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研究成果の概要（和文）：輻射光を光学フィルタで遮蔽しながら紫外光照明で高温観察を行える光学顕微システムを構
築し、室温から1400℃までコントラストの低下を生じずに材料表面を観察した。画像相関法に必要な、1400℃で安定な
微細なランダムパターンを作製する方法を確立した。開発した技術を用いて多結晶Al2O3の1400℃までの熱ひずみを測
定することに成功した。高温下で試験片に負荷できるシステムの構築を行った。開発した装置を用いて織物繊維強化セ
ラミックスの熱ひずみを測定し、織物の完全組織内で不均一なひずみが生じていることを明らかにした。

研究成果の概要（英文）：An UV optical microscopic system for high temperature observation to from room 
temperature to 1400℃ free from the effect of thermal radiation is developed using a band-pass filter and 
UV illumination. Random pattering method for stable micro-pattern available to 1400℃ in digital image 
correlation is established. Coefficient of thermal expansion of polycrystalline Al2O3 is measured at high 
temperature using the developed system. A system for applying load to the sample at high temperature is 
developed. It has been proven that the non-uniform thermal strain is induced in a single complete weave 
of woven fiber-reinforced ceramics.

研究分野： 複合材料
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様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９、Ｚ－１９（共通） 

１．研究開始当初の背景 
 

CO2 排出低減や化石燃料の枯渇からエネル
ギーを有効に活用する必要性が高まり、熱機
関の燃焼温度向上や加熱炉の効率化、高温構
造体の軽量化などのためにセラミックスマ
トリックス複合材料（CMC）の適用が本格化
しつつある。CMC の中で全てが酸化物から
なる Al2O3 繊維強化 Al2O3 系マトリックス複
合材料(Al2O3/Al2O3)は 1000〜1200 °C 程度の
温度域で耐熱金属材料に取って替わること
が期待されている。実用的に用いられようと
している Al2O3/Al2O3 の組織は直径 10 μm 程
度の Al2O3 繊維を 500〜1000 本束ね織物状に
したものを Al2O3 マトリックス中に複合化し
た構造になっている。 
一般的に、CMC がクリープや熱サイクル

により容易に破損しないメカニズムは繊維
の織物構造や構造の不均一性に起因し、マト
リックス中で 10-6 mオーダーのマイクロクラ
ックの発生や繊維とマトリックスの界面の
剥離と滑りなどによって生じることが知ら
れている。しかし、このような現象が高温環
境下でどのように生じるかは明らかになっ
ていない。理論的な解析も行われてはいるが、
多くの仮定が導入されており、結果の信用性
には疑問がある。特に、CMC 特有の特性発
現機構に対する繊維織物構造を含む組織の
最適化はいまだに答えが得られてはいない。 
こ の よ う な 背 景 か ら 、 申 請 者 は 、

Al2O3/Al2O3 の表面観察を高温下で可能にす
る方法について検討していた。高温になると
材料自身の熱輻射により、カメラの露光時間
を短くしても表面を撮影することができな
かった。Al2O3 の輻射特性を調べたところ、
高温になるにつれて可視から赤外にかけて
の輻射光が急激に増加する一方で、400 nm 以
下の紫外光の放射率はほとんど変化しない
ことが明らかになった。そこで、材料自身が
発する輻射光を光学フィルタにより遮断し、
波長が 400 nm 以下の紫外光を照明に用いて
紫外光領域で感度を持つカメラで観察を行
えば、輻射光に邪魔をされずに高温下で
Al2O3/Al2O3 の変形、破壊挙動をその場観察で
きるのではないかと考えた。さらに、温度に
関わらず明るさやコントラストの安定した
鮮明な画像を取得できれば、デジタル画像相
関法（DIC）を適用することが可能になり、
ひずみ分布の定量的な測定が可能になるの
ではないかと考えた。 
 
２．研究の目的 

 
紫外光照明とバンドパスフィルタを用い

て大気中、高温（最高 1400 °C）で光学的 in-situ
観察を可能にし、DIC を組み合わせることに

より、高温で光学顕微観察およびひずみ計測
が可能な光学系システムを設計・開発する。
開発したシステムを用いて、織物構造を持つ
CMC の高温下での変形挙動を調べる。CMC
の高温変形に及ぼす組織不均一性の影響を
明らかにする。 
 
