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研究成果の概要（和文）：本研究では、(1) 今後の中性子照射研究で有利と考えられる、これま

でより断面積のより小さく、試料間のばらつきも少なく、比較的低コストである先進 SiC 繊維

強化 SiC ミニコンポジットを作製した。(2) 除荷・再負荷サイクル引張強度試験、その後のヒ

ステリシスループ解析に加え、単繊維押し抜き試験を通じて、引張強度・界面強度特性に及ぼ

す繊維表面粗さと界面相厚さの影響に関する知見を得た。(3) 透過電子顕微鏡を用いた、照射

前後における熱分解炭素界面相の微細組織変化に対する評価手法に一定の見通しを得た。 

 

研究成果の概要（英文）：In the current research, (1) unidirectional advanced SiC/SiC model 

composites (minicomposites) were fabricated with smaller and nearly same cross-section 

and with relatively low cost, for neutron irradiation study on SiC/SiC composites in 

near-term future.  (2) The effects of fiber surface roughness and interphase thickness 

of the minicomposites on tensile and interfacial properties were examined by 

unloading-reloading cyclic tensile tests, the hysteresis loop analysis, and single fiber 

push-out test.  Additionally, (3) an evaluation method was suggested for microstructural 

change of pyrolytic carbon interphase before/after irradiation by an image analysis using 

TEM micrographs. 
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１．研究開始当初の背景 

 SiC/SiC 複合材料（Silicon Carbide: SiC、

炭化ケイ素）は核融合炉あるいは次世代原子

力システムの構造材料候補として期待され

ている。研究代表者らは近化学量論組成 SiC

繊維を用い、薄い熱分解炭素（Pyrolytic 

Carbon: PyC）相あるいは SiC/PyC 多層界面

相を施し、β-SiC マトリックスを付与した先

進 SiC/SiC複合材料が優れた耐中性子照射強

度特性を有することをこれまでに実証して
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きた[1-3]。マクロな複合材料の力学特性自

体に大きな変化は認められないものの、照射

により誘起される残留応力変化により界面

強度特性等様々なパラメータが変化するこ

とが研究代表者によって見出されており[4]、

その変化機構に対するより詳細な科学的理

解が求められる。 

 一般的に、複合材料のマクロ強度特性（す

なわち比例限度応力、最大強度、等）は、マ

トリックス・繊維・界面相という各構成要素

における強度特性の多様かつ複雑な影響を

受けるが、照射効果の有無以前に、界面相に

は、材料の外表面や内部空隙の表面で発生し

た亀裂を捕捉、偏向、分岐させ、擬延性的破

壊挙動を導くという本質的重要な破壊力学

的役割が存在している[5]。したがって、中

性子照射において複雑な挙動を示す界面相

に関する照射効果への理解を深めるために

は、遠回りではあるが「マクロ強度特性」、

界面相の「ミクロ界面特性」、「ナノ界面構造」

の三者をより精密かつ定量的に評価し、系統

立てて整理した上で、まずは非照射材に対し

てマクロ強度特性からナノ組織構造までの

強度-組織相関を得ることが望ましい。 

 こうした背景の中、モデル複合材料（ミニ

コンポジット）[6]を用いる力学的アプロー

チは上記の実現のための数少ない武器とな

りうる。その小さな試験片寸法と、界面力学

特性や実効繊維強度が理論的かつ統計的に

解析可能であること等から、複合材料の照射

研究にとって非常に魅力的なものである。た

だ、適切な作製条件に関する知見が限られて

いたため、中性子照射キャプセルに大量に装

填可能なほど小さく、かつ統計的に強度評価

が可能なミニコンポジットの作製がこれま

でに強く求められてきた。 

 

 

２．研究の目的 

 核融合炉構造材料の候補として期待され

る先進 SiC/SiC複合材料の非照射状態におけ

る界面強度特性と微細構造との相関の系統

的な解明を最終目的とし、背景で上述した通

り中性子照射に適したミニコンポジットを

作製する。 

 

(1) 中性子照射に適した SiC/SiC ミニコンポ

ジットを作製する。具体的には、中性子照射

する各キャプセルに数十本程度装填可能で、

統計的に引張評価が可能なものを目指す。 

 

(2) これまでに作製した SiC/SiC ミニコンポ

ジットも適宜用いて、引張、界面強度特性に

及ぼす熱分解炭素界面相厚さと繊維粗さの

影響を明らかにする。 

 

