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第1章結論

第1節 セラミックス適用技術における接合技術の位置づけ

有機材料，金属材料およびセラミックスを始めとする無機材料など，多くの材料が各分

野で使用され，それぞれの材料はその特性の向上がさらに研究されている.しかし，どん

な材料も長所があるとともに短所を持っていると考えるべきである.また，使い方により

長所は短所にもなる.

セラミックスは耐熱性，耐食性，耐摩耗性，電気絶縁性，高圧縮強度性，あるいは軽量

性などに優れた材料として期待され，各種機械・装置への用途開発が精カ的に進められて

いる.しかし，セラミックスは典型的な脆性材料であるため，機械的あるいは熱的衝撃に

弱い，許容される欠陥サイズが小さい，強さのばらつきが大きい，遅れ破壊を起こす，あ

るいは難加工性であるなどの欠点、も少なくない.

一方，金属材料は被研削性や塑性加工性などに優れ，冷間加工もできる材料が多く.ま

た，安定した引張強度や高い靭性を有し;極めて優れた構造材料である.しかし，耐圧縮性，

耐磨性あるいは耐食性や耐酸化性などの耐環境性の点ではセラミックスよりかなり劣るも

のが多い.また，有機材料は加工性が非常によく，使い易いが，耐熱性が極めて低いとい

う短所を持っている.

これらのように長所と短所を持つ各種材料は工業用材料として，単に競合するのではな

く，共存共栄していくべきものであり，それぞれの特長を活かせる個所に使い，すなわち，

適材を適所に使うことが必要であり，複合化していくと効果的である.

接合技術はセラミックスの応用に欠くことのできない複合化技術であるとともに，こ

の接合技術の向上はセラミックスの適用分野を拡大する効果もあり，従来より常に研究開

発が進められている.

以上のように，セラミックスと金属との接合は，金属がセラミックスの欠点を補い，セ

ラミックスの優れた特性を十分に発揮させることができる.また，セラミックス部品を高

度な装置や機器に使用する場合，単独での使用はごく希であり，最終的には他の材料，特

に金属と組合せることが必要となる.このような観点から，セラミックスと金属の接合技

術はセラミックスを実用化する上で極めて重要な技術であると言える ω.

第2節 セラミックス/金属接合技術の現状

1. 2.1 接合の基本特性

良い接合体としての条件は，それぞれの用途，ニーズlの内容により異なる.しかし，一

般には，セラミックス接合体が具備しべき特性，条件は次の通りである.

(0接合強度が使用上十分な程度に高いこと
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(2)接合部が真空気密性であること

(3)残留応力が小さいこと

(4)使用に耐えるだけの耐熱性，耐食性，その他，使用される環境に耐えるだけ特性を

持つこと

(5)接合操作は比較的な簡単，再現性があること

(6)廉価であること

このような特性を備えた接合構造体の製作に当たって，接合を効果的に行うためには，

第 1 にセラミックスに無理な応力がかからないこと，第 2 にセラミックス~被接合材料(金

属など)あるいは接合を促進させるために使用する介在物とがよくなじむこを，すなわち，

相互にぬれたり，拡散，反応することが必要である ω~ω.

1.残留応カ

接合技術においては，セラミックスに無理な応力がかからないように接合プロセスで生

じる残留応力を減少させることが最も重要である.一般にセラミックスの熱膨張係数は金

属と比較すると著しく小さいため，高温での接合後，冷却過程において接合界面近傍に発

生した熱応力がセラミックス部材内にも残留応力として残り，接合体の継ぎ手の強度を低

下させる.また，弾性率の異なるセラミックス/金属接合部材に外力が作用すると，接合

界面に応カ集中が発生するため，やはり接合強度を低下させる要因となる ω--(11)それ

ゆえ，この接合残留応力の低減に対する工夫こそ，外カによる強度向上に有効である.

Figl' }-1に各種材料の熱膨張係数を示す ω. セラミックスに無理な熱応力がかからない

ように被接合材料を選択ことが必要である.接合の組合せの中でも，セラミックス/金属

接合構造体の熱膨張係数差は，国着温度，材料の弾性係数などにより異なるが，多くの実

験よれば下記の範囲が最適である ω~ω.

-5孟(α')1-aC)xl0
7
三10

ここで， αMは金属の熱膨張係数であり， αcはセラミックスの熱膨張係数である.

また，熱膨張係数の差が大きいものとの組合せは原則的に避けるべきであるが，製品サ

イドからの必要性から接合せざるを得ない場合は，できるだけ残留応力が小さくなるよう

な工夫を取りλJ1，ることが不可欠である.

接合残留応力を見積るためには，有限要素法 (FEM)や境界要素法 (BEM)を用いた数値

解析が有効である川~附.これらの解析により接合残留応力を低減するための部品設計

の最適化が事前検討できる.接合残留応力を低減するための方法としては Tablel・1のよ

うに整理できる.

以上の方法を単独また複数採用すると効果があるω.
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セルロースプラスチック

ナイロン，エボキシ樹脂，ボリエステル，高シリコン鋳鉄

鉛

アノレミニウム

銅，黄銅， リン銅，ステンレススチール

ニッケノレ

白金，軟質ガラス，ジルコニアセラミックス，アルミナセラミックス，

10-5 ー→F ベリリヤセラミックス
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コパール，ニオプ，モリブデン

ムライトセラミックス，タングステン

硬質ガラス，炭化ケイ索セラミックス

窒化ケイ素セラミックス

石英ガラス

Fig.l-1 Thermal expansion coe除 ien包 ofmate巾 h



Table 1-1 RelautioD meth吋 ofres泊uallm錨 inceramic/me飽ljomt

項目 目 的 内 1tf. 
①中聞の熱膨t 張係数材料の介在

熱膨張係数のマッチングAα 
②熱膨張係数の段階的・連続的変化

①低弾性材料の介在
弾性係数のEの調整

②低弾性材と低膨張材・高弾性材の組合せ緩和層

①延性金属の塑性変形の設置
塑性変形による解放

②形状記償合金の擬弾性変形

脆性層クラックによる解放
①金属関化合物中のクフック

②中間セラミックス中のクラック

①両強度低温ろう材の開発
接合温度の低 ATー炉---- 0 

②常温接合接合法
の改良 熱ひずみの局所化 ①局部加熱による接合

接合条件の最適化 ①接合反応物の制御

①部分的接合
接合部の離散化

②接合面へのスリット導入接合部

①接合部形状の最適化設計
応カ集中・引張負荷の回避

②応力集中部形状の設計
且一一

2.溜れ，界面反応，及び界面における物質移動

接合は，一般には，固相一気相系，国相ー液相系および面相一回相系で行われる.しか

し，多くが国相ー液相系で行われる.なぜならば，固相一液相系での接合は，被接合材料

の耐熱性のある範囲で，しかも，可能な限り低温で行えば，セラミックスの変形，寸法務

度の低下が起き難く，また接合温度が低いほど残留応力が小さくなるとともに，使用され

ている材料の特性を変化させることもないからである.

セラミックスと金属の接合において，一般に回相のセラミックスと金属との関に挿入し

た接合用金属を，高温で溶融して界面で濡らしたのち，冷却させて固着する.この濡れ性

の良否こそが接合を左右する.Fig.1-2にセラミックスの溶融金属による濡れモデルを示

す.国相と液体問に作用する 3つの表面張力成分の平衡状態が破れ，国相一気相聞の界面

エネルギー (γsv)が，国相一液相および液栂一気相関の界面エネルギーの和 (γsl+γLJ

より大きくなったとき濡れが生じる.この濡れ現象は国一液界面の接触角 (8)で評価さ

れ，この角度が小さいほど濡れ性が良好であり，完全に腐れの生じる場合の 0角は計測不

能 (ND)の小さな値になる (26)
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γSV 

。::::00 
0

0 < 6 < 1800 。::::1800 

γ
割 ))γs1+γhγ割 =γs1+γb• cos 6 γ割 ))γs1+γb

完全に濡れる 濡れ領域 全く濡れない

l' sv :固体e気体界面のエネルギー

l' sl :国体と気体界面のエネルギー

γlv 国体と気体界面のエネルギー

Fig.1-2 Model ofmolten me凶 wettingon副b.esunace of cera凶 α

1. 2.2各種接合方法とその特徴

セラミックスと金属の接合方法としては， Tablel・Uこ示すように，化学的接合法，機械

的接合法，接着剤接合法，溶融接合法の 4つの方法に大別される.

最も単純なプロセスと低コストの接合は接着剤による方法である (21)この接合は気密

性を関わないセラミックス聞の接合や接合間隙の充填用として有効である.かん合や焼き

ぱめなどの機械的接合法は材質の組合わせに制限がなく，高温強度が保てるなどの理由か

ら自動車エンジン側やガスターピン捌などの小型から大型部品の接合に広範囲に利用

されているが，問題点として，セラミックス側に可能な限り引張応カを避け，圧縮応力が

かかるように接合部設計をする必要がある.一方では，このような問題点の回避として，

優れた除熱機能と接合強度を要する接合法としてメタライズろう接合法側，直接ろう接

合法，あるいは毘相接合法制などの化学的方法が普及している.これらはいずれも接合

材開あるいは接合部に挿入されるインサート材中の構成元素の移動により接合機能を発現

させるもので，カ学的強度，気密性，熱伝導性，導電性などに関して信頼性の高い接合が

できる.また，これらの方法は大型装置による複雑な接合工程を必要とせず，それほどコ

スト高にもならない (32).仰). (剖

典型的な電子用セラミックスであるAINなどを金属接合には，活性金属法やメタライズ

法などが使われているが，インサート層なしでセラミックス (AIN) と金属 (Cu)の強固

5 



緩合方法

Table l-H Jo面白gmethod of eeramic and me句E

化学的後合 メタライズ法--r一高融点金属法

一活性金属法

ー貴金属法

一段厳銀法

ー礎化銅法等

直接ろう接法一「一耐熱接着法

トー活性金属ろう接法

L-Cu-Mnろう綾法

国相緩合法ーァー直後接合法

反応焼結法

摩複圧接法

」ー中間層介在法

後械的緩合一一ボルト締め，かん合，焼きばめ，鋳ぐるみ法等

接着剤接合一一無様系および有機系接着材

溶融接合一一一レーザ法.電子ビーム法等

な接合が実現できる DBC(Direct Bonded Copper)接合法も最も注目されている.接合原

理は Cu-{)系の共晶反応であり， c u側固液共存領域を用い， AINは表面を酸化して Cuと

DBC接合を行う側.(36) 以上がセラミックスノ金属接合技術の現状である.

第 3節接合強度の試験・信顛性評価の現状

接合特性評価の観点からセラミックスと金属旬、化学的接合における研究課題を列挙して

みると，接合の良否を判断する強度試験，熱%カによる接合部の残留応力測定，接合界面

の破壊靭性，破壊エネルギーの測定，構造解析，あるいは接合界面の欠陥検出などがある.

ここでは，強度試験!:強度信頼性評価について述べることにする.

1. 3.1 接合部材の強度試験

セラミックスと金属の接合部の強度特性評価としては，引張試験，曲げ試験，せん断，

ねじり試験などの多くの試験方法がある.しかも，使用されている試験片の形状や試験冶

具類も様々であり，現状では研究者間での絶対値比較は困難であり，最適な接合方法を特

定すること難しい.このような状況下で考慮すべきことは，接合強度の評価目的に適した

強度試験を行う必要があるということであり，この目的は Tablel-mlこ示すように 2つに

大別できる(37)

目的[1 ]に対しては，接合技術の研究開発の初期段階で，何らかの基準となるセラミッ
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クスと金属接合体の強度試験方法が必要である.既に，セラミックス/金属接合試験片に

対する曲げ試験 (jlSR1601--1981，jISR1604--1987)，引張り試験 (jISR1606--1990)が

JlSとして標準化されているー特に， 4点曲げ試験は，試験片作製から試験までの簡便さ

から，セラミックスと金属の接合部の強度試験に最も多く使用されている.なお， ASTM 

では，メタライズしたセラミックスロウ付け試験片の引張り試験法が規格化され (ASTM-

F19)側，気密性検査も同時の可能な形で規定されているが，基礎的な研究では使われて

いない.