３．研究の方法 
 
市販のデジタルビデオマイクロスコープ

（VH- Z50W、キーエンス）、可視～赤外光を
遮断し、紫外光を透過するバンドパスフィル
タ（U340-25：シーシーエス）、紫外線用 CCD
カメラ（BU-56EMU：ビットラン）、紫外線光
源（USH-500SC2：ウシオ電機）からなる装
置を構築した。紫外線用 CCD カメラは 1004 
×1002 pixels の解像度で、紫外光領域で 20％
以上の量子効率を持つ。ビデオマクロスコー
プは可変倍率をもち、最高倍率時の視野は
769  767 µm である。光源は 365 nm にピーク
を有する定格ランプ入力 500 W の高圧 UV 水
銀ランプである。バンドパスフィルタは 300
～400 nm に透過領域を持ち、328 nm で最大
の 76.7%の透過率を持つ。 
開発した装置の有効性を確認するため、ビ

ッカース圧痕を観察した。表面を鏡面研磨し
た多結晶 Al2O3板上に押し込み荷重 98N でビ
ッカースインデンテーションを行い、圧痕の
4 つの頂点からき裂を発生させた。その後、
インデンテーションによって導入された残
留応力を取り除くため、白金ヒータの小型炉
で昇温速度 50 °C/min で 1400°C まで大気中
で予備加熱し 20 min 保持した。その後、降温
速度-50 °C/min で 23 °C まで冷却した。予備
加熱を行った試料を再び同条件で昇温、保持、
冷却を行い、開発したシステムで連続的に
in-situ 観察した。25〜1400 °C で得られた観察
画像の Waber コントラストを測定した。比較
のため、フィルタを用いず、可視光照明を用
いた通常の光学顕微観察システムでの観察
も行った。 
システムの空間分解能を検証するため、得

られた観察画像からき裂長さおよびき裂開
口変位（COD）の測定を行った。COD を測
定する際には、以下のような処理を行った。
圧痕頂点を原点、き裂の進展方向を y 方向と
して x-y 座標系を定義し、エッジレスポンス
関数（ERF）E(x)を  
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と定義する。ここで、I(x, y)は Sobel operator
で画像処理した後の強度, y0、y1は y軸上の 2
点である。すなわち、E(x)は y0、y1 間の強度



の平均値に相当する。この ERF を xについて
微分したラインスプレッド関数（LSF）を用
いて空間分解能を評価することができる。
LSF は光学試験用ソフト（Quick MTF 1.15, 
developed by O. V. Kurtsev）を用いて計算した。
LSF のピークの間隔を COD として測定し、
走査型顕微鏡（SEM）で測定した COD と比
較した。 

DIC に必要なスペックルパターンを材料表
面に作製する方法を検討した。光学顕微鏡観
察レベルのディメンジョンで高温で安定な
パターンを得るため、多結晶 Al2O3基板上に、
（1）市販の耐熱ペイントをノズル径 0.8mm
のエアブラシで噴霧したもの（Pattern A）、（2）
Al2O3粉末（粒径 30～40 nm）と無機バインダ
の混合スラリーをノズル径 0.18mm のエアブ
ラシでスプレー噴霧したもの（Pattern B）、（3）
機械研磨用ダイヤモンドスラリー（3μm）で
鏡面研磨した表面を研削したもの（Pattern C）
の 3 種のパターンを作製した。作製したパタ
ーンは画像内の輝度変化の大きさを表す
Mean intensity gradient (MIG, f)を用いて評価
した（fの値が大きいほどよい DIC の結果が
期待できるとされている）。 
現実の測定で生じる誤差（例えば、光源の