(3) 透過電子顕微鏡（TEM）観察により複合

材料の炭素界面相における微細構造を明ら

かにする。特に、照射前後における炭素界面

相の変化が評価可能な方法を提示する。 

 

 

３．研究の方法 

(1) 供試材： 

 高結晶性・近化学量論組成からなる

Hi-Nicalon™ Type-S、Tyranno™-SA3 の 2 種の

SiC 繊維束を一方向強化材として用いた。単

相厚さ 150 nm あるいは 5層からなる

（PyC/SiC）多層被覆構造の界面を施し、化

学気相含浸（Chemical Vapor Infiltration: 

CVI）法にて SiC マトリックスを形成した。 

 

(2) 引張強度評価： 

 図 1に研究代表者所属機関でセットアップ

した引張強度評価システムを示す。試験は室

温で実施し、界面強度特性評価のために除荷

-再負荷サイクル引張試験を適用した。 

 

 

(3) 界面強度評価： 

 以下の①～③に示す 3種の界面摩擦強度特

性評価を適宜実施した。①マトリックスクラ

ック間隔による評価[7]、②ヒステリシスル

ープ解析[8,9]とマトリックスダメージパラ

メータ[10]を組み合わせた定性的な評価、③

界面相厚さ効果の確認のために、厚さ～100 

µm 程度まで鏡面研磨した試料に対し、単繊維

押し抜き試験[11]から解析的に求めた界面

摩擦応力評価。 

 

(4) 透過電子顕微鏡（TEM）観察： 

 ミニコンポジットの各構成要素（繊維・界

面相・マトリックス）を含むように集束イオ

ンビーム（Focused Ion Beam: FIB）法にて

選択的に観察試料を加工した[12]後、低エネ

ルギーイオンミリング装置（Gentle Mill）

図 1  本研究課題でセットアップした 

ミニコンポジット引張強度評価システム。 



にて最終仕上げを行い、放射電界型透過電子

顕微鏡（Field Emission - Transmission 

Electron Microscope: FE-TEM）を用いて PyC

界面相の微細組織を観察した。 

 

 

４．研究成果 

(1) ミニコンポジットの作製： 

 中性子照射研究にて標準で用いられる微

小引張試験片、これまで作製してきたミニコ

ンポジット、ならびに本研究で新たに作製し

たものとの比較を図 2 に掲げる。新規ミニコ

ンポジットに関しては試料作製条件の最適

化を実施した。具体的には、200-250 mm 程度

間隔をあけた一対のグラファイト円柱治具

に、50 mm/1 回転ほど繊維束をねじれさせ（ト

ゥ・ツイスティング）軽く引張をかけた状態

で巻きつけて固定し、PyC 界面相を形成した

後、CVI 法にてマトリックスをごく薄く付与

した。これにより、断面積がこれまでより小

さくばらつきもなく、かつ、繊維間にも比較

的マトリックスが含浸して空隙も少ない、強

度評価が統計的に可能なミニコンポジット

の作製が可能となった。 

 

 

 PyC/SiC 多層界面層を適切に形成し、その

役割を最大限に発揮するためには、ツイステ

ィングを小さくする必要があるが、この場合

はよりきめ細やかに厚さ制御な可能な利点

を有するパルス CVI 法を用いた方が望ましい。 

 今回の作製されたミニコンポジットは旧

来のも含めて、現在、米国オークリッジ国立

研究所の HFIR（High Flux Isotope Reactor）

において中性子照射に供され、繊維・界面

相・マトリックスの単繊維押し抜き試験なら

びに TEM組織観察が中性子照射後試験の第一

弾として予定されている。 

 

(2) 引張強度評価システム： 

 ミニコンポジット用の引張強度評価シス

テムをセットアップした（図 1）。引張ひずみ

を計測は、一対の差動トランス位置・変位計

測用センサ（Linear Variable Differential 

Transformer: LVDT）あるいはレーザー変位

測定器にて行った。ミニコンポジットに加え、

単繊維、繊維束の引張強度試験にも対応した。

また、将来的に、試験中に材料中に蓄積され

る破損状況をより詳細に評価していくため

にも、アコースティック・エミッション法、

電気抵抗率変化も併用できるようにシステ

ムを改良した。 

 