目的[II]に対しては，それぞれの接合構造体に応じて異なる試験方法にならざるを得な

い.それは，目的[1 ]の試験方法により得られる測定結果では，製品の強度保証を目的と

した設計基準には，直接的にも間接的にも適用できない。なぜならば，製品と試験片とで

接合残留応力の分布は異なるし，また，製品と同じ方法で試験片を別に作製しても残留応

力も異なり，しかも，試験片のレベルでも，形状，寸法によって残留応カは異なるからで

TabJe l-m Aims and me曲。dsto制 t也estrengtll of ceramiclmetaJ joint 

接合強度の測定目的，観点 強度認験法

-接合強度の相対値比較を行う
-複準化された試験法〈接

I・接合機構の解明のための接 合体の作製条件，諒験体

合強度比較を行う 形状.諒験条件)

-セラミックスを含む接合体の強

E 
度の絶対値を得る -実体の使用環境条件に
(要求強度に対する援会継手檎 則した単体の強度試験法
造としての強度保証)

ある.したがって，標準試験片の強度から製品の実強度を相対的に評価できても，絶対的

に評価することはできないと考えられる.

1. 3. 2 接合強度の信頼性評価

セラミックス単体での曲げ強度も大きくばらつくから，曲げ試験には多くの試験片本

数を必要とし，測定結果はワイプノレ統計解析して統計量として表示される.また，試験片

強度から製品実強度を評価する際には体積効果を考慮する必要がある.なぜならば，セラ

ミックス強度には寸法効果という出現するからである.一般に，セラミックス/金属接合

材の場合，破壊起点はセラミックス/ロウ材界面の極近傍におけるセラミックスであり，

接合残留応力が接合強度に大きく影響する.セラミックス/金属接合材の強度としては，

試験応カ分布と残留応力の重畳応力分布場での潜在欠陥まわりの応力拡大係数により評価

できるので，欠陥のサイズおよび分散状態が強度のばらつきの支配因子になる.それを考

慮できる有効体積によって強度レベルも影響を受けることになる.

実製品の強度評価を目的とする場合，即時破壊強度よりもむしろ破壊靭性，疲労，応力

腐食割れ，クリープ，エロージョン，熱サイクル劣化，セラミックス/金属反応腐食など
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の長期信頼性(耐久性)に関する諸特性が問題となる.強度試験では，即時破壊強度が高

くて破簾起点や破壊経路が接合界面でない接合体の場合でも，実製品では残留応力が効く

ので， SCG (Slow Cnlck Growth)の破壊経路としては，接合界面の極近傍にセラミックス

内部になると考えられる.

第 4節セラミックスの機箆・構造部材への適用普及・拡大における今後の課題

セラミックスと金属の接合技術に関する現在までの研究では，接合部材としての高性能

化，高機能化の要求の緊急性から，接合技術開発を中心とした実用化研究が先行した感が

強い.一方，科学技術に目を向けた基礎的な研究，例えば，セラミックスe金属の化学的

結合における接合界面の役割，組織，構成などに対する多面的な解析研究は，これからと

言っても過言ではない.今後は，この分野の研究の重要度は接合部の強度や信頼性を向上

させて行く上で，益々高まり，その発展に期待するところは大である.

このような流れの観点から，セラミックスと金属の接合技術に関する今後の課題には次

のものが挙げられる.

(1)高温における高接合強度を得る接合法の開発

(2)接合部位の大型化への対応

(3)接合部の応力解析の高精度化と残留応力測定精度の向上

(4)接合部の疲労データ，非破壊検査データの蓄積

(5)接合部の強度評価における標準化

(1)， (2)は高効率エンジンとして注目されている断熱ターボコンパウンドエンジンや

ガスターピンエンジンでのセラミックス化に必要となるもので， (1)では高融点ろうを用

いたろう付け接合や回相接合などが期待され， (2)では残留応力を緩和する接合部の構造

設計が重要となる. (3)では要素分割の最適化，解析に用いる正確な材料物性値の採取，

微少部の非破壊による残留応力の高精度測定が必要となる. (4) は製品の寿命保証をする

上で極めて重要であり，熱履歴や疲労過程における接合部位での微構造変化の確認が要求

さわる.また，接合部の非破壊検査技術の発達は保証試験からの回避手段としても望まれ

る.

電子用セラミックスの代表格である AINを例にとり，構造用セラミックスの応用分野と

違い，接合技術に関する今後の課題を下記のように列挙する.

(1)接合部の高密度・微細化と接合強度の向上

例えば多層基板 PGA(pjnGrjd Array) におけるピン数の増加と共に配線ピッチ~接合面

積はさらに微細化傾向にあり，単位面積当たりの接合強度も上昇させる必要がある.

(2)実機条件のシミュレーション

適用部品の使用環境を模擬した接合体の静的・動的評価，特に界面熱抵抗，耐候性，熱

衝撃，機械・熱疲労などの測定データを蓄積すべきである.

(3)接合強度評価法の確立と標準化

特に電子用セラミックスにおいては，構造用セラミックスほど定量的に相互比較できる

接合強度試験法が確立されていない.

(4)接合部非破壊検査と保証技術
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UT， X線 li2l)， SAM (Scanning Acoustic Microscope)などが試みられているが，微細

化に伴い接合部欠陥の検出感度向上が更に求められる.

(5)量産接合技術の確立

窒化物セラミックス接合はパッチ処理が基本であり，コスト高いの要因となっている.

省カ化，連続化，自動化を目指した生産技術は新たな視点で考える必要がある.

第5節 本研究の目的

上述のように，セラミックス/金属接合に対する技術は，従来から多数の研究が行われ，

接合強度試験方法も標準試験片での評価としては一部には ]IS化もされている.また，破

壊の現象面からの実験的・解析的研究も盛んで行われてきた.しかし，実接合構造部品に

対する接合技術としては，決して接合技術も強度評価も確立したと言えないのが現状であ

る.

一方，セラミックス/金属接合構造体における接合強度の向上と接合信頼性の確保には，

試験片および接合実部品の破壊強度や寿命特性が，形状・寸法や負荷モードなどに依存す

る残留応力やその分布あるいは特殊使用環境条件下での経時的材質変化や力学条件変化な

どの影響についても明らかにしておく必要がある.しかしながら，いずれの点に関しても，

普通性のある定量的解明はほとんどなされていない.また，破壊確率論的強度評価の信頼

性設計への実際的な適用に当たっては，強度のばらつき分布と強度の有効体積依存性を評

価する上で最も基本的なパラメータであるワイプル係数mの推定値，各試験ごとにかなり

異なる値を示すことが多く，材料固有のばらつきパラメータとしての評価方法が確立して

いない現状である.

このような背景から本研究では，セラミックス/金属の接合プロセスで生じる熱残留応

力を考慮し，まず，最初にセラミックス/金属接合試験片における中間層 (Cu)厚さが接合

強度に及ぼす影響，また，接合残留応力も考慮した中間層厚さの最適化に関して，破壊カ

学的観点から検討していく.次いで，セラミックスの基本強度特性左しての疲労破壊も含

めた破壊機構に基づく強摩特性についても究明する.さらには，実際のセラミックス接合

部品としての中性子検出器・真空パノレプ容器・ DBC半導体基板における構造上の残留応力

および接合部位での局部残留応力の分布をFEM解析で明らかにし，破壊力学的観点から

破壊メカニズムを究明し，これらの実部品に対する長期信頼性の破壊寿命や損傷・劣化挙

動について，信頼性工学に基づく確率論的予測方法を明らかにしていく.

以上のような成果を知見をして，セラミックス/金属接合体の試験片と実構造部品に対

して材料選定・構造設計・製造プロセスの最適化を検討し，また，特殊環境における長期

間供用中での接合構成部材の脆化やスワェリング現象が破壊寿命に及ぼす影響などを検討

していく.
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第 2章セラミックス/金属接合部材の評価・解析のための基礎的検討

第 1節緒言

セラミックスは耐熱性や樹磨耗性などに優れた特質を持っている反面，靭性に乏しいと

いう欠点があるが，その低靭性を補う方法として靭性の高い金属との接合が注目されてい

る.セラミックス/金属接合は，通常，中間層を挿入し，高温において国相(拡散)接合

や液相接合のロウ付けなどによって行われるため，接合体には冷却の過程で各材料の熱膨

張係数の相違によって接合残留応カが発生し，接合材の強度に大きな影響を与える(l)-(6) 

接合強度の向上と接合信頼性の確保には，接合残留応力を正確に評価することが重要であ

る.したがって，接合プロセス条件や構造の寸法・形状の観点から，残留応力を減少する

ための最適化設計・製造プロセスを検討する必要がある.

セラミックス/金属接合構造部品に対して材料選定・構造設計・製造プロセスの最適化，

また，特殊環境における長期間供用中での接合構成部材の脆化やスウェリング現象の強度

への影響等を検討していくために，簡便な弾塑性解析手法として，接合構成部材の材料特

性および熱物性の温度依存性を連続的に考慮できる数式化を図り， Visual Basicシステ

ムと汎用 FEMソフト NASTRANとの組合わせによる応力・強度解析システムを開発した.こ

の開発の重要なポイントは汎用 FEMソフト NASTRANでの弾性応力解析機能を活用し，解析

データの中間データ処理およびデータ後処理に Visual Basicシステムを駆使して接合部

材の構造設計・製造プロセスの最適化，あるいは脆化やスウェリング現象による損傷・劣

化挙動の解析に多面的な工夫が行えるようにしていることである.

そこで，本章では，このシステム開発における基本機能として 3次元変形拘束を受け

るセラミックス/金属円筒接合体での接合プロセス冷却過程における熱応力の残留挙動に

対して，クリープ現象も考慮、したき単塑性変形解析を適用した結果， εならびに，中間層 Cu

のクリープ現象による残留応力の緩和挙動に対する検討に適用した結果について報告する.

なお，上述の構成部材の脆化やスウェリング現象による損傷・劣化挙動解析への適用など

については，次章以降の実部品への適用研究にて述べる.

第 2節応力解析方法

2.2.. 1 解析モデルと解析条件

セラミックス/金属接合体としては， 3次元変形拘束の接合構造を考え，紡錘型円筒の

セラミックスに常圧焼結窒化珪素 (Si3N-!) を，内側テーパ付き円筒の金属にオーステナ

イト系ステンレス鋼 (SUS304)を用いた.塑性変形を利用する応力緩和中間層として無酸

素鋼板を両部材関にロウ材左共に挿入し，液相接合を行った.この接合方法としては Tj-

Ag-Cu系活性金属ロウ材を用いた活性金属法を，接合温度 800t-850t，保温 15分，真空
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度の約 1X10-6 Torrの条件下で行った.この活性金属法は各材料の接合界面での化学反

応および金属成分の相互拡散により，高強度な接合ができる (7ト州 反応生成物層と金属

拡散層の厚さは銀ロウ層の厚さより薄くて強度が高いためヲ銀ロウ層に含めるこt:t:した.

窒化ケイ泰l::ロウ材との接合界面では 2つの反応生成物層が約 3μmにわたって生成し，

高強度の接合が起ることが分かつている.このうちでセラミックスに近い側の層(第 I層)

は窒化チタンが主成分であり，ロウ材に近い侭iの層(第E層)は窒化チタンとチタンミリ

サイドの共存する系となっている.ロウ材l::金属l-:の接合界面は金属l-:ロウ材成分が相互

に拡散し高強度で接合しており，これは一般的な金属同士のロウ材付けと同じ接合機構と

なっている. したがって，接合体の解析モデルは窒化珪素 (Si3~4) ，銅 (CU)t ステンレ

ス鋼 (SじS:304) ~銀ロウ (Ag-brazing) の 4 種類の材料から構成されていることになる.

また，円筒構造接合体(以降，単に接合体左記す)の対称性を考慮し，接合体の 1/2を軸

対称モデ‘ルどした.接合体の構造ど解析モデ‘ルを Fig.2-1に示す.境界条件は対称性を考

慮し，線 A-B部に上下対称条件を付け，それ以外では自由変形をした.なお，ロウ材の

厚さは 50lLmとした.

