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Thermaltemperedglassismadebyrapidlycoolingafterheatingロoatglasstonearthesoftening

point.Compressiveresidualstressesatthesurfacelayerofthermallytemperedglassstrengthenthe
material,andtensileresidualstressesarealsogeneratedatthesametimeintheinteriorofthe

materialtobalancewiththesurfacecompressiveresidualstresses.Itisconsideredthatthefatigue
crackgrowthcharacteristicsofthermallytemperedglassareremarkablydifferentfromthatoffloat

glass,duetotheexistenceofthoseresidualstresses.Inthisstudy,Aufilmmadebyionsputtering
methodandanopticalmicroscopeareusedtomeasurethecracklengthofthethermallytempered

glassandfloatglass,andthesefatiguecrackgrowthcharacteristicsareinvestigated.Asaresult,it
isconfirmedthatthecracklengthmeasurementwithanAufi1mhashigh accuracyofmeasurement.

Furthermore,itisfoundthatthehigherstressintensityfactorisneededtocausethecrackgrowth
inthermallytemperedglasthaninflatglass.
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1. 緒 言

熱強化ガラスは物理強化ガラスの一種で,通常のガ

ラスよりも2-3倍の強度を有すること,破壊時に細

かい破片になることから安全ガラスとして広 く用いら

れている.その表面には圧縮残留応力,内部には引張

残留応力が存在しており,これら残留応力(1)の影響に

よって通常のガラスとは異なるき裂進展挙動を示すと

考えられる.熱強化ガラスのき裂の伝ばパターン(2)

やき裂進展速度(3)などについていくつかの研究がな

されているが,その疲労き裂進展特性についてはいま

だ十分に解明されていないのが現状である.その原因

は主としてガラスやセラミックスのき裂長さの測定法

にあると考えられる.ガラスやセラミックスのき裂長

さの測定についてはCT,DCB試験片等の比較的長い

き裂を有する試験片を用い,光学顕微鏡等により直接

的に測定することが一般的である(4ト(6).しかしなが

ら,光学顕微鏡では連続的なき裂長さの測定と進展速
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度の速いき裂の測定が難しい.特にビッカース圧子の

押込みにより生じる短いき裂に対しては,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光学

顕微鏡による測定が困難である.一方,小川ら(7)(8)は

き裂進展を連続的に測定するため金属膜を利用した測

定法を提案し,き裂進展を金属膜の電気抵抗変化より

測定している.これはCT試験片あるいはSEN試験

片に対して貫通き裂長さを試験片側面より測定するも

のであるが,使用する金属膜の初期抵抗,形状および

測定可能なき裂長さに制約があり,曲げ試験片の表面

に存在する短いき裂を測定するには不向きである.

本研究では,小川らの測定理論を応用 し,Au薄膜

を用いた曲げ試験片の引張倒表面に存在するき裂のき

裂長さ測定法を示す.この測定法の精度を検討すると

ともに,ビッカース圧子を用いて表面にき裂を導入し

たフロー トガラス試験片,熱強化ガラス試験片に対し

四点曲げ静疲労試験を行い,これらの材料のき裂進展

特性評価を行った.

2. Au薄膜によるき裂長さの測定法

2･1 金属薄膜によるき裂長さ測定原理 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
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-ジ法と同様であり,試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

めるものである.小川ら(7)(8)はこの原理を利用して,

表面フィルム法としてCT試験片あるいはSEN試験

片に対して貫通き裂長さを求める方法を提案してい

る.本研究では,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薄膜を用いて曲げ試験片の引

張側表面に存在するき裂長さを連続的に測定した.