照度のばらつきや雰囲気の熱揺らぎなど）を
含まない、DIC 自体の変位測定精度を調べる
ため、以下の実験を行った。開発した装置を
用いて、得られたパターンを室温で撮影（解
像度：502 pixels  501 pixels、倍率：1.1 
µm/pixel）した。画像処理ソフトを使用し、
撮影した画像を x および y 方向に 0.1 ～1 ピ
クセル平行移動させることにより仮想的な
変位を生じさせ、画像相関法を用いてその仮
想変位を測定した。DIC で測定された変位の
平均値 dmと実際の仮想変位 da の差 
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を Mean bias error（MBE）と定義し、MBE と
仮想変位の関係を調べた。相関を評価する基
準として、ゼロ規格化した差の二乗和
（ZNSSD：Zero-normalized sum of squared 
differences）を用い、サブセットサイズは
20×20 ピクセルおよび 65   65 ピクセルの 2
通りで行った。 
パターンを形成した Al2O3 板を真空中で昇

温速度 10 °C /min で 1400 °C まで加熱し、
800 °C、1000 °C、1200 °C、1400 °C で板の
表面を撮影した。撮影中、炉の観察窓とレン
ズの間に一定速度の送風を行い、熱揺らぎの
抑制を図った。撮影した画像から DIC を用い
て熱ひずみを測定し、熱膨張係数を計算した。
サブセットサイズは 29×29 ピクセルとし、相
関を評価する基準として、ZNSSD を用いた。 
開発した技術を用いて、CMC の織物完全

単位レベルのディメンジョン（10-3 m オーダ
ー）での高温観察を行った。CMC には PIP
法で作製された炭素繊維強化 SiC（平織り）
を用い、赤外線反射炉で 50 °C/min で 600 °C
まで加熱し、サブセットサイズ 80  80 
pixels で熱ひずみ分布の二次元マッピング測
定を行った。 

 
４．研究成果 

 
フィルタを用いず、可視光照明を用いた通常
の光学顕微観察システムでビッカース圧痕
の観察を行った場合、温度の上昇とともに輻
射光の影響により画像が不鮮明となり、露光
時間30msでは1100 °C以上ではまったく圧痕
を識別できなくなった。露光時間を 1ms まで
短縮しても 1400 °C では不鮮明な画像となっ
た。これに対し、開発した装置で観察した場
合は、1400 °C でも露光時間 30ms で明瞭に
圧痕を観察することができた。得られた画像
の Waber コントラストを計算した結果、
1400 °C までコントラストの低下が生じない
ことが確認できた。 
予備加熱後に COD と圧痕中心からの距離

の関係を SEM で測定した結果、COD はき裂
先端から圧痕の頂点に近づくにつれ増加し、
頂点の手前 4μm 程度の距離で最大となった。
この領域での COD は約 1.2μm であった。予
備加熱を行った試料を再び加熱しながら開
発した装置でき裂の観察を行った結果、23°C
では LSF はシャープな極大値と極小値をも
っていた。極大値と極小値を取る x の値の差
を COD として測定を行った結果、23°C での
COD は 1.2 µm で、SEM 観察から得られた値
とよく一致していた。同様に 1400°C でもシ
ャープな極大値と極小値が見られ、1400°C で
も空間分解能は保持されていることが確認
された。1400°C で測定された COD も 1.2 µm
であった。予備加熱で残留応力が解放されて
いたため、加熱中に COD が変化しなかった
のは妥当な結果と考えられる。以上から、室
温から 1400°C まで少なくとも 1µm 程度の
COD を正確に測定する能力を有することが
確認された。 
予備加熱後のき裂長さを23 °C で測定した

結果、平均値は143 µmであった。この値はSEM
を用いて測定された値とよく一致しており、
室温では開発したシステムでき裂先端まで観
察が可能であることを確認した。加熱中のき
裂長さを測定した結果、1400 °Cで測定された
き裂長さは冷却後に測定された長さよりも短
かった。1400°Cでは、雰囲気の熱ゆらぎによ
ってき裂先端部のCODが小さな領域が観察で
きなくなり、き裂が実際よりも短く測定され
たと考えられる。  