Sじs:羽04

SじS304

中間層Cu

Cu 
Sb~.( 

Fig.2-J 晶画tingstructu.re and analysis modeJ 

解析モデルの要素分割に対しては応力が集中する接合界面左端部近傍を細分割，その他

の領域は粗分割2ごした.解析温度条件はロウ材の溶融温度 (780t)から室温まで (20'C)

の冷却温度範囲である.ロウ材の機械特性(ヤング率 E，0.2%耐力 σ(.1，2' 引張り強さ σb) 

の実験データ(10) は Fjg.2-2に示すようになる.熱活性化過程に基づく理論式を用い，各

特性の温度依存性を 2つの実験データの問で直線近似した.ロウ材の機械特性としての材

料定数E， σ0.2，σbは，次式のように推定できる.

日付与G-:J}

…ω イ与(~-討)
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(2-1) 

(2-2) 



ャ σh.R仰(引÷司j (2-3) 

ここで，EIl 9 U tJ. 2. Il， σh. Il I'"t室温の材料定数であり， 8は気体定数である.いずれも Q

は活性化エネルギーであり，変形機構の違いにより各 Q値が異なってくる.もし，全温

度域において全く同一機構により変形が発生すれば，活性化エネルギー値は一定値になる.

しかし，室温から溶融温度までの全温度範囲において活性化エネルギー値が一定とするこ

~は実際にはあり得ない.それゆえ，ある温度範囲だけ一定を示す場合は.ある 1 つの機

構が変形に支配的な役割を果たし，その温度域での活性化エネルギーはその変形機構とし

ての活性化エネルギーとなる.この概念、に基づき，室温か‘ら溶融温度までを 3温度域に分

けてロウ材iこ対して変形の活性化エネルギー値を 3つの定数で近似した.なお，溶融温度

の際には，機械特性を持っていないため，ゼロを仮定した.ロウ材の機械特性としてのヤ

ング率 E，O. 20/0耐力 συ と引張強さ UJ，の温度依存性は Fig.2-2'こ示すようになる.

室温における各材料物性値を Table2-I ，こ示し，温度依存性のある Cu，S L'S:~04 の物性

値は Fjg.2-3に示すようになる.ポアソン比e:窒化珪素 (Sj:3J¥t) の物性値は温度依存性

が極めて小さいので，一定 2ごした.窒化珪素 (Si =iX~) は弾性体とし，錫 (Cu) をステン

レス鋼 (SUS:304) 左ロウ材は弾塑性体として取り扱い9 それらの応力・ひずみ関係、は線形

ひずみ硬化則に基づく 2直線による近似式を行い，降伏条件としてはミーゼス降伏条件を

用いた.

2. 2.2塑性変形による弾塑性解析方法

本研究での弾塑性解析法は，第 1ステップとして XASTRASにより弾性解析を行い，全要

素の応力を相当応力(ミーゼス応力)として求め，降伏応力を越えている領緩内の要素を

明らかにした.第 2ステップとして，それらの要素に限定した弾塑性解析を考え，見かけ
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Table 2-1 

Si3N. 。団 SUS304 Ag-防aZlOg

YωEg's w凶 ulus(<Pa) 320 110 196.5 99.07 

向調S筑)0's rati。 0.28 o.~悶 0.3 0.33 

Them凶 exp釦司onα活仔~ (x 10-6iC) 3.2 17.12 17.5 3.2 

Yield狩-ess(MPa) 57 260 21923 

Ter活iles廿臼理由 (MPa) 692.6 245 575 230.17 
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上のヤング率に基づく弾性解析を行うという手順で解析を進めていく.

相当応力一相当ひずみ線図としては， Fig.2-4に示すようになる.ここで，相当応力 σ

相当ひずみ ε縦弾性係数(ヤング率)Eの間には

σ=E.ε (2-4) 

の関係がある(フック法則).そこで，弾塑性解析では，各材料の降伏点を越えている相

当応力 σを持つ各要素iこ対して，以下のような概念に基づき弾塑性変形挙動についての近

似計算を行う.

物体に外部から荷重が作用すれば，物体は変形による仕事を受ける.そこで，解析の第

1ステップとして弾性解析を行しらその変形が弾性変形内にあるとし，この仕事を弾性ひ

ずみエネルギーとして弾性体に貯えられると考え.全要素に対してこの弾性ひずみエネル



ギーを， Fig.2-4における弾性計算域 (S+S1) として求め，弾塑性計算領域に囲まれない

領域のひずみエネルギー SJが全て塑性変形に消費されると仮定して，あと等しい塑性ひ

ずみエネルギーらを弾塑性計算領域に求める.弾塑性解析では，この図での応力引が

降伏点を越えた各要素内に生じると仮定する.

そこで，弾塑性解析における応力分布を求めるために，降伏点以上の相当応力を持つ全

要素に対して式 (2-5)， (2-6)から直線の傾き兵'を求め，見かけ上のヤング率(修正後

ヤング率という)とした.

IH句 E-H_2 
rT = 一一・一一一一一打
V 伊 VE勺・ E ~y 

κイマゥ)

(2-5) 

(2-6) 

ここで (Tiは要素 iの弾性相当応力，Eは縦弾性係数(ヤング率)， Hはひずみ硬化係数

である.

次いで，降伏点以上の相当応力を持つ全要素に対して，縦弾性係数 Eから見掛上のヤ

ング率 Eγ に置き換えて再度弾性解析を行うことにより，弾塑性挙動を近似した弾塑性解

析とした.なお，この置き換え修正解析における応力再配分による誤差修正はこの修正解

析の繰り返しにより，最大の相対誤差を 0.01以下に押さえた.

熱残留応カの弾塑性解析では，ロウ材の塑性変形抵抗が残留応力に対して影響を及ぼし

始める温度から室温までの冷却過程で熱弾塑性解析を行う.材料の物性値の温度依存性と

応力・ひずみ関係の温度依存性を考慮し，応力発生の上限温度から室温までの温度範囲を

数段階に分け，前段階の残留熱応力との重畳応カでの弾塑性解析を行いながら，一段階ず

つを進めて行くことにより，最終熱残留応力を求める.

2. 2.3ク9ープも考慮した残留応力解析

接合冷却過程における中間層 Cuの弾塑性変形のみならずクリープ変形挙動についても

考慮、した残留応カ解析を行うことにする.

クリープ変形過程におけるひずみんあるいはひずみ速度 dccゆと時間 tの関係につ

いては，数多くの表示式がある.それらの関係を組合せた数多くのひずみんと時間 tの

関係式のーっとして

εc戸ε。+εl+ε2-ε0+β.tn + k. t (2-7) 

がよく用いられる ll)右辺第 1項んは時間に依存しない瞬間ひずみ E0'第 2項sts は

遷移クリープによるひずみ E 1 ，第 3項 kt は定常クリープによるひずみ E 2である.

(2-7)式を時間で微分することにより

θεc/δ1I =β.n.tn
-
J +k (2-8) 

であるが n は1より小さい正数であるから tが小さい初期については，右辺の第 1

17 



項が支配的となり，時間の経過と共にひずみ速度が漸減する遷移状態、の第 1期クリープを

表す. t が大きくなると，第 2項が支配的となり，ひずみ速度は一定値に近づき，定常

状態の第 2期クリーフーを表す.式 (2-7)，式 (2-8)において，P， k は，一般に，温

度および応力に依存すると考えられている.なお n は材料定数である.

遷移クリープ速度 δ&1/みと定常クリープ δ&2/δtの関係が次式のように導出されてい
る.れまに 0:分

(θε1/θ1)' (θε'2/θ1)-1，'1' == B . 1，，-1 (2・9)

ここで，D， 1/1'および Bが材料定数として与えられる.定常クリープ速度 d&z/みが

わかると，時間 t における遷移ひずみ速度 θcJみを近似的iこ求めるこ Eができる.通

常の金属材料では n ごO.03~1 ， 1.メ['こO.3~0. 6，. Bご2~δ である.純 Cu の場合 0=0.33，

Iメr=0.36であり ，B は2とした(11).0+)

定常クリープ速度 kの応力・温度依存性は

k == Ae却(-Q/RT)・σd (低応力域) (2-10) 

k == A'e却 (Q/RT).e却 (D.σ) (高応力) (2-11) 

で与えられる.ここで uは一定に保たれる応力であり ，A， d， A~ 0， qは応力に依存

せず，温度のみに依存する材料定数である.銅の場合には，式 (2-10)，式 (2-11)は一

つの応力関数式で表れ

k弓4"(sinh a (f) sJご φ/冗σノ (2-12)

で与えられる.ここで，Aてaとaは一定温度では定数である 15)

式 (2-7)， (2-8) ， (2-9)， (2-12)から，クリープ特性曲線の式左して，式(2-13)が

得られる.

Ec二 E0 + B. k 1/1"・tnj n + k . t = lJf(φ (T， (f) ， t) (2-13) 

そこで，残留応力に及ぼすクリープ現象の影響については以下のように解析的に検討する.

前述したように XASTRA河による弾塑性解折を行い，相当応力 σゆとひずみ EiO を求め

σ 
σlp 

σie 

一通帳
E iO E ic E 

Fig. 2-5 Creep an剖ysisme曲。d
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ると， Fig.2-5に示すようになる.そこで.その応力と温度を一定にして，式 (2-1:3)に

よりクリーブ変形を推定すると，時間 tでのひずみは εになる.この t時間の問にお

する錫のクリープにより，見掛上のヤング率t乙c は

EiC σi p / E i c (2-} ~l) 

のようになる.そこで，そのヤング率を元のヤング率に置き換えて， ~ASTRAÀ ，こより解析

を再度行い，時間 tでの接合体の残留応力状態を明らかにする.

熱残留応力解析プログラムのフローチャートを Fig.2-6に示す.

第 3節解析結果および考察

セラミックスの破嬢は部材内に無数に存在する潜在欠陥の一つが起点、となる.接合冷却

過程において生じる残留応力が生じた場合，各潜在欠陥には多軸応力が作用することにな

るため，モード IとモードHの混合モード破援を考慮する必要がある.等価垂直応力 oeqは

混合モード下の破壊のクライテリオンから導出できる.すなわち，同一進展量での直進き

裂に対するひずみエネルギー解放率は一定 (Gクライテリオン)であることから，次式が

成り立つ.

(kf+K;)m=KL (2-15) 

ここで，K}Cはモード 1の破壊靭性値 K]J Knはモード 1. nの応力拡大係数であ

る.そこで，円板き裂に対する応力拡大係数を用いて整理すると，等価垂直応力 σeq は

次式のようになる.

σ~ =.fσ2+ 4 、・r2= K1C j(2Jc/1r} 
-"I ~ (2-V)L (2-16) 

ここで oは円板き裂表面に垂直な応力 rはき裂に平行なせん断応力である (6). (7) 

Inωrface 

Fig.2-7 Magnified diagram面白efield of stn渇sconcentration 
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そこで，本解析においては，全潜在欠陥に対して等価な円抜き裂を仮定し，軸方向の垂

直応力 0(:.せん断応力 zを用いて等価垂直応力 g叫に変換し，残留応力を評価することに

する.ここでのモデルにおける破壊のクリテイカルポイントは接合面端部の丸印領媛であ

るので，この部位について評価することになる.そこで，接合面からの距厳として， Fig.2-7

のように窒化ケイ素ど銀ロウの接合面から対称軸方向にとり，その方向の応力分布を

Fig.2-8に示す.接合界面から離れる左共に残留応力は減少する傾向にある.各残留応力

は接合界面よりわずかにセラミックス内部の位置で最も高い値となり，この部分が接合界

面極近傍にある破壊のクリテイカルな部分で，接合体の強度に大きな影響を及ぼす.

2. 3. 1ロウ材の凝固過程における熱応力発生の上限温度

ロウ材の溶融温度は約 780''Cであり，この温度から室温 (20'C) まで冷却される場合に

ついて，前述と同様に汎用有限要素法ソフト'lASTRANにより弾塑性解析を行った.なお，

接合冷却過程での温度変化は十分緩やかなので，非定常温度分布の影響はなし.