2･2 金属薄膜抵抗とき裂長さの関係 Au薄膜

の抵抗と膜上に存在するき裂長さの関係を明らかにす

るために,フロー トガラス試験片(幅 12mm,厚さ10

mm,長さ100mm)表面に長さl,幅 Wg の矩形のAu

薄膜をイオンスパッタリングにより作成し,図1に示

すようにこの薄膜に切欠きを入れ,その際の膜の抵抗

Rと膜上の切欠長さxの関係を測定した.測定結果

の一例を図2に示す.Au薄膜の厚さは30nmで,長

さ と幅 の比 l/Wg-0.18(Wg-9.03mm,l-1.63

mm),il/W9-0,4(Wg-7.93mm,l-3.17mm)の

2種類を用いた.切欠導入前のAu薄膜の初期抵抗は

数n程度である.図2から膜の抵抗は切欠長さの増

加に伴い徐々に増加する割合を高めながら上昇するこ

とと膜の抵抗と切欠長さの関係は薄膜の初期形状に依

存することが確認された.

小川らによれば,このような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(7)(8)

R
77: (1-ag/Wg)

め-1-0.4
(去)

+(1-4･)･-----･･････.･(1)

---=----･-･--･(2)
(0.2<ag/Wg<0.8,0<l/Wg<0.5)

ここで,R｡はき裂長さag-0における初期抵抗であ

る.図2中に示す曲線は,式(1)においてき裂長 さ

Fig.1 MeasurementofnotchedAu丘lmresistance

agを切欠長さxに置換え求めた抵抗比 R/Roとxの

関係を示している.図2からわかるように測定結果と

式(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

ほかに材質や厚さおよび初期抵抗において小川の式の

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.したがって,

き裂が安定成長する狭い領域において,本研究でのき

裂長さの測定には,以下に示す二次関数で膜の抵抗と

切欠長さの関係を表すことができる.

β高一-atr2+bx+C---･･.････.･--･･.･.･-･･･(3)
ここで,a,b,CはAu薄膜ごとに定まる定数である.

図2に示した膜の抵抗の測定結果を用いて,切欠長

02TM
33utZtS!Sa1

500!1?也

3

2 4 6

Notchlengthx mm
(b) l/Wg-0.4

Fig.2 Relationshipbetweenratioofresistanceand

notchlength

-105-



1710 Au薄膜を用いたき裂長さ測定法によるフロートガラスおよび熱強化ガラスのき裂進展特性評価

さ比x/Wgが0-0.5の範囲において最小二乗法で式

(3)の係数 〟,わ,Cを定め,それらの値を用いて求め

た膜の抵抗 と切欠長さの近似曲線を図3に示す.0<

Lr/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(3)の相関係数は990/.以上であ

り,抵抗比 R/R.と切欠長さxの関係を二次関数で表

せることがわかった.

式(3)を用いて,膜の抵抗からき裂長さを外挿して

測定するには,係数 α,占,(･をあらかじめ定めること

が必要である.そのためき裂長さを連続的に測定する

前に,き裂長さと膜の抵抗の関係を3点以上 別の手

法で正確に測定しなければならない.そこで,き裂進

展に伴う薄膜の抵抗の測定と光学顕微鏡を用いた膜上

に存在するき裂長さの測定を数回行いこれら校正に必

要なデータを求めた.本研究では,今後係数 α,占,C

を定める過程を式(3)の校正と呼ぶ.