(3) 引張・界面強度特性に及ぼす繊維表面粗

さの影響： 

 図 3に、150 nm PyC 単相界面相を施したミ

ニコンポジットにおける、繊維表面粗さと引

張・界面強度特性の関係について過去に報告

されている文献値[13-16]も含めてまとめた。

図 3の通り、繊維表面の粗さの増加とともに、

引張強度は上昇傾向にあり、逆に、引張ひず

みが減少傾向にあることを示した。繊維表面

が粗さの相違は今回の微細組織観察結果と

過去の原子間力顕微鏡による繊維表面粗さ

の測定結果から明白であり、繊維表面粗さが

界面摩擦強度、しいては最大引張強度と引張

ひずみに大きな影響及ぼすことを明らかに

した。 

 

 

図 2  中性子照射研究にて標準で用いられる微小引張試験片、これま

で作製してきたミニコンポジット、ならびに本研究で新たに作製した

ものとの比較。本数欄は、代表的な中性子照射キャプセル 1 本に装填

できる試料本数を表す。 

図 3  150 nm PyC 単相界面相を施したミニコンポジットにおける、繊

維表面粗さと引張・界面強度特性の関係。繊維表面粗さと界面摩擦応

力の一部については文献[13-16]の値も参照した。 



(4) 引張・界面強度特性に及ぼす界面相厚さ

効果の影響： 

 図 4 に、同じ Hi-Nicalon™ Type-S 繊維を

用い、最も内側の PyC 相厚さだけ異なる

(PyC/SiC)多層被覆界面を施したミニコンポ

ジットの、界面相厚さと引張強度、ならびに

界面強度特性との関係を示した。界面相厚さ

の増加とともに、引張ひずみが増加し、逆に

引張強度が低下する界面相厚さ依存性を明

らかにした。また、単繊維押し抜き試験の荷

重-変位曲線から、文献[11,17]に従って解析

的に求めた界面摩擦応力評価では、最も内側

の PyC 界面相厚さの増大とともに界面摩擦応

力は減少した。ヒステリシスループ解析

[8,9]とマトリックスダメージパラメータ

（比例限度応力後の複合材料の破損状況を

示した指数）[10]を組み合わせた定性的な解

析でも、ほぼ同様な結果が得られた。界面摩

擦応力の低下による最大強度の低下は、

CurtinのGLSモデル[18]により定性的に説明

できると考えられるが、これは、繊維強度を

最大限に発揮できる界面相厚さの最適化条

件設定の重要性を示唆している。 

 

 

 なお、旧来のミニコンポジットを試験に用

いたため、図 4 に示した通り、応力-ひずみ

曲線の比例限度応力直後において急激な応

力の低下が生じている。これについては、CVI

マトリックスが過多に付与され、マトリック

スクラックが生じ界面相で分岐されるまで

は、あたかもモノリシックなセラミックスの

破壊挙動に似た状況に陥ったと推察される。

この点において、この材料では比例限度応力

の議論は全くの無意味だが、本研究で注目す

る最大強度、引張ひずみ、有効繊維強度の評

価は問題なく可能である。 

 

(5) PyC 界面相の TEM 微細組織評価： 

 本研究において、今後の中性子照射後 PyC

相の界面強度特性を推定する一助とすべく、

二次元局所自己相関関数法[19]を用いて、照

射前後の局所的な PyC 相微細組織を、基底面

間距離と関連づけて評価することを試みた。

この手法は、比較的容易な画像解析によりア

モルファスな局所構造を特定することがで

き、これまでに電子線照射した非晶質黒鉛で

の適用が報告されている[20]。本研究に適用

した例を図 5に示す。画像解析の結果、非照

射状態における PyC は強い異方性を有してい

たが、照射により非晶質化が進むことを確認

するとともに、炭素材料で最も重要となる、

c 軸方向の照射前後における層間距離を評価

する見通しを得た。 
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図 5  PyC 界面相組織と画像解析の一例。（a）1400°C、10 dpa、60 
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の処理を施して得た像で、（c）と同倍率にて解析。 

図 4  繊維用い、最も内側の PyC 相厚さが異なる(PyC/SiC)多層被覆界

面を施したミニコンポジットの、界面相厚さと引張強度、ならびに界

面強度特性との関係（上段：試料の SEM 断面写真、中段：引張応力-

ひずみ曲線、下段：単繊維押し抜き試験での荷重-変位曲線。左側：最

も内側の PyC 厚さが 240 nm のもの。右側：PyC 厚さが 1150 nm のもの）。
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