弾塑性解析結果から，残留応力と冷却温度の関係を求めると， Fjg.2-9に示すようにな

る.接合体は接合温度から温度が下がると共にロウ材が液相から軟質態・国相に変って行

く.始めのうちはロウ材の塑性流動応力は極めて小さいので，セラミックス・金属いずれ

も自由に熱変形し，熱膨張差による応力は生じない.しかし，冷却が進むに連れて，ロウ

材の塑性変形抵抗が増大して行き，熱膨張係数の異なるセラミックスと金属が接合界面で

お互いに熱変形を拘束しあうようになると，接合熱、応力を発生する.解析結果によると，

5S0'tまでの熱応力は室温までの残留応力の 1%を占めるため，残留応力に対してロウ材の

塑性変形抵抗の影響が現実に出現し始める温度は，ほぽ S50tであるこ左が明らかにな

った.

2. 3.2クリープ現象に起因する残留応力の挙動

21 
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残留応力に及ぼす接合冷却速度の影響の基礎的検討として，冷却過程での 10段階の温

度において温度を一定に保持する時間を変えて，クリープ変形進行に伴う接合熱応力の挙

動について以下のように検討した.

銀ロウは Ag-Cu合金であり，純金属鋼や純金属銀に比べてクリーブ速度が極めて小さい

ため，ほとんどクリープ発生しないと考え無視した.今回は中間層の銅のみクリープを考

し，各段階でのクリーブ時間を 1時間 ・10時間 ・100時間の 3種類として解析を行っ

た.接合冷却過程における銅のクリープ変形挙動に伴う銅の塑性流動応力の挙動について

Cuのクリープ現象による相当残留応力 σe相当ひずみ εの関係、として着目してみると，

Fig.2-10のようになることが解析的に明らかになった.この応力一ひずみ関係はクリー

プ試験から得られた典型的な応力一ひずみ曲線とよく一致している.側 、{却}

16 
.B 

内占園 14 ー守田lOO't/hr

---;;. 12 ー← 10't/hr

ι宮 10 
-6- l't~ íhr 

b 

1g 2 
8 

6 

E.喜雪
A 

4 

ζロコ 2 

。
。0.05 0.1 0.15 0. 2~ 0.25 

Equivalent strain f 

Fig.2・10Relation befween Cu Mises stress and strain witb various cooling rates 

22 



この曲線の初期領域は容易すべり域と呼ばれ.転位が 1つのすべり面上で動くためであ

り，その際，転位は次第にたい積しジョグ形成が起るが，結晶表面にすべり帯は現れず，

塑性流動応力はわずかに上昇する程度である.クリーブコひずをみの増.大c!::共に A点、に至るC!::，

かなり急に硬化が起り，違ったすべり面からの転位の交差が起り，すべりの生じない転位

“不動転位" が形成される. B点、に近づくにつれて，熱揺動c!::負荷応力の作用が加わっ

て転位がこれらの障害を越えるようになる.この段階で熱的に活性化された交差すべりが

まじまる.これらは転位が交差し(ジョグを形成しながら)，そしてジョグが転位と一緒

に動くとしづ変形機構である.

以上のように，本研究での接合冷却過程でのクリープ解析モデルに基づく結果は，一般

的にクリーブ変形機嫌を説明できる銅のクリープ変形抵抗応力の挙動と一致し，本解析法

の妥当性を明らかにできた考えられる.そこで，接合7:ロセスでの冷却速度条件がセラミ

ックスの接合残留応力に及ぼす影響について以下に検討する.

温度と時間の関数で与えられる冷却速度条件を考慮して，中間層銅およびセラミック

スの両部材中に残留していく応力の挙動究明には，時間と温度の影響を同時に考慮できる

次式の7ーソンミヲーハη7メータ Pを用いて整理する.

P = (T +273) X (c 十 log t ) 

ここでt Tは温度 (t) であり t は各温度での保持時間 (hr)

数である.

Cuの相当残留応力 Oj百四と7ーかげ-/¥'"7メータ Pの関係としては Fig.2-11 ，こ示すようにな

(2-17) 

は材料定C であり，

σMisn -σMlses，mn . exp~ (p/PMOr} (2-18) 

のように表される.ここで oMjs.es.a'U は oK (-2 7 3 't) における Cuの残留i-γx応力

値で， σllises.a u  =59. 8W>a であり t ~卸 =2200MPa， a =1. 1 3である.また，この Cuのク

リ ープ現象に依存するセラミックス Si)N-lの残留応力 σs と 7-'jンミ 7-'\~ 7 j.-~ Pの関係として
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I'"t Fig. 2-12に示す』

σ = σ R，mn仰い!'/PRO)つ (2-19) 

のように表される.ここで， σll.aEUは oK (-2 7 3 t)における Si 3'''4の残留応力値で，

g尻町 =216.56MPaであり ，PJlO =20000MPa，β=3である.

式(2-18)，式(2-19)で表される残留応力 lT6 と7-')ンミ7ーハo 7/-~ Pの関係式を用いること

により，如何なる冷却過程に対しでも.セラミックスのみならず中間層銅に生じていく残

留応力挙動を推測できる.

Fig.2-13に 1'C/ h r ， 20'C/hr， 200'C/hr冷却速度での残留応力の挙動を示す.約 400'C

以上の温度域では，冷却速度が遅いほど，残留応力は明らかに減少しているが， 400'(;以

下の温度域での残留応力挙動はいずれも，冷却速度の差による影響はない. 400<'Cまでの

残留応力の差が最終的な残留応力の差になっていることが明らかに認められる.また， ク
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リープ現象の考慮の有無にかかわらず，溶融温度から約 550tまでは残留応力を発生しな

いことがわかる.これは，クリープが 400t---550~Cの温度域でしか，冷却速度に依存す

る応力緩和に関与しないことを示唆していると考えられる.

以上のことは，冷却速度の制御の最適化による残留応カの低減が 400t以上の温度で行

なって初めて効果があるであろうということを示唆している.

第 4節結言

Visual Basic システム~汎用 FEM ソフト NASTRAN との組合わせによる応力・強度解析

システムを開発し，銅 (Cu) を中間層とした SiJl~-tと SUS304 の紡錘型円筒接合体におけ

る残留応力を明らかにするために，接合冷却過程での熱残留応力挙動および熱残留応力へ

のクリープ現象の影響に対する弾塑性解析への適用を行った.その適用により，得られた

主な結果は下記の通りである.

(1) 400't以上の温度域では，熱残留応力は中間層銅のクリープ現象により緩和される

が，約 5501.'(;以上の温度域では銀ロワの塑性流動による変形吸収の方が残留応力の緩和に

大きく影響するので，クリープ現象による効果は極めて小さい.また， 400'C以下の低温

域ではクリープ現象による熱応力緩和はほとんどなく，無視できる.

(2) ロウ材に変形強度が明瞭に出始める 550('Cから 400tCの温度域で，冷却速度の影響

によるセラミックス残留応力の低減が明瞭に認められる.したがって，冷却速度の制御の

最適化によるセラミックス残留応カの低減は約 550tCから 400tの温度で行なって初めて

効果がある.

(3) 冷却速度によるセラミックス残留応カの低減は約 550"Cから 400't~の温度域での冷

却速度による中間層銅のクリープ現象よって完全に支配される.

(4) セラミックス/金属接合体における構成部材の材料特性および熱物性の温度依存性

を数式モデ、ノレ化し，中間層銅の弾塑性変形のみならずクリープ現象を考慮した接合冷却過

程でのセラミックスおよび中間層銅における熱残留応カ挙動を検討するのに有益な情報が

簡便な手法で得られた.

(5) この解析システムはセラミックス/金属接合体の構造設計・製造プロセスの最適化，

あるいは脆化やスウェリング現象による損傷・劣化挙動の究明への適用が期待できる.
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第 3章セラミックス/金属接合試験片に対する最適中間層厚さについての検討

第 1節緒言

セラミックスは耐熱性や耐磨耗性などに優れた特質を持っている反面，靭性に乏しいと

いう欠点があり，重要な機械構造・部品への適用・拡大に不安の残るのが現状である.そ

れゆえ，その低靭性を補う方法として靭性の高い金属との接合を活かした機械構造・部品

へのセラミックス適用が安全性・信頼性の観点から期待されている.

セラミックスと金属の接合では，高温状態から室温まで冷却する過程での温度変化にと

もなって，両材料の熱膨張係数の違いからセラミックスと金属の聞に大きな膨張差を生じ，

セラミックス側の界面近傍に局所的な引張熱応力が発生し，残留応力として残ることにな

る.この残留応力はセラミックスの経時的な強度低下や遅れ破壊の要因となり，接合部材

の強度信頼性に大きな影響を及ぼす(J).ω.そこで，この残留応力を緩和するために，通

常，セラミックスと金属の問に銅のような軟質金属を中間層として挿入し，残留応力の低

減が図られる.

接合強度には，中間層厚さの影響が残留応力の低減としての働きだけでなく，セラミッ

クス接合部材に作用する外力に対して塑性変形による応力緩和としての働きもあることが

重要である.また，接合強度には，接合面仕上げ状態が，模効果等の面から，影響するこ

とも考慮すべきである.このように接合部には接合強度を左右する重要な因子が含まれて

おり，この接合強度についての基礎的研究は，接合構造部品に対する安全性設計基準を考

えていく上で極めて重要である.

本章ではセラミックス/金属接合材の中間層厚さに注目し，接合試験片モデルに対する

3次元弾塑性有限要素解析により，セラミックス界面近傍に生じる残留応カ分布を求めた.

その残留応カが生じている試験片モデルに対して，さらに，曲げ試験負荷応力を重畳させ

る解析によって，再配分する残留応力分布(以下では単に重畳応力と記す.)を求めた.

その重畳応力分布における最大応力値に基づき，最適中間層厚さについて検討した.また，

最適中間層厚さのみならず，接合面仕上げおよび仕上げ方向の影響も含めて，種々の条件

の接合試験片を作製し， 4点曲げ試験を行って実験的に確証した.

第 2節供試材

供試材は無酸素銅 (Cu)を中間層とした常圧焼結窒化ケイ素 (s-Si3N4) とオーステナ

イト系ステンレス鋼 (SUS:304)の接合材である.これは，接合ロウ材2ごして SUS:304/Cu界

面にB-Ag-8(Ag: 59.6， Clに40.4 [a tm%] )を，Si3N4/Cu界面に Ti-Ag-{:u系(Ag:67.8>>Cu:30.6， 

Ti: 1. 6 [atm%J) を用いた活性金属法で接合している.両ロウ材厚さは 10μmである.接

合試験片の寸法形状を Fig.3-1に示す.試験片には単一接合試験片 (TPA試験片)と，

複数切出し試験片 (TPB試験片)の 2系統を用いた.
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TP A試験片はそれぞれの材料を 3.5x4. 5酬の断面形状で接合した後， Fi g. 3-]のよう に

加工されたものである.一方， TP B試験片は断面形状 5XIO剛で接合した後，試験片と

して 2本切出したものである.それぞれ試験片の接合条件を Table3-1に示す.

また，接合試験片はさらに中間層厚さ，接合研削面粗さおよび研削方向についてそれぞ

れ条件を変えたものを作製した.それらを Table3-IIに示す.ここで，研削方向。むは試

験片幅4mm方向に対して平行に研削加工されたものである.