2･3 Au薄膜によるき裂長 さの測定精度 曲げ

試験における表面き裂の進展量をAu薄膜により測定

し,その測定精度を検討した.試験片は市販のフロー

トガラス(幅 12mm,厚さ10mm,長さ100mm)であ

Fig-4 TheshapeofAufi1mandcrack

り,四点曲げの上部スパ ンL,1-30mm,下部スパン

L2-90mm とした.試験片の引張側中央部にビッカ

ースダイヤモンド圧子を9.8-49N,30S押付けるこ

とにより予き裂を導入する.図4に示すように,き裂

が進展すると予想される領域に厚さ10nmの矩形の

Au薄膜をイオンスパッタリングにより作成し,図1

に示す方法で膜の抵抗を測定した.なお,式(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,

b,Cの決定およびAu薄膜によるき裂長さ測定の過

程 を図5に示す.具体的 には上述 した試験 片 に

300-二600N程度の一定負荷を100S程度加えて予き

裂を進展させ,膜の抵抗をマルチメータで,き裂長さ

を光学顕微鏡で測定した.この過程を数回繰返すこと

により図5に黒色のプロッ トで示すような抵抗比

R/R.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)の係数 α,占,Cを

求めた.図5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からき裂長さを算出した.さら

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5に白色のプロットで示したように式

(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き裂長さとAu薄膜の抵抗よ

り式(3)を用いて算出したき裂長さを比較した.図6

は2種類の試験片における式(3)の校正に用いたデー

タおよ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.いずれの試験片にお

いても膜の寸法比 l/Wg-3.0程度であり,図中に示す

黒色のプロットが式(3)の校正に用いたデータ,白色

のプロットが式(3)を用いて算出したき裂長さのデー

o
w
n
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CracklengthonAufilm ag

Fig.5 Calibrationandcracklengthmeasurementwith
Aufilm
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夕を示しており,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わかる.試験片 1につ

いてはき裂長 さ0.08mmから0.20mm までの間を

光学顕微鏡で測定した.そのうち図6の黒丸印が示す

0.08mmから0.11mmの間の測定値をAu薄膜の電

気抵抗とき裂長さの関係式,すなわち式(3)の校正に

用いた.図6の白丸印が示す0.11mmから0.20mm

までの間はAu薄膜の電気抵抗から式(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2.9LLm,最大で17.3Llm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6の黒三角印が示す0.23mmから0.29mm

の間の測定値を式(3)の校正に用いた.図6の白三角

印が示す0.29mmから0.36mmまでの間はAu薄膜

の電気抵抗から式(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0.8pl,最大で19.1汁m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20OTlm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わかった.その理由として

は,Au薄膜は非常に薄 く,さら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などが挙げられ

る.
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3.Au薄膜を用いたフロー トガラス,

熟強化ガラスのき裂長さ測定

3･1 試験片 試験片は市販のフロー トガラスで

あり,引張側表面中央部にビッカースダイヤモンド圧

子を49N,30S押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った.焼なまし温度は565oC

で1h加熱後,炉冷 した.また,熱強化ガラスは,焼

なまし後,試験片を620oC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,それぞれについて2･3節 と同様の手法でAu

薄膜を作成した.

3･2 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,浴

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.四

点曲げの上部スパンL1-30mm,下部スパンL2-90

mmである.一定負荷を加える時間は30-600S程度

とし,き裂進展に伴う薄膜抵抗の上昇』β を図 7に示

す測定回路を用いて,また除荷後のき裂長さagを光

学顕微鏡を用いて測定する.き裂がゆっくりと進展す

る間,光学顕微鏡で測定したき裂長さとそのときの膜

の抵抗を式(3)の校正に用い,それ以外の実験中のき

裂長さはAu薄膜の抵抗より求める.この手法によっ

て,き裂がある程度の長さに達してき裂進展速度が急

速に増加し,不安定破壊に至る直前の領域においても

き裂長さの測定が可能である.この領域におけるAu

薄膜の抵抗は,図7に示す測定回路を用いて,AD蛮

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.AD変換器のサンプリング速度は

Voltmeter

DCpowersource

Fig.7Electricresistancemeasurementsystem
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50Hzとした.

Au薄膜の抵抗はき裂の進展以外でも,試験片測定

部のひずみや環境温度の変化によって変わることが考

えられる.中村ら(10)はイオンインプランテーション

によりセラミックス上に形成した導電層のクラックゲ

ージおよびひずみゲージとしての利用に関する研究を

行っている.しかしながら,本研究においては脆性材

料であるガラスを試料として用いているため,試験片

の変形は微小であり,さらに一定負荷によるき裂進展

試験を行うため,負荷中の試験片のひずみによる薄膜

抵抗の変化は無視することができるとした.また,今

回の静疲労試験は室温大気中で行った.測定を行 う

際,負荷を加える時間は30-600S程度,試験片が破

壊に至るまでに要する総負荷時間は1500S程度であ

り,その間に急激な湿度,温度の変化は生じなかった

ため,これらの影響は無視できるとした.