Pattern A、B、C の MIG を計算した結果、



それぞれ 17、38、37 であった。Pattern A は
他のパターンと比較して粗大な不規則形状
の斑点からなっており、斑点の数は２桁程度
少なかった。Pattern B は数 μm～30 μm（数～
30 ピクセル）程度の不規則形状の斑点が分散
していた。Pattern C は、10μm（10 ピクセル）
以下の不規則形状の斑点が多数分散してお
り、特に Pattern B と比較して 3 ピクセル以下
の斑点が多く存在していた。一方で 30 ピク
セルを超える大きな斑点はほとんど観察さ
れなかった。 

MBE は 1ピクセルの周期をもつ正弦関数
となり、仮想変位が 0.25 ピクセルおよび 0.75
ピクセル付近で最大となった。これはサブピ
クセルレベルの変位の補間エラーによるも
のであり、従来から報告されている現象であ
る。Patten B および Pattern C はサブセットサ
イズに関わらず最大の MBE がそれぞれ約
0.03ピクセルおよび約0.02ピクセルであった。
一方、Pattern A はサブセットが 65   65 ピク
セルでは MBE の最大値は約 0.03 ピクセルで
あったが、20×20 ピクセルでは 0.06 ピクセル
となった。同等の MIG を持つ Pattern B と
Pattern C の測定精度の違いは、Pattern C の方
が 3～30 ピクセルの幅広いサイズ分布の斑点
をより多く持っているためであると考えら
れた。Pattern A は、サブセットサイズが 20  
20 ピクセルではサブセットに含まれる斑点
の数が十分でなかったため、精度が低下した
と考えられる（Pattern A の斑点の平均径は 31
ピクセルであった）。 

加熱後のパターンを観察した結果、Pattern 
A は、斑点内部で焼成が起こり、斑点内にき
裂が生じていた。Pattern B および Pattern C は
加熱後も外観、サイズ分布ともに変化は見ら
れず、MIG もほとんど変化しなかった。以上
から、Pattern B および Pattern C は光学顕微観
察レベルで 1400 度まで安定な DIC 用スペッ
クルパターンとして利用可能であると考え
られた。なお、Pattern C は CMC に適用する
場合は繊維の損傷も懸念されるため、Pattern 
B が CMC の高温顕微 DIC 用パターンとして
最適であると決定した。 

Pattern Bを用いて800 °C、1000 °C、1200 °C、
1400 °Cにおける熱ひずみ εTを測定した結果、
温度の上昇とともに熱ひずみが増加する様
子が測定された。∆T の温度変化が生じた時
の熱膨張係数 α は  

 
TT /~   (3) 

 
で与えられる。得られた熱ひずみから計算し
た熱膨張係数の値は a 軸および c 軸方向の熱
膨張係数の理論値（それぞれ理論上の最大値
と最小値を与える）の間に納まっており、10-4

オーダーのひずみを 1400 °C で測定できるこ

とを確認した。以上のように、光学顕微鏡観
察レベルのディメンジョンで室温から
1400 °C まで連続的にひずみを測定すること
が可能な装置を初めて実現することに成功
した。 

CMC の加熱中の熱ひずみを測定した結果、
織物の完全組織内で不均一なひずみが生じ
ていた。バンドル部の径方向と長手方向のひ
ずみ量は、炭素繊維の CTE の異方性を反映し、
それぞれ 6.910-6 °C-1 および 2.6 10-6 °C-1

と大きく異なっていた。測定されたバンドル
内の異方性の度合いは報告されている繊維
の異方性よりも小さかった。これは、バンド
ルが等方性の SiC マトリックスによって拘束
されているためであると考えられた。一方、
単体では等方性であるマトリックスの熱ひ
ずみもバンドルの影響を受け、5.1310-6 °C-1

および 4.7210-6 °C-1 とやや異方性を持った
値が測定された。また、織目の下側に位置す
るバンドルの織目近傍に引張りひずみが集
中していた。これは、熱膨張によって織目の
上側（表面）に位置するバンドルを押し上げ
ることにより、織目で湾曲していたバンドル
が真っ直ぐになったため、見かけ上引張りひ
ずみが集中したと考えられた。以上から、開
発した装置を用いて、CMC の高温での変形、
ひずみ分布を織物構造のディメンジョンで
測定できることを確認した。 
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