第 3節解析 ・試験方法

3.3. 1解析方法

接合冷却過程での高温域(850---550t)では，ロウ材の塑性流動抵抗が低いので，セ

ラミックスと金属は自由に熱収縮変形して残留応力がほとんど生じず無視できる.しかし，

冷却が進み~ 550'C以下になってくると，ロウ材も変形低抗が上昇し始め，セラミックス

と金属の然変形を拘束し残留応力が発生する.そこで，本解析ではロウ材を含めた Cu中

間層の変形強度が，セラミックスと金属の熱変形拘束に明瞭に影響し始める温度 (δ50t)

から常温 (20t) までの冷却過程に対して，接合残留応力の解析を行ったω.すなわち，

降伏応力，熱膨張係数，ヤング率およびひずみ硬化係数等の温度依存性ω~ωを考慮する

ため 550't→20
0
Cまでを 5段階に分け，段階毎に前段階の残留応力とその段階での熱応力

との重ね合せ応力に対して弾塑性解析を順次行った.また，曲げ試験での負荷上昇過程に

おける接合残留応力の再配分も含めた応力挙動についても解析した.この解析手法ゆとし

ては，試験負荷による曲げ応力分布と接合残留応力分布を重ね合せて，再度，弾塑性解析

を行う方法を取った.

解析には汎用構造解析プログラム (NASTRAN) とVisualsasicで独自に開発した弾塑性
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TabIe 3 -n. Thickne槌 ofinterlayer and grinding finish of joint surface in cerami飽.

Thickness of 

Specimen type interlayer 

(戸n)

A 50 

A， B 100 

B 200 

A， B 200 

A， B 200 

A， B 200 

B 200 

A 200 

A， B :l00 

SUS304 

Grinding 
Grinding whe-el 

direction 

#600 0' 

#600 0
0 

#140 OU 

#600 0" 

#600 90;> 

#1000 0' 

#l500 
。仁

FL OV 
(Fu 11 Lapp i ng) 

#600 。コ

Si3N4 

SUS304 Cu Si3N4 

〉

Y~ 

Detail of interface region by 2 -dimensiona1 display 

Fig.3-2 3-dim佃sionaJanaJysis model of cer~!UDic/met討 jo泊t

変換ソフト (NASTRANによる弾性解析より各素材の塑性変形領域を見いだし，各素材物性

の温度依存性を考慮した値に変換するプログラム)との組合せにより 3次元弾塑性解析

手法を行った.解析モデルの形状・寸法はFig.3-}に示す接合試験片の 1/2幅 3次元モデ

ルとした.解析中間層厚さは O.05， O.し O.2， O. ;~) O. 5， O. 8剛の 6種類である.要素
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分割例を Fig.3・2に示す.ここで，解析された応力成分は節点に隣接する-各要素の平均値

をその節点に割り付けている.しかし，特異点(接合界面と自由縁の交点，すなわちx=o，
y=O)の極近傍(特異点、の影響が最も現れる接合界面から 1節点分の距離)で特異応力場

の特性を正しく表すこ左ができない.そのため軸方向仕方向)の応力は特異点、の影響を

受けない十分に厳れた位置に発生する最大応力で議論する.そこで，応力の集中する接合

界面近傍の最小要素寸法を 11.5/L mに細分割した.解析は 8節点ソリッド要素を用し¥Cu

中間層厚さにより要素数 3456---..，3600，接点数 6480---..，6120~ごした.なお，銀ロウ層は 10μ

m以下と非常に薄く，塑性拘束が大きいのため Cu中間層に含めて解析を行った.

3.3.2曲げ強度試

試験機はねじ式万能試験機を用い， JIS R 1624 rファインセラミックス接合の曲げ強さ

試験方法j に準拠した 4点、曲げ試験治具(下スパン 3Omm，上スバン 10sDs)にて試験を行

った.試験環境は室温，大気中2ごした.試験条件は変位速度 O.5mm/min ~ごした.試験デー

タは荷重およびクロスヘッド変位の出力をデジタルひずみアンプ内に取

り込んだ後，コンビュータに保存し解析に用いた.

第 4節解析・実験結果および考察

3.4. 1 中間層厚さ と等価残留応力分布

後述する等価垂直応力に変換した x方向の等価残留応力 σ叫 (1as) (以下，残留応力左記

す)分布の一例を Fjg~3-3 に示す.接合残留応力解析では，接合試験片における接合界面

hc-u 二 0.05mm

棚圃III1Uhl~'1生it~，_J~J J曹.
副 圃鵬附114-H3砕い i咽

SUS304 Cu' Si31刊

σ勾慣例 (九1"Pa)

81.23 

66.0 

55.8 

50. 11 

40.61 

~~O. 

20.31 

10. 15 

Figふ，3.Distribuoon 01 eq凶val~nt residuaJ s釘~~ against longitud踊aI

directioo 00 surface of ceramic side. (1nterlayer thicknωS oIO.OSmm) 
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σ吋=

近傍での τ町が顕著に生じるため，多軸応力状態での垂直応力 ox eせん断応力 τqを

σ2+J  
:r . (2-vY 'XY 

のような等価垂直応力 o刊に変換して強度評価パラメータとして用いるこ 2ごにする.なお，
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以下で議論される応力は全て等価垂直応力の x方向成分 (σ 句.1)であり，以下では xを

省略して表す.

Fig.3-4は各中間層厚さに対する等価残留応力 σ伺伽Jの分布を示す.Fig.3-4 (a)はセ

ラミックス側界面から長手方向応カ分布を， Fig.3-4 (b) は (a) の最大残留応カ σ eq(RB.7)~

となる位置での板厚方向応カ分布を示す.中間層厚さが薄くなるほど最大残留応力は界面

から離れる傾向にある.最大残留応力値は中間層が増加するとともに低下し， O.2mm付近

を最低値として再び増加する傾向を示した.一方，板幅方向の残留応力分布は端部で最大

値を示した.

3.4.2 4点曲げでの荷重一変位曲線左中間層厚さ依存性

内スパン荷重点に強制変位を与え，接合残留応カおよび 4点曲げ負荷での残留応力再

配分を考慮した弾塑性解析したときの外スパン支点、の荷重との関係から荷重一変位曲線を

求めた. Fig. :3-5に各中間層厚さに対する荷重一変位曲線を示す.荷重一変位の関係は線

形域を経て非隷形を呈する.また，非線形域では中間層厚さが大きくなるとともに変位に

対する荷重増分に明瞭な減少傾向がある.さらに， Fig. ;3-6に線形域での傾き(曲げ剛性:

E I)および非線形関係への遷移点変位 Urをそれぞれ中間層厚さに対してプロットした.

その曲げ同!性は中間層厚さ 0.2酬が最も小さいことがわかる.また線形域と非線形域の遷

移点変位 Urは中間層厚さ O.2mmで線形域が最も長く，それ以上の厚さでは短くなる傾向

を示す.以上のことは，接合材曲げ強度特性に鏑中間層の変形挙動が大きな影響を有する

ことを明瞭に示唆している.
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(a) Load behavior incJuded linear and Don-Jinear ~ion 
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3.4.3残留応力再配分を考怠した重畳応力

そこで， 4点曲げ負荷による残留応力の再配分を解析するにあたり，いずれの中間層厚

さの場合も変形が線形域内になるように， 20N (公称応力 17MPa) を基準荷重とし

た.解析では， Fig.3-5から基準荷重 20Nに対応する強制変位l4を求め，入カ条件として

最適中間層厚さ tの影響について検討した.
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Fig.3-7は各中間層厚さ tに対する重畳応力σ何 ωの分布を示す.Fig.3-7 (a)はセラミ

ックス側界面から長手方向応力分布を， Fig. :3-7 (b) はい〉の最大重畳応力 c 叫(~)au となる

位置での板厚方向応力分布を示す.中間層厚さが薄くなるほど最大重畳応力は界面から離

れる傾向にある.最大重畳応力は初期の残留応力分布 (Fig.3-4 (a)) と異なり中間層が増

加するとともに低下する傾向を示した.引張側表面で最大値を示すこの最大重畳応力は板

厚方向に向かって o.15脚程度まで急峻に低下したのち，緩やかな勾配で低下する傾向が

ある.
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Fig.3-8は中間層厚さに対する最大残留応カおよび最大重畳応力の両関係を示す.残留

応力は中間層厚さ O.2mmで最小値であるが，残留応力再配分を考慮した重畳応カでは一端

O.2mmで極小値となったのち， O.Brnmで最小値を示す.一方， Fig.3-9は Fig.3-7(a)の各

中間層厚さにおける最大重畳応力発生位置の板幅方向に対する σ叫分布を示す.最大重畳

応力発生位置は中間層厚さ 0.2mm以下において試験片引張面端部(座標値[xlσ吋仰r}ez，0， 

oJおよび[x1σ吋 (Sp).u' 0， 4J )であるのに対し， O.3mm以上では引張面中央(座標値[xl

c何 ω'.au' 0， 2] )となっている.したがって，中間層厚さ 0.2nnn---O.3mmの間で板橋方

120 
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向の応力分布状態が遷移するため，中間層厚さの薄い領域では試験片端部近傍の潜在欠陥

から破壊し，中間層厚さの厚い領域では試験片中央近傍の:潜在欠陥から破壊すると推察さ

れる.このような破壊起点の相違は後述する曲げ試験より得られた破面観察結果とよく対

応している.

3.4.4破壊形愈の分類

破面観察の結果，破壊形態は次の 3種類に分類できるの.∞.

IC :き裂がセラミックス側界面近傍のセラミックス内から発生し，セラミックス中を界

面に平行に進展する破壊形態.CC :き裂は界面から離れたセラミックスから発生し，セ

ラミックス中を進展する破壊形態. 1M :き裂が金属側界面から発生し，金属側界面を進

展する破壊形態. IC型破壊は従来の研究でも報告されているように，接合体を曲げ試験

した場合の典型的な破壊形態である.本研究における全ての中間層厚さにおいて認められ

た.cc型破壊は中間層厚さが薄いほど，発生確率が高くなった.また， 1M型破壊は接合

不良によるものである.

3.4.5曲げ強度を接合条件の関係

4点曲げ試験結果から中間層厚さと強度の関係を Fig.3--10lこ示す.本実験での中間層

厚さの範囲では，平均値とぱらつき幅から判断すると，接合強度は中間層厚さ O.2mmで極

大値を示し， Fig.3-8の傾向と一致すると言える.破壊形態に注目して強度の様子を観察

すると，中間層厚さが薄くなると，破壊形態が多様化し，その強度レベノレも著しく低下す

ることが認められる.IC型破壊形態以外の破壊形態での強度は著しく低下してくる.

接合強度を TPA， sの系統別に比較すると，試験片 TPAは試験片 TPsに比べて，全て

の中間層厚さにおいても平均的に強度が高いことがわかる.また，両系統材に対する曲げ

試験前のセラミックス側接合界面近傍の染色探傷検査により試験片 TPBに微細な表面貫

通き裂が観察された.これは切り出し加工時に発生したものであり， Fig.3-10に見られ

る低強度レベルデータの出現要因になり，ぱらつきを増大させていると考えられる.

