少 していく.この後半のき裂伝ば速度の減少は,

三点曲げ負荷による圧縮の領域にき裂先端が入ったためであると考えられる.熱強化ガ

ラスの解析結果を見ると,放物線状の残留応力が存在する熱強化ガラスモデル Ma及び

Mbの結果においては,き裂伝ばの初期にはその速度には圧縮残留応力の影響は見られ

ない.一方,熱強化ガラスモデルMdの解析結果を見ると,き裂伝ば速度は伝ばの初期

においてフロー トガラスにおけるそれよりも小さくなっていることが分かる.これらは

いずれの解析モデルにおいても厚さ1.0×10~3mから3.0×10~3mにかけてのき裂の伝ばに

相当し,熱強化ガラスモデルについては圧縮残留応力が働いている領域内でのき裂の進

展である.最も圧縮残留応力が大である熱強化ガラスモデルMcで伝ば速度は最も大き

く,Ma,Mbの速度にはあまり差は見られず,Mdにおける速度が最小であることから,

き裂伝ば速度は残留応力の大きさよりもむしろ分布形状,応力勾配に影響されるのでは

ないかと考えられる.その後,いずれの熱強化ガラスモデルにおいてもき裂伝ばととも

にその速度が大きく上昇する.その速度変化の勾配は引張残留応力が大きいほど大きく

なっていることから,明らかに内部引張残留応力がき裂伝ば速度に及ぼす影響を見て取

ることができる.ここにおいても,引張残留応力が最大となる試験片の中央部よりもや

や前に位置する部分でき裂伝ば速度はそのピークを迎えることから,き裂伝ば速度の応

力勾配依存性の可能性が考えられる.また,フロー トガラスにおけるき裂伝ば速度は

1500m/S(2)とされており,今回の解析結果を見ると,これに近い値を得ることができて

いる. 従来,き裂伝ば速度はガラス組成により決まるとされてきたが,今回の解析の

結果,き裂伝ば速度は明らかに内部残留応力の影響で変化 し,表面圧縮残留応力が大き

いほど (内部引張残留応力が大きいほど)増加する傾向が確認された.この傾向は,荒
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谷ら(2)が実験によって求めた傾向と一致する.したがって,本研究で提案 した熱強化ガ

ラスモデルは,熱強化ガラス内部を進展するき裂に及ぼす残留応力の影響を検討する上

で有効な手段となる可能性が示された.

以上の結果より熱強化ガラスにおけるき裂伝ば速度は内部に分布する残留応力の影

響を受けることが確認 された.つまり,圧縮残留応力はき裂伝ばを抑制 し,引張残留応

力はそれを促進する.しかしながら,き裂先端が圧縮残留応力の分布する領域にあって

も,むしろき裂伝ば速度は増加する傾向が見られた.さらに,強化度(残留応力分布)に

よってもその速度は変化する.これらの傾向はき裂伝ば速度の応力勾配依存性を示唆 し

ていると考えられる.今後は,実験結果との比較を行い,材料パラメータの選定をより

正確に行 う必要がある.
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5.13 結言

本研究では拡張個別要素法(EDEM)を用いて表面に圧縮,内部に引張りの相互にバラ

ンスして存在する残留応力を有する熱強化ガラスモデルを提案 した.また,強化度すな

わち残留応力分布の異なる熱強化ガラスモデルを作成し,それらが衝撃破壊挙動とき裂

伝ば速度に及ぼす影響を解析 し,以下の結論を得た.

(1) 拡張個別要素法 (EDEM)を用いて,配列させる要素の半径を意図的に変化させる

ことで,表面に圧縮応力,内部に引張応力の相互にバランスして存在する残留応力を有

する熱強化ガラスモデルを作成することができた.その際生じる残留応力の量や分布は

要素半径によって制御することができる.

(2) 提案 した熱強化ガラスモデルでは,実際の熱強化ガラスの破壊に見られるように

細かな破片に砕けること,およびその衝撃強度が向上することが確認できた.

