
 

様式Ｃ－１９ 

 

科学研究費助成事業（科学研究費補助金）研究成果報告書 

 

平成 24 年 6 月 22 日現在 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 

研究成果の概要（和文）：セラミックスにおいて、機能に即した微構造とするために層状構造と

結晶方位を組み合わせることは有用である。本研究においては、残留応力の導入と劈開面の方

位による亀裂偏向に着眼し、単一組成での靭性などを改善するための微構造組織をデザインす

ることを目指した。層厚と配向方位により残留応力を制御することで、亀裂の偏向角が制御可

能であることを実証した。また、破壊形態が亀裂進行方向に依存して変化することが見出され

た。 

 
研究成果の概要（英文）：In the microstructure of ceramics the combination of the layered 

structure and the orientation is very effective for the functionality and mechanical 

properties, especially crystalline orientation is very important factor. In this study, we 

focused on the residual stress generated from the different coefficient of the thermal 

expansion depending on the each crystal axis and the orientation relationship between the 

crack growth direction and the cleavage direction for analyzing the crack propagation in 

single component ceramics. The residual stress can be introduced by the layer structure 

with alternative crystalline orientation, and it can be controlled by the thickness of each 

layer. The crack is deflected by the residual stress and the fracture mode depended on the 

crack-growth direction. 
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１．研究開始当初の背景 

自然界においては結晶方位と層状構造を組
み合わせることにより必要な機能に適した
組織が形成されている。例えば、アメリカン

ロブスターのはさみの微構造組織は層状組
織と結晶方位が複雑に組み合わさった構造
となっており、その左右の機能性の違いから
左右の微構造組織の結晶方位構造も違った
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ものとなっていることが報告されている。こ
の様に、層状構造と方位を組み合わせること
は微構造組織制御に有用であり、機能に即し
た構造をデザインするためには結晶方位の
制御が重要な因子となる。報告者らは常磁
性・反磁性セラミックスでも強力な磁場を用
いることによる配向制御が可能であること
を見出しており、このプロセスを用いれば、
複雑形状成形体での任意方向への配向制御
が可能となり、アルミナ、炭化ケイ素、酸化
チタン等の弱磁性材料への適用が可能であ
ることを世界で初めて示してきた。さらに、
報告者らは磁場中電気泳動堆積(EPD)法を用
いた微構造制御による新規セラミックスの
創製を科学研究費補助金（基盤 C、18年度最
終）において既に遂行しており、アルミナに
おいて斬新な微構造を作製出来るプロセス
を開発し、結晶方位と積層とを組み合わせた
微構造の創製に成功してきている。 

 

２．研究の目的 

本課題においては、これまでに本報告者らが
得ている知見を生かし、下記の点に着眼した
亀裂進展過程の解析を行う。(1) 熱膨張係数
の異方性に依存した残留応力を導入するこ
とによる亀裂偏向の制御。(2) 亀裂進展時に
おける亀裂進展方向と劈開面の方位関係の
制御。これらの解析から、単一組成（第二相
によらない強靭化）での亀裂偏向や靭性など
の機械特性を改善するための微構造組織を
デザインすることを目指す。 

 

３．研究の方法 

原料粉末として、六方晶系の結晶構造を持つ
α- Al2O3粉末を用いた。原料粉末の平均粒径
は 0.2m である。電気泳動堆積直後の乾燥時
における成形体の割れを防ぐために、エタノ
ールと蒸留水を体積比 70：30 の割合で混合
した溶媒を用いた。分散剤として粉末に対し
て 0.5mass%のポリエチレンイミンを添加し、
スラリー中の粉末の体積分率が 5vol%となる
ようにα- Al2O3粉末を超音波ホモジナイザー
により分散し、酢酸を用いて pH を 6.0～6.5
に調整して、スラリーとした。次に、12Tの
磁場中で、電極に Pd基板を用いて、印加電
流を 1.2mA 一定とし、所定の時間ごとに基板
の角度を変化させて EPD を行った。得られた
成形体は CIP処理し、大気中 1600℃、2hの
条件で常圧焼結した後、研磨を行い、試験片
とした。配向度は X 線回折法を、微細組織は
走査型電子顕微鏡（SEM）を、層厚は光学顕
微鏡を用いて評価した。4点曲げ試験は、上
部支点間距離を 5mm、下部支点間距離を 15mm
とし、試験後に亀裂観察と破面観察を行った。 
 
４．研究成果 
以下、磁場方向と電場のなす角度を平行にし

て粒子を堆積させた層を 0層、垂直にして堆
積させた層を 90層とする。磁場方向と電場
のなす角度を 5 分毎に変化させ、0層と 90
層が交互に積み重なった配向積層体を作製
した（図 1）。この積層体の 0層側の磁場方向
に垂直方向の平均粒径を求めた結果、5.3m
となった。また、図 2に示すように、それぞ
れの層毎での層厚の差は尐なく、0層と 90
層の 1 層あたりの平均層厚は、それぞれ
106.1m、102.5m となった。 

 

図１．配向積層アルミナの断面 

 

図 2．配向積層アルミナの各層での層厚 

 

 

図 3．ランダム体と 0-90配向積層体の破面 



 

 

図 3に 0-90配向積層体とランダム体の破面
の SEM写真を示す。ランダム体では粒内破壊
と粒界破壊が混ざった破面となっているが、
0-90配向積層体では粒内破壊と粒界破壊が
亀裂進展に伴って交互に繰り返される破面
となった。試料表面の亀裂観察の結果と対比
し、粒内破壊が起きている部分は 0層であり、
粒界破壊が起きている部分は 90層であるこ
とを確認した。粒内破壊と粒界破壊が繰り返
されるのは、0層ではアルミナの劈開面であ
る（1102）が亀裂進展方向とほぼ平行となる
ために亀裂が劈開面を通りやすく、90層では
劈開面が亀裂進展方向とほぼ垂直になるた
めに、亀裂が劈開面よりも粒界を進展しやす
くなるからだと考えられた。 

 
図 4．0－90配向積層 Al2O3の亀裂進展 

 

図 5．亀裂偏向角の層厚依存性 
 

図 4 に 0-90配向積層 Al2O3でのビッカース
圧子により導入した亀裂進展の様子を示す。
ランダム試料の場合には亀裂は直線的に進
展したが、配向積層体の場合には偏向が起こ
った。理論的な計算より、引張り応力層と圧
縮応力層との層厚比が残留応力を支配し、ま
た、引張り応力層が薄い場合に引張り応力が
大きく、圧縮応力が小さくなることが分かっ
ている。 
図 5には、層厚比を変化させたときの偏向角
を示す。層厚を制御することにより、残留応
力の大きさを変えることが可能であり、引張
り応力層が薄いとき、すなわち引張り応力が
大きいときに偏向角が大きくなることから、

主に引張り応力の寄与により亀裂の偏向角
が制御されることが分かった。さらに、配向
方位を変えることによっても残留応力の大
きさを変えることが可能で、亀裂偏向角の制
御が可能であることを確認した。 
 
これらの手法を炭化ケイ素へも適用を試み
た。図 6 に断面での光学写真を示す。層毎に
配向が制御されていることは EBSD を用いる
ことでも確認した。図 7には、各層での層厚
を示す。アルミナの場合より 0 層と 90 層で
の差が大きいが、それぞれの層では、比較的
均一に層厚の制御が可能である。炭化ケイ素
においても配向積層制御が可能であること
を実証した。 

 
図 6．配向積層炭化ケイ素の断面 

 

図 7．配向積層炭化ケイ素の各層での層厚 
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