次に，中間層厚さ O.2mmの接合試験片が 1C型破壊した場合に限定して，接合面仕上げ

と強度の関係を Fig.3-11に示す.各系統の試験片とも，それぞれ表面仕上げ粗さが変

化しても強度にはほとんど影響のないことがわかる.また，接合面研削方向が引張面に対

して横方向。のの結果と縦方向 90()の結果を比較すると試験片の系統によって多少の増減

が認められるが，明確な傾向はない.曲げ強度に関しては，接合面仕上げを変えてのロウ

材のアンカー効果による接合強度の増大は認められないことを明らかにできた.したがっ

て，接合試験片での強度モデル解析においてセラミックス接合界面の表面粗さを考慮する

必要がないことが実験的に明らかにできた.また，微細な表面貫通き裂を生じている試験

片 TPBが試験片 TPAに比べて，全ての表面仕上げにおいても明瞭に低強度レベルにあり，

極度に低強度レベルのデータの出現に対しては，接合試験片での強度モデル解析において

も加工による微細な表面貫通き裂の存在を考慮する必要がある.
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3.4・6接合強度のばらつき特性

Fig.3-12(心， (b)は，試験片系統別に IC型破壊形態で同一破壊モードに限定して，試験

片の曲げ強度についてワイプルプロットしたものである.試験片 TPAでは，尺度母数σ。
は中間層厚さ O.2nnnで極大値を示し， Fig.3-8の解析結果と傾向的によく一致する.また，

ワイブノレ係数mは中間層厚さの増大とともに増加するので，強度のばらつきとしては減少

する傾向にある.これは Fig.3-1の重畳応力分布の応力場での評価を考慮すると，中間層

厚さが増大するほど，表面欠陥の大きさの関与範囲が狭くなることに起因していると推察

できる.一方，試験片TPBが試験片 TPAに比べて強度レベノレも低く，ワイプノレ係数mが

小さいのは，加工による微細な表面貫通き裂の存在が起因している.
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3.4・7中間層厚さに対する破嬢力学的検討

Fig. 3-7 (b)で示した板厚方向の重畳応力分布に注目すると，セラミックス表面近傍での

高い応力場が接合部材の破壊を支配するものと考えられる.そこで，中間層厚さの異なる

全ての解析モデルに対して，同じき裂長さの表面半円き裂 2a(=30μmm)が最大重畳応カ

の発生した位置に存在すると仮定する.そして，表面のき裂先端応カ拡大係数民がセラ

ミックスの破壊靭性値為c(=6MPa. m1/'2) に達したときに，き裂が急速に進展して破壊に至

るとする.このときの公称曲げ強度 σfを各中間層厚さに対して推定した.なお，応力拡

大係数 KI仰は，Newman-Rajuの式的を用いて計算した.Fig.3-13には TPA試験片の lC
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型破壊した試験データと推定曲げ強度曲線を示す.本解析に基づいて推定した各中間層厚

さに対する曲げ強度挙動は実験結果と良く一致しており本モデル解析は最適中間層厚句さ

を導出する手法としてほぼ妥当であると言えよう.しかしながら，最大応力と破壊とは必

ずしも一致しないため，今後，き裂長さおよびき裂発生位置等を考慮、し，強度のばらつき

特性を確率論的観点、から詳細に検討する必要がある.

600 
伺

主500

.0 

t> 400 
~ 

Z300 

ω 。200
c 
て3

~ 100 
m 

o 
o 

• 
F悶~~!~ug~~of Si 3N4 
同c=6MPa• m 
Crack size 2a=30 (μm) 

-E 

0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 
Thickness of inter1ayer t (mm) 

0.35 

Fig.3-13 Bending streng白 curveestimated from frac:ture toughness of ceramic 

against伺 ch也jck.n回sof interJayer， and experimentaJ data (TP A (IC)) 

第 5節結言

中間層厚さを変えたセラミックス/金属接合試験片に対する 3次元弾塑性有限要素解析

および4点、曲げ試験結果をもとに中間層厚さの最適化について検討した.得られた結果は

下記のように要約できる.

中間層厚さ O.5mmのとき，最大残留応カは接合界面に最も近づくが，さらに薄くなると，

接合界面から離れていきセラミックス内部に移る傾向にある.また，最大残留応力の大き

さは中間層厚さが増加するとともに低下し， O.2mm付近で極小となり，再び増加する傾向

を示す.

残留応力と試験作用応力との重畳応カは，残留応力分布の反映により， 1)と同様な傾向

を示す.ヲ!張倒表面で最大値を示す最大重畳応力分布は板厚方向に急峻に低下したのち，

緩やかな低下を示す.

本解析に基づき破壊力学的手法を用いて推定した各中間層厚さに対する曲げ強度挙動は

実験結果の曲げ強度挙動と良く一致しており，中間層厚さ 0.2胴で極大値を示した.

曲げ強度に関しては，接合面の表面仕上げを変えてのロウ材のアンカー効果による接合

強度の増大は認められないのが確認できた.したがって，接合試験片での強度モデル解析

には，セラミックス接合界面の表面粗さを考慮する必要がないことを実験的に明らかにで

きた.

以上の解析・実験結果や知見から F この標準接合曲げ試験片での最適中間層厚さは O.2mm
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程度であると推定してよいと言えるが，最大応力と破壊とは必ずしも一致しないため，今

後，き裂長さやき裂発生位置等のばらつきを考慮した確率論的観点からも更に詳細な検討

を進める必要がある.

本研究の成果は，構成材料や寸法・形状の異なるセラミックス/金属接合材における中間

層の材質や厚さの選定の最適化に有用な指針を示唆できる，

なお，本研究は新エネルギー・産業技術総合開発機構の委託により，日本溶接協会セラ

ミック部材接合技術の試験・評価方法の研究委員会が実施した fセラミック部材接合技術

の試験・評価方法の開発j の一環として行われた.関係各位に謝意を表する.
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第 4章セラミックス/金属接合試験片に対する残留応力を疲労特牲についての検討

第 1節緒言

セラミックス/金属接合部材は，すでに自動車エンジン部品，真空パルプ容器，半導体

基板などの構造・機能部品に使用されており，その接合はそノリシックセラミックスの弱

点とも言われる低靭性および複雑形状の単純化を補う極めて有効な適用技術の一つである.

しかしながら，セラミックス/金属接合部材の接合冷却過程において熱膨張係数の差に起

因して熱応力が残留応カとして部材内に生じる.特に接合部近傍のセラミックス内に発生

した引張残留応カは，遅れ破壊や機械的破損のような強度信頼性に大きな影響を及ぼす

(J)， ω.このような観点からセラミックス/金属接合構造が，より一層，安心して実製品に

適用されるには接合残留応力の影響を適確に考慮して強度信頼性を評価できるようにする

必要がある.

そこで.本研究ではセラミックス/金属接合試験片に対して繰返し引張疲労試験を行っ

た.また，接合冷却過程で生じる残留応力および繰返し負荷・除荷過程における残留応力

の再配分を有限要素法による弾塑性解析し，接合残留応力の影響を定量的に考慮、した繰返

しそれ張疲労強度特性について検討した.

第2節実験 方 法 左 解 析 方 法

4.2. 1供試材

供試材は無酸素銅(Cu)を中間層とした常圧焼結窒化けい素 (Si3N4) 丸捧と炭素鋼

(S45C)丸棒tの接合体である.供試材の各素材としての室温での材料特性表 Table4-1 

に示す.接合方法はTi-Ag-Cu系のろう材を用いる活性金属法である.その接合条件を

Table 4-llに示す.試験片は Fig.4・1に示すような直径 6mJmの丸棒接合試験片である.

試験片に引張荷重を負荷するため， Fig.4・2に示したアルミニウム合金製のタプ板を接合

Sj 3~4 u
 

f
v
 

S45C 

φ6 

27 0.5 27 

Fig.4-1 Shape and size of ceramicJmetal joint 
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Table 4-1 Mechanical properties and physicaJ characteristics ofmateriaJs 

Si:lN .. 

Cu 

S45C 

h凶

(MPa) 

304 

108 

206 

at room temperature 
T包括ilestr四 g山

v 

0.27 

0.33 

0.3 

。
(X ]()-6/lK) 

3.03 

J7.7 

12.0 

Table 4-n Conditions of braz;泊g

Brazing fil1er I Ti-Ag-Cu (5仰 min肱 .kness)

1Ol問 temperature I 8航州℃

A加osphe陀v;制um， l X JO-~' torr 

I臨向'町 Cu (O.5mm出 ck)

Tabp旬tes

Pin holes 

Ceramiclme旬Ijoint spec;men 

Fie:.4-2 Shape of the fatie:ue test SllteCimeo 

σB 
(MPa) 

70 

550 

試験片両端部に熱硬化接着剤にて固定させた.なお，試験機治具への固定はピンのため，

タプ板にはピン穴を加工した.

4.2.2実験 方法

セラミックスのような脆性材料に対する単軸引張試験では強度特性への曲げ応力成分の

影響が大きいため，本接合試験片の場合もアライメント調整を行う必要がある.]IS R 1606 

に準拠して接合試験片セラミックス部の同一円周上にひずみゲージを4枚貼付した後，試

験片に接合体引張強度の 1/2荷重を負荷したときの曲げ率を 10%以下になるよう調整した.

疲労試験には最大負荷容量 49kNの電気油圧サーボ式疲労試験機を用いた.試験条件は

大気中室温において，正弦波，応力比 Rをo.1 ~し，繰返し数 lOï 回までの範囲どした.

また， Sj~4 単体の破壊は繰返し効果が無視できる完全時間依存型であるこ左を著者らω

は実験的に明らかにしている.本試験の接合材の破壊tのはセラミックスから生じるので，

時間依存型を確認するために，短寿命域において試験周波数をし 10Hzとし，長寿命域で

は20Hzを用いた.
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4.2.3解析方法

接合冷却過程での高温域(850':C........550りでは，ろう材の塑性流動抵抗が低いので，セラ

ごックスと金属，1:自由に熱変形して残留応力が生じない. しかし，冷却が進むと，ろう材

も変形抵抗が上昇し始め，セラミックスと金属の熱変形を拘束し残留応力が発生する.そ

こで，本解析ではろう材を含めた Cu中間層の変形強度が，セラミァクスと金属の熱変形

拘束に明瞭に影響し始める温度(550':C)から常温(20':C)までの冷却過程に対して，接合残

留応力の解析を行なった(5) すなわち，降伏応力，熱膨張係数，ヤング率およひVずみ硬

化係数等の温度依存性(()い(め を考慮するため 550~C→20"C までを数段階に分け.各段階

毎に前段階の残留応力とその段階での熱応力との重畳応力に対して弾塑性解析を順次行つ

x 

Fig.4-3 FEM analysis m例 lelof ceramicJmetal joint specimen 

た.また，単軸引張および繰返し疲労試験での負荷・除荷過程における接合残留応力の再

配分も含めた応力挙動についても解析した.この解析手法{討としては，各試験負荷による

引張応力分布と接合残留応力分布を重ね合せることにより再弾塑性解析を行った.

解析には汎用構造解析プログラム (NASTRA~) ど Visual Basicで独自に開発した弾塑性変

換ソフトと組合せにより，簡便な 3次元弾塑性解析手法を行った.解析モデルの形状・寸

法は Fig. 4-1に示す接合試験片に対して軸対称モデ.ルとした.要素分割を Fig.4-3に示

す.ここで，解析された応力成分は節点に隣接するガウス積分点の平均値をその節点に割

り付けている.しかし，特異点(接合界面と自由縁の交点，すなわち x=O，y=O)の極近

傍で特異応力場の特性を正しく表すことができない.そのため軸方向 (x方向)の応力は

特異点の影響を受けない十分に離れた位置に発生する最大応力で議論する必要がある.そ

こで，応カの集中する接合界面近傍の最小要素寸法を 5JL mに細分割した.要素数は 4236，

節点数は 8800である.解析は 6節点、三角形アイソパラメトリックス要素を用いた.なお，

銀ろう層は非常に薄く，塑性拘束が大きいのため Cu中間層に含めて解析を行った.

第 3節解析 結果

セラミックスの破壊は部材内に無数に存在する潜在欠陥の一つが起点となる.接合冷却
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過程において生じる残留応力や試験による引張応力が作用した場合，潜在欠陥には多軸応

カが作用するので，モード IとモードEの混合モード破壊を考慮する必要がある.そこで

多軸応力に対しては引張軸方向の垂直断面に作用する垂直応力σzとせん断応力 τnを

.， 4 ヲ

σ勾 =~lσ二 +τvy ら

のような等価垂直応カ σ勾に変換して強度評価に用いることにする.

Fig.4-4は引張試験による応カと接合残留応力が重畳したときの等価垂直応力σ吋 (Sp) に

着目し，セラミックス表面での界面から長手方向への応力分布を示す.

Fig.4-5はσ叫 ω;が最大となる位置での界面に平行な半径方向への応力分布図を示す.

セラミックス表面での接合界面から長手方向への応力分布において，等価垂直応力σ何 (Sp)

は界面の極近傍のセラミックス内で最大となり， σ何 (Sp) の値は，疲労試験における負荷

応力レベルが高いほど，明らかに増大している.セラミックス接合界面近傍での半径方向

への応カ分布において， σeq(.ゆJ は最表面で最大の等価垂直応カ σ何 (Sp)1IEU となり，その値

は長手方向の場合と同様に，疲労試験における応カレベルが高いほど，明らかに増大して

いる.また，表面から深くなるほど， σeq(Sp)の値は減少している.