(3) 残留応力場を伝ばするき裂の伝ば速度は,その応力場の影響を受けることが確認

された.内部引張残留応力が大きいほどき裂伝ば速度は増加する.また,ガラスの表面

から進展するき裂の伝ば速度は残留応力の大きさよりもむしろ応力勾配に依存するこ

とが確認された.以上のことから,強度設計や疲労寿命予測においては最表面の圧縮残

留応力の大きさのみではなく内部に存在する残留応力の分布,応力勾配を考慮する必要

がある.
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第6章 総 括

熱強化ガラスの破壊は,疲労と衝撃によるものがそのほとんどを占める.熱強化ガ

ラスの破壊について既にいくつかの研究がなされているが,そのほとんどは外部からの

衝撃による破壊挙動を検討 したものであり,熱強化ガラスの疲労現象,き裂進展挙動,

およびそれらに及ぼす内部残留応力の影響について調べた例は,ほとんど見られない.

本研究では,実験的,解析的な手法を用いて,熱強化ガラスのき裂進展特性,疲労特

性,破壊挙動およびそれらに及ぼす内部残留応力の影響を検討 した.実験において熱強

化ガラスのき裂進展特性の解明のためには,微小き裂長さを連続的に測定することがで

きる手法を確立する必要がある.そこで, Au薄膜を用いたき裂長さ測定法を新たに提

案した.そして,この測定法をセラミックスのき裂進展特性評価に用いることの有効性

を調べるとともに,熱強化ガラスについて種々のき裂進展試験を行い,そのき裂進展特

性について検討 した.また,き裂進展特性と材料の疲労特性との関連を調べるため,熱

強化ガラスの疲労試験を行った.さらに,解析的手法として拡張個別要素法を用いて実

験による解明が困難であると思われる熱強化ガラス内部の残留応力が衝撃破壊挙動,お

よびき裂伝ば速度に及ぼす影響を検討 した.第2章から第 5章までの研究成果を以下に

要約する.

第 2章では,イオンスパッタリングにより作成した Au薄膜を用いたき裂長さ測定法

を提案し,その測定原理および測定方法について説明した.次に,提案した測定法をセラ

ミックスの破壊力学試験法として広く利用されている CSF法 (ControlledSurfaceFlaw

Method)およびDT法 (DoubleTorsionMethod)に応用し,測定法の測定精度とその有効

性について検討した.その結果,以下に示す結論を得た.

(1)イオンスパッタリングにより作成される厚さ数十nmの矩形のAu薄膜の抵抗Rと

膜上を横断するき裂長さxとの関係はき裂長さが膜幅 wgに対して0く〟Wg<0.5程度の範

囲内において2次関数で表せることを明らかにした.

(2)Au膜ごとに膜の抵抗とき裂長さの関係を表す 2次関数を定めることにより,膜

の電気抵抗より外挿法を用いて膜上に存在するき裂長さを高精度に求めることができ
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ることを示した.

(3)矩形のAu薄膜をグリッド型に加工することで,校正式を必要としないき裂長さ

測定ができることを示 した.

以上に示 したように,新たに提案 したAu薄膜を用いたき裂長さ測定法は,き裂進展

を高感度かつ連続的に検出できる.したがって,ガラスをはじめセラミックスにおける

短いき裂の長さを連続的に測定することが可能であり, KI-V特性評価に有効であるこ

とが分かった.

第 3章においては,CSF法 (ControlledSurfaceFlawMethod)および押 し込み誘起

微小き裂進展試験を用いて熱強化ガラスのき裂進展特性評価を行った.CSF法におい

ては,材料としてフロー トガラスと熱強化ガラスを用い,四点曲げ一定負荷によるき裂

進展試験を行い,き裂長さを前章で述べたAu薄膜を用いたき裂長さ測定法によって測

定した.押 し込み誘起微小き裂進展試験においては,ビッカース庄子を押 し込んだ際に

き裂近傍に生じる残留応力と大気中の水分の影響で除荷後も進展するき裂に着目し,こ

れを顕微鏡観察により追跡 し,き裂進展パラメータおよびき裂進展特性を評価する手法

を提案 した.その結果,以下に示す結論を得た.

(1)Au薄膜を用いたき裂長さ測定法によって,光学顕微鏡による測定が困難である

速いき裂進展領域においてもき裂長さを連続的に測定でき,またき裂進展速度が10-8m/S

から1014m/Sの範囲についてKIIV特性評価を行 うことができることを示した.