4.実験結果および考察

図8はAu薄膜と光学顕微鏡を用いて測定したフロ

ー トガラス試験片および熱強化ガラス試験片の負荷時

間 才とき裂長 さagの関係を示 している.図8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測定が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

測定できることがわかる.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.

0
500 1000 1500

Loadingt血e ∫ S

Fig.8 Subcriticalcrackgrowthduringfour-pointben-

dingstaticfatiguetest
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図9はフロー トガラスと熟強化ガラスのき裂長さの

測定結果より求めたき裂進展速度dag/dtと応力拡大

係数 KIとの関係を両対数軸系に示したものである.

半だ円状表面 き裂の最深点における応力拡大係数

KJ(ll)は次式で表される.

KI- METJ方E
¢

ここで,Cはき裂深さ,クは曲げ応力,¢は第二種完

全だ円積分,〟 は補正係数である.き裂深さについ

ては試験片を破壊させた後,破面観察を行い,垂直き

裂の試験片表面での長さと垂直き裂の深さとの比,す

なわちアスペクト比を測定し,き裂進展試験の間この

値は一定であると仮定し,試験片表面でのき裂長さか

らき裂深 さを求めた.図9よりlog(day/dt)-1ogKl

の関係はほぼ直線関係であることがわかる.この直線

のこう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負荷応力に依存せ

ず,いずれの場合においてもn-18程度であった.き

裂進展パラメータ nの値はガラスの表面状態や測定

法にも依存するため,報告されている値にもばらつき

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(12)(13)とい

う値が報告されている.本研究においてもこれらに近

い値を得ることができた.また,それぞれの測定値は

応 力 拡 大 係 数 Klが0.4MPa･ml/2か ら0.7MPa･

m l′2,き裂進展速度dα/dfが 10~7m/Sから10~4m/S

の範囲にある.き裂進展パラメータ〃,応力拡大係数

K.およびき裂進展速度da/dtいずれの測定結果 も

Wiederhorn(4),依田(5)らが測定 したき裂進展特性 と
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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log(dag/dt)-logK.関係も直線で

あり,この直線のこう配より求めたき裂進展パラメー

タはn-40-50程度であり,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.したがって同じ

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,熱強化ガラスのほうがフロー 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わかった.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(5),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この

ような脆性材料において特に有効であり,図9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KrV線図を正確に表すことができることが

わかった.

5.結 吉

本研究では,イオンスパ ッタリング法で作成 した

Au薄膜を用いた曲げ試験片のき裂長さを測定する方

法を示した.この測定法の有効性を検討するために,

予き裂を導入したフロー トガラス,熱強化ガラス試験

片に対し四点曲げ一定負荷によるき裂進展試験を行っ

た.得られた結論を以下にまとめる.

(1) イオンスパッタリングにより作成されるAu

薄膜の抵抗と膜上を横断するき裂長さLrとの関係は

き裂長さが膜幅 Wgに対して0<tr/Wg<0.5程度の範

囲内において二次関数で表せることが確認された.こ

の関数を膜ごとに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求めること

ができる.

(2) Au薄膜を用いたき裂長さの測定において,

測定誤差は最大 19rlm 程度であり従来のクラックゲ

-ジと比べて高い測定精度が得られた.また,本測定

法はき裂長さを連続的か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

有効であることを示した.

(3) 一定荷重による四点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 10~8m/Sから10~4m/Sの範囲についてKrV特性

評価を行うことができた.

(4) フロー トガラス,熱強化ガラスについてき裂

進展速度が 10~8m/Sから10~4m/Sの範囲でKrV特

性評価を行った結果,両対数軸系におけるき裂進展速

度と応力拡大係数の関係を表すき裂進展パラメータ n

はフロー トガラスでは18,熱強化ガラスでは40から

50であることがわかった.また,この範囲において,

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,より長い疲労

寿命を有することが考えられる.一方で,熱強化ガラ

スは n値が大きいこと,すなわち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わか

った.したがって熱強化ガラスを構造用材料として利

用する際,この特性を考慮しなければならない.
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