(4-1) 
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Fig..4-4 DistributioDs of the eq凶valentnormal S白'eSStoward axial dIJUtiOD 
側ぬesurface of ceramic si.le 

引張試験による応力分布~接合残留応力分布の重畳応カ分布における最大応力を等価垂

直応力 σ州制で表すと，その最大値σ崎倫).uと公称引張応力 σnとの問には Fig.4-6に示

すように

(4-2) σeq(.仲間 =Aσn+σeq(Res)max

のような直線関係で表される.ここで aeq(Res)J1ItUは接合残留応力を等価垂直応力で表し

たときの最大値であり，等価垂直応カ σ吋 (Sp)の増分係数dは1.55であった.
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第 4節試験結果

IC型破壊(9)，聞はセラミ

4.4.1引張強度およびぱらつき特性

Fig.4-7は 2種に分類される接合体の破壊形態概略図を示す.
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ックスの接合界面近傍を起点として破壊し， 11型破壊(9).(0)はセラミックスとろう材の接

合界面で破壊する.いずれの破壊においても破壊の起点は接合界面近傍のセラミックスを

起点、とし，界面に平行にき裂が進展するか，あるいはセラミックス内部へき裂が回折して

いくかの違いである.SBt観察より，その破壊起点、は接合界面から 40--50μm程度であり，

解析結果とほぼ一致する.

Cu Cu 

Si31‘4 S45C Si3J刊

nーザpe食acture

Fig.4-7 slustrations of frac側代 morphologyof ceJr'aDlidmetal jo血t

Fjg.4-8は引張強度を破壊形態ごとにそれぞれ記号分けし，ワイプル確率紙上にプロッ

トしたものである. 11型， IC型の両引張破壊強度 O fとも同一ぱらつき内強度として取り

扱うことができる.また Ofは 2母数ワイプル分布で非常によく近似できる.ここで，

尺度母数σ。は 219MPa，ワイプノレ係数mは9であった.

IC-type fracture 

• 99.9 

1.0 

0.5 

50 

10 

(
ま
て

a
Eコ
=
E』

0

主一一

aBo在

3∞ ~~50 200 
σf(師、)

1切
Tensiles甘mゆ

0.1 
1∞ 

eibuU distribution of tensile str可~nlgtb of tbe joint Fig.4-8 

4.4.2疲労強度特性

Fig.4-9は公称引張応力 σnと破断繰返し数 Nfの関係を示す.疲労強度特性においても，

引張強度特性と同様に破壊形態による相違は認められなかった.また， 繰返し速度の影響

も明確には表れていなかった.
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4.4.3援会強度の統一的評価

11型， 1C型の荷破壊強度とも時間依存型破壊を呈するセラミックスを起点とした破壊

であるので，統一的評価法ω.(11)を適用する.そこで，破壊強度試験データに対しては，

試験中の応力負荷時間は，時間依存性を考慮することにより有効負荷時間 teffとして

24=U{:二
t)fm (4-3) 

のように表される.ここで， σa'lrは最大公称応力，らは引張試験における破壊までの時

間であり，繰返し疲労試験における I周期時間である.疲労試験における累積有効負荷時

間 N[teffは有効負荷時間と破断繰返し数 jちの積として表される.引張試験および疲労試

験の有効負荷時間 teffはそれぞれ，

I...n-
If 

引張試験の場合切 、n+l

IIdT=rf
(.と互mZ竺占!i1 dt :疲労試験の場合

切 Jo ¥.. 2 10 2)  

(4-4) 

(4-5) 

のように表すことができる.ここで，.Rは応力比，to (ご l/f)は繰返し周波数 f (Hz)の逆

数である.

セラミックス内部に生ずる応力分布を考慮した有効体積にH は

v
 

d
 

m
 、1

1
?
E
1
J

f
一

回

σ
一-h

F
E
l
-
-
t
 

rayh 
一一g

 

y‘
 

(4-6) 

として与えられる.

本研究において，有効体積は有限要素解析された応カ分布を考慮して式(6)を用いて算

出した.

47 



引張試験の場合， σ即の代わりに CJfを用いると有効体積 Veff=lmm
3での基準化強度 CJfは，

σ=σyνm 
f - v '  / ' 宅F (4-7) 

のように表せ，また，有効負荷時間 tttf'f= 1 sec，有効体積Veff=lDDDlでの基準化強度17fは

(]'r σ tY:vνm 
f -'-' f .eff ' eff 

のように表される.ここで， nはき裂進展速度指数である.

(4-8) 

繰返し疲労試験の場合，全てのデータは Vldff=lmm3， Nf tldff =lsecでの基準化強度玄Eと

して，

5f=σj{Nル)1/npg?

で変換される.

基準化強度に対する 2母数ワイプル分布が

丹 =1-exp 
{-(ザ)

(4-9) 

(4-10) 

のように表されることを仮定すると，基準化強度の統計解析は，

k
V
H
計
八

一

h一エ
(4-11) 

のように最尤法によりワイプル係数点および尺度母数九を推定できる.ここで，kは試験

データ数 af j は試験データ数の i番目の最弱強度データである.

Fig.4-10は引張試験における最大等価垂直応力 U
吋 β:P)-.uに対する基準化強度玄叫($pJ町

(4-]2) 

をワイプル分布として示した.ここで公称引張応カ σJJに相当する aeq(Sp)auは式(4-2)を用

5-σ t~J: v_lim 
eq(Sp)max -Veq(Sp)max "eff ' ejJ 

いて求めた(J刊(Sp)胞は，最尤法により 2母数ワイプル分布で近似すると尺度母数
(Foは

470MPaであり，ワイプル係数mは 11.1である.また，き裂進展速度指数 nは繰返し疲労

強度試験の結果より 64となった.
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繰返し疲労試験の場合の最大重畳等価垂直応カ U 州制田qlこ対する基準化強度(1何伊'p)max

づm

は

(4-13) σeq(や)mac=σeq(Sp)max 

として表され， Fi g. 4-11はその7叫 (Sp)1IQ1 と累積有効負荷時間 JVt・teft，との関係で示した線

図である.疲労試験での公称号i張応力 Ua に相当する σ
叫 fお，)l1ItJXは式(2)を用いて求めた.
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したがって，疲労試験における 1回目のす叫(SJ以前であり，負荷・除荷による残留応力の再

配分の影響は考慮されていない.同図中には引張試験の σ何似m データに対しでも疲労試

験と同様に式(4-13)を用いて基準化強度adq(Sp).uを求め，累積有効負荷時間叫んffに対応

させて示しているが，この即時破壊強度は残留応力の再配分の影響はない.さらに図中の

直線はFig.4-10に示された破壊磁率分布に基づき推定される破壊確率 1%， 1 0%， 50%， 99弛

の場合の遅れ破嬢強度線図である. Fig.4-12は引張強度および疲労強度に相当する基準

化強度5州争').uをワイプル分布として示した.Fig.4-11および Fig.4-12より，疲労強度

データは統一的評価法を用いて引張強度から推定される破壊確率 50%の静疲労強度よりも

低強度レベルにあることが明らかとなった.
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第 5節考察

応力再配分に伴う等価残留応力の増大を考慮せずに7叫βv)su値だけを考慮した場合，繰

返し引張疲労強度は，ヲ!張強度から推定される静疲労強度と一致しないことがわかった.

そこで，疲労過程での負荷・除荷サイクルによる残留応力挙動について 3次元弾塑性解析

を行い，接合部材の繰り返し疲労強度特性に及ぼす残留応力の影響について以下で検討す

る.

4.5.1繰返し疲労過程における残留応力挙動

Fig.4-1:3は応力繰返し数 Ne等価垂直残留応力の増分Aσ叫(lres.Cy)の関係を示す. 1回目
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の応力サイクルにより Aσ珂 {Ne-s.ωは増大するが， 2回目以降の応カサイクルではAσ 

叫 (Res.c，.Jの値は一定になる傾向を示した.これは小林ら 1坊が解析した 4点曲げ疲労条件の

残留応力挙動とは異なった.この相違は負荷条件によるものであり，引張疲労条件では 1

回目の応カサイクルにより，中間層である鋼の塑性変形が飽和することに起因すると考え

られる.

Fig.4-14は繰返し負荷後のセラミックス表面軸方向に対する等価垂直残留応力分布σ

叫(R~-~ C，.)を示す.σ 柑 2似 ωは界面の極近傍で最大となり， 1回の負荷・除荷サイクルのみ
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σ伺即時 l，})を増大させることが明かとなった.

Fig.4-15は繰返し負荷後のセラミックス側接合界面半径方向に対する等価垂直残留応

力分布σ伺印叫 Cy)を示す.σ吋白崎併は最表面で最大値を示し 1回目の負荷・除荷サイクル

はセラミックス側長手方向の場合と同様に， σ吋伽..Cy)を増大させている.また，両方向と

もそのσ何 (Re.s，ω値は疲労試験の応力レベルが高いほど，増大する傾向を示すことも明らか

になった.

Fig.4-16は疲労試験の公称号!張応力 σuと応力繰返し数 Nの増大に伴う最大等価垂直残
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留応カ σ吋(1les.， Cy) 6IIUとの関係を示す.両者の関係は

σeq (Re s .Cy)max = B(cr n -σeq伽 max) (←ω 
のように直線関係として表すことができる.ここで，残留応力の増分係数 Bは 0.39であ

る.

Fig.4-17は，疲労試験の公称引張応カ σBと応力繰返し数 Nの増大に伴う等価垂直残留

応力増分Aσ 叫 (sd$，ωl:の関係を示す.両者の関係は

加 eq(Res.Cy)= (~(O'，. -σ".s) (4-15) 

のように直線関係として表すことができる.ここで，残留応力の増分係数 Cは 0.44であ

り，接合残留応力が増大し始める疲労試験での公称引張応力 aD.$は44.6MPaである.
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4.5.2波留応力挙動を考慮した繰返し疲労強度

疲労試験での応カ比の影響は公称引張応力ではなく，接合残留応カも含めて検討する必

要がある.

疲労試験での公称、引張応力 a lJ に対応する o 叫伽~CT)町およびc 叫(Sp)即値を，それぞれ，

式(4-14)および式(4-2)から求め，残留応力を考慮した応カ比 H(1fe-.s.Jを算出した.この H()les) 

値を用いて，式(4-5)から，残留応カを考慮した累積有効負荷時間持 tdff保 dを求めた.つ

まり，この4・tr:t't'(GesJは疲労試験での負荷・除荷における破断寿命特に対する残留応力増分

A σ吋 (ses， CyJを考慮している.一方量疲労試験での有効体積 Vo!d去のは

Tf _ r r企σeq(Res.Cy)1 iflf 
!ザ.(~y - 1，1 _ I UT  

宵¥.V eq(や)max ) 

のように表わされる.

(4-16) 
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......... ー

また，残留応カ増分Aσ 州恥Cr)のに.ff，C7二lmm
3での基準化強度 (J叫(Jitfs.ω は

(4-11) 
血 rrllm

σ勾(Re.f，Cy)= Llσ勾(Res，Cy)YeJr，の

のように与えられる.
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Fig. 4-18は修正累積有効負荷時間 Nftt1ff偽 dと修正強度7叫偽ω(ご7叫(Sp)AU+U明白es，ω)

との関係を示す.繰返し疲労強度に対して残留応力の再配分を考慮しない場合，図中のO

および口印のように破壊確率 50%の静疲労強度よりも低強度レベルとなりうまく評価でき

なかった.しかしながら，残留応力の再配分を考慮した全疲労強度データはA印のように

式(4-2)および式(4-14)を用いることにより基準化強度として評価できた.

したがって(J吋偽ωの叫んff伽 J=lsecおよび Veff=lmm
3で基準化した強度(Jeq(Sp. Cy)は

O'eq(ゃ，Cy)= O'eq(Sp，Cy)かj-teff(Res)Y (4-18) 

のように表される.

Fig.4-19は基準化強度玄何偽ωのワイブル分布を示す.17eqthιwは 2母数ワイプノレ分布

で良く近似できた.さらに応力再配分に伴う等価残留応力の増大を考慮することで，繰返

し引張疲労強度は静引張疲労強度の破壊確率 50%の線図と良く一致することが明らかとな

った.