(2)いずれの実験結果においても熱強化ガラスのき裂進展パラメータn値はフロー ト

ガラスのそれよりも明らかに大きくなることが分かった.また,同じ応力拡大係数に対

して,熱強化ガラスはフロー トガラスよりき裂進展速度が小さくなることが分かった.

(3)熱強化ガラスに存在する表面圧縮残留応力は破壊強度を増大させるのみではなく,

き裂の進展抵抗を増大させ,疲労寿命を増大させる効果があることが判明した.また,

熱強化ガラスはフロー トガラスよりもn値が大きい材料,すなわちき裂進展抵抗が大き

い反面,き裂進展の加速が大きく,突然の破壊を生じやすい材料であることが分かった.

したがって,熱強化ガラスを構造用材料として用いる際,この特性を考慮しなければな

らないという知見を得た.
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第 4章においては,第 3章で求めたき裂進展特性の疲労寿命との関連を疲労試験で確

認するために動疲労および静疲労試験を行った.具体的には,あらかじめその表面に,

大きさの異なる予き裂を導入 したフロー ト板ガラスに熱処理を加えて熱強化ガラスを

作成 し,四点曲げ負荷による動疲労試験,静疲労試験を行い,熱処理によって生じた表

面圧縮応力と内部の引張応力の破壊強度および疲労特性-の影響,また,それらに及ぼ

す破壊源となる表面き裂の大きさの影響を検討 した.その結果,以下に示す結論を得た.

(1)熱強化ガラスの表面圧縮応力は,破壊強度を増大させると共に,き裂の進展抵抗

も高める働きをすることが分かった.また,フロー トガラス,熱強化ガラス共に初期き

裂寸法とは関係なく,応力速度が低くなるほど破壊応力も低下することが分かった.

(2)き裂進展特性より求めたき裂進展パラメータ〃値と疲労試験より求めた〃値には

同様の傾向が見られ,き裂進展特性と疲労寿命との関連が確認された.すなわちいずれの

試験結果においても熱強化ガラスの〃値はフロー トガラスのそれよりも増大する.この

ことから,熱強化ガラスの表面圧縮残留応力はき裂の進展を拘束し,疲労寿命を増大さ

せる効果があることが分かった.また,いずれの試験結果においてもれ値に及ぼすき裂

寸法の顕著な影響は確認されなかった.

第 5章では拡張個別要素法(EDEM)を用いて表面に圧縮,内部に引張りの相互にバラ

ンスして存在する残留応力を有する熱強化ガラスモデルを提案 した.また,強化度すな

わち残留応力分布の異なる熱強化ガラスモデルを作成 し,それらが衝撃破壊挙動とき裂

伝ば速度に及ぼす影響を解析 した.その結果,以下に示す結論を得た.

(1)拡張個別要素法を用いて,配列させる要素の半径を意図的に変化させることで,

表面に圧縮応力,内部に引張応力の相互にバランスして存在する残留応力を有する熱強

化ガラスモデルを作成することができた.さらに,その際生じる残留応力の量や分布は

要素半径によって制御することができることを示した.

(2)衝撃破壊解析の結果,提案 した熱強化ガラスモデルでは,実際の熱強化ガラスの

破壊に見られるように細かな破片に砕けること,およびその衝撃強度が向上することが

確認できた.

(3)き裂伝ば速度解析の結果,残留応力場を伝ばするき裂の伝ば速度はその応力場の
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影響を受けることが確認された.内部引張残留応力が大きいほどき裂伝ば速度は増加す

る.また,ガラスの表面から進展するき裂の伝ば速度は残留応力の大きさよりもむしろ

応力勾配に依存することが確認された.

以上のことから,強度設計や疲労寿命予測においては最表面の圧縮残留応力の大きさ

のみではなく内部に存在する残留応力の分布,応力勾配を考慮する必要があるという新

たな知見を得た.

以上のことより,熱強化ガラスはフロー トガラスと比較して破壊強度が増大するのみで

なく,き裂の進展抵抗も大きく,長疲労寿命を有しており,熱強化ガラスを使用すること

の有効性が示された.また,強度設計や疲労寿命予測においては最表面の圧縮残留応力の

大きさのみではなく,内部に存在する残留応力の分布とその勾配を考慮する必要があると

いう新たな知見を得た.得られた知見は,強度設計や疲労寿命予測に大きく寄与するのみ

ではなく,材料開発の立場からも有意義なものである.
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