以上の結果より，セラミックス/金属接合材の引張破壊強度を含めた全ての繰返し引張

疲労破壊強度はワイプノレ分布のばらつき特性とともに基準化強度として評価することがで

きる.

第 6節結言

セラミックス/金属接合材の繰返し引張疲労試験を実施し，冷却過程で生じる接合残留

応カ，単軸引張および繰返し疲労試験での負荷・除荷過程における接合残留応力の再配分

も含めた応力挙動についても弾塑性解析した.また，有効体積と有効負荷時間を考慮した

等価垂直応力で評価することによって繰返し引張疲労強度特性について以下のことが明ら

かとなった.

(1)負荷・除荷過程における接合残留応力の再配分を考慮しないと，繰返し引張疲労強

度は引張強度から統一的評価法によって推測される静疲労強度よりも過小評価になる.

(2) 1回の引張負荷・除荷によって残留応力は増大する.これは中間層である銅の塑性

変形に起因するが， 1回の負荷・除荷でその塑性変形は飽和することから 2回目以降，残

留応力は一定となる.

(3)負荷・除荷過程における接合残留応カ増分を考慮して時間強度も同時に修正すると，

繰返し号!張疲労強度は引張強度と共に静疲労強度として統一的に評価できる.
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第 5章 LPRM中性子検出器における接合強度についての検討

第1節緒言

セラミックス/金属接合体の実例として取り上げている中性子検出器は， BWR (Boiling 

Water Reactor)において炉内出力監視の目的で局部出力領域モニター (LPRM: Loca 1 Power 

Range Moni tor )として設置されている.この中性子検出器の気密シーノレ部品がセラミック

ス/金属接合構造となっており，気密保持と絶縁保持の 2つの機能を有している.しかし，

この気密シール部品には製造プロセスでの冷却過程において，セラミックスと金属材料と

の熱膨張係数のミスマッチに起因した熱応力による破壊や残留応力が発生する.一方，セ

ラミックスは中性子の照射を受けると，スウェリング(中性子照射による体積膨張)を起

こす.長期信頼性の高い中性子検出器をめざした気密、ンール部品の開発には，この接合残

留応力とセラミックスのスウェリングにともなう内部応力の増大および強度劣化を考慮す

ることが極めて重要であり，この残留応力に対するセラミックスの強度信頼性を破壊カ学

的観点から明らかにする必要がある.

そこで，本研究では，紡錘型接合構造における残留応力のスウェリングにともなう挙動

について弾塑性 FEM解析に基づくシミュレーション解析を行ない，供用中での破壊寿命予

測を行った.また，紡錘型接合構造に対する引張試験での強度検証についてもシミュレー

ション解析により検討した.

第2節 BWR用中性子検出器および気密シール部品の構造と機能

局部出力領域モニター (LPRM: Local Power Range Moni tor) 中性子検出器は BWR炉内

の燃料領域に設置され，局部的な出力や平均的な出力を監視するために用いられる.この

検出器は炉心の軸方向に 4ヶ所設置され，これらを一体化した検出器集合体は，炉心燃料

の対象配置設計を考慮し，原則として 16体の燃料集合体に l体の割合で炉心に配置される.

110万 kWeクラスの BWRには， 43体の LPRM中性子検出器が装荷されている.

Fig.5-1にLPRM中性子検出器の構造を示す.Fig. 5-1に示すように， LPRM中性子検出器

はセンサ部とケーブル部から構成される.センサ部は陽極となる内部電極，中性子有感物

質である U235を塗布した陰極となる外部電極および電離ガスとなる 1気圧のArガスから構

成される.このセンサ部は，炉内で使用中は γ線加熱で周囲の炉水温度より高温となる.

そのため，ケーブル部側へセンサ部側のArガスが移動してセンサ感度が低下し安全機能が

損なわれることのない様に，ケープ、ル部にはセンサ部よりも若干高い圧力でArガスを封入

した後，気密シールによりセンサ部と隔絶されている.

プラント運転中，センサ部に熱中性子が当たると陰極の U236が核分裂を起こし，その際

生じる核分裂生成物がセンサ部に封入されている Arガスを電離させる.一方，陽極と陰極

には直流電圧が印可されているため電離ガスの移動に伴い 10μA'"100μA程度の電流が流

57 



れ，この電気信号を測定することによりプラントの出力状態(中性子東密度)を監視するこ

とができる.このため，気密シールには原子炉運転中でも 109Q以上の電気的な絶縁性確

保が要求される.このような高温の照射場で耐久性を有し，かっ電気的な絶縁性のある材

料としてセラミックスが選定されている.現在，気密、ンール用セラミックスとしてアルミ

ナ (A12u3)が使用されている.また，セラミックスはオーステナイト系ステンレス鋼製構造

部材に固定するために ロウ付けにより金属部品と接合されている.

"J¥"tiH 

咽E

〉・

~ 1l l Jil 粕ケープ"/ ~

べ~~ガス E州 当~/，n・地 中刊:f二 机 慨 ιlず悩 ハウジング
(Ar) 

Fig.5-1 Local Power Range Monitor of Boiling Water Reactor 

第3節解析モデルと解析条件

5.3.1 解析モデ、ル

本解析では， Fig.5-2に示すような解析モデルを用いた.この紡錘型接合構造はセラミ

ックスにスウェリングを起こしにくい Si3N4を採用しており ，Si3N4とSUS304の中間に自

らの塑性変形により熱応力を緩和する効果を有する軟質金属(銅)製中間層が挿入されて

いる.また， BWRでは Agフリーが要求されるため Ti-Cu共晶ロウ材を用いているが，濡れ

性が悪くフィレットを形成し難く，靭性がないため接合強度が低い.それゆえ，銅中間層

の端部形状をフィレット形状に近づけることで強度を改善している.著者らは，すでに接

合残留応力を緩和するために，銅中間層厚さや接合部傾斜角度の最適化を図っている. (付

録参照)その結果より接合部傾斜角度は 400

銅中間層，SUS304の厚さは O.3mmとした.
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Cu 
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Fig.5-2 Analysis model 

また， Ti-Cu共品ロウ材の厚さは 15μmとしている.

5.3.2 解析条件

本研究における接合体の解析モデルは紡錘型円筒形状であるため，軸対象問題として解析を

行った.また，解析モデルは上下対称性があるため，モデル'簡略化のため上部のみをモデル化

し，上部と対称であるとし解析した.有限要素法で解くに当たりモデ、ルの最上面を軸方向に拘

束した.

解析温度条件としては，接合冷却過程においては Ti-Cu共晶ロウ材の塑性変形抵抗が

出始める温度 880'Cから常温 20'Cまで冷却を行った.冷却段階での各材料の温度依存性を

考慮するため段階冷却方式を採用し， 880'C'"'-'20
0
Cを 5段階に分割し解析を行った.この時，

Ti-Cu共晶ロウ材は高温で瞬時に凝固し，その後はほぼ脆性に近く，非常に硬い. Si3N4 

と銅中間層を Ti-Cu共晶ロウ材で接合した場合， Si3N4に接して生成する反応層の 850
0

Cに

おけるビッカース硬さは 485であった.従って Ti-Cu共晶ロウ材の凝固収縮現象が接合残

留応力に及ぼす影響はかなり大きいと考えられる.そこで， 880
o
C'"'-'879'Cの 1'Cの区間で

Ti-Cu共品ロウ材の熱膨張係数を凝固収縮率に置き換えることにより Ti-Cu共晶ロウ材の

凝固収縮現象を考慮、した.

中性子照射に伴う Si3N4のスウェリング現象解析は次のように行った.まず，接合残留

応力解析を行った後，供用中の環境温度である 290'Cにモデ、ノレを加熱するため一度，弾塑

性解析を行う. (この状態を中性子照射期間 0年とした. ) 

次に， Si3N4の 1年間当たりの体積膨張率は dV/V = O. 005 (l/year)として， dV/V= 

0.0027'"'-'0.5324 (l/year)に対応する 107年までの体積膨張を考慮した.これは Si3N4の熱

膨張係数を利用し，供用中温度 290
0
Cから， Si3N4部のみに温度を与えることにより中性子

照射により Si3N 4がスウェリングを起こしたことと等価とした.さらに中間層である銅の

脆化を降伏強度の上昇としてモデル化し，内部応力の挙動解析を行った.

一方，引張試験での強度検証シミュレーションでは，接合残留応力解析に続けて Fig.5-3 

に示すように SUS304脚部に軸方向の強制変位 u= O. 1， O. 2， O. 3 mmを与えた条件にて，

59 



それぞれ解析を行った.

本解析で使用した 4種類の材料について，

温度依存性のある， Cu， SUS304， Ti-Cu共晶

ロウ材においては，各物性値，ヤング率，熱

膨張係数，降伏点，引張り強さ，伸び率の温

度依存性の特性を考慮し解析を行っている.

なお，各材料のポアソン比と Si3N4の物性値

は極めて温度依存性が低いため，常温 20
0

Cの

物性値とし，一定とした.

第4節解析結果と考察

5.4.1 接合残留応力解析

880
0

C'"'-'20
0

Cまでの接合冷却過程における

U 

Fig.5・3simulation model of a tensile test 

接合残留応力解析の結果を以下に報告する.まず，構造体接合の端部付近の応力分布を示

したコンター図を Fig.5-4に示す.

この結果から，接合界面に沿って高い応力が発生し， Si3N4内部に向かつて急峻な応力

分布が現れていることがわかる.接合冷却過程において，ロウ材である Ti-Cuの凝固収縮

現象が Si 3 N 4 の残留応力に大きく影響しているといえる • Si3N4内部において最大等価垂直

応力が発生する位置は，Fig. 5-4中の矢印で示した位置である.そこでの応力値は， 836 MPa 

であった.この最大応力値を含むように， Si3N4内部の残留応力分布を接合界面から半径

方向にプロットしたものが，Fig.5-5である.

Critical point 

Fig.5-4 Contour diagram of residual stress 
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この図からも ，Si3N4内部に向かつて急峻な応力低下が確認できる.等価垂直応力で 836

MPaであった最大値が，接合界面から 15μm内側では約 160MPaにまで低下している.そ

の後，応力は接合界面から離れていくにつれて緩やかに減少していく.約1.3mm離れた

紡錘型円筒 Si3N4の一番内側では，接合残留応力は，ほぼ oMPaである.

潜在き裂は残留応力が最大となる位置にあると仮定し、先程の応力分布を考慮して応力

拡大係数で評価すると，応力拡大係数とき裂長さとの関係は Fig.5-6のようになる.応力

拡大係数は最大で 3.24MPa.Fmであり， 破壊靭性値である 5.80MPa.fmに達していない

ことから，接合冷却過程において熱応力破壊を生じないことがわかる.
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5.4.2スウェリングに伴う内部応力の増加と破壊寿命

中性子照射期間 0，1. 5， 10.6年における内部応力の分布を示したコンター図を Fig.5-7 

に示す.まず， 0""' 1.5年については，最大応力発生位置は，接合残留応力解析の場合と一致し

ている.Fig.5・8に示すように，最初，接合時に 836MPaで、あった最大等価垂直応力は， 0年では

828MPa， 0.5年では 836MPa，1.5年では 838MPaとなった.0年，すなわち，このモデ、ルが供用温

度290'Cに加熱された直後は， ShN4， Cu， SUS304の各材料が膨張することにより，接合残留応力

が多少緩和されたと考えられる.しかし，その後，中性子照射を受け， Si3N4だけが膨張していくに

つれて再び内部の応力が増大していく.このことは，Fig.5-9に示す変形図からも明らかであるとは

いえ， 0""' 1.5年の期間では応力の増減はせいぜい 10MPa程度であり，応力分布にもさほど変化

は

Fig.5・7(a)Neutron irradiation period: 0 year 

Fig.5・7(b) Neutron irradiation period: 1.5 years 
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Fig.5-7(c) Neutron irradiation period: 0.6 years 

Fig.5・7Stress distribution contour chart in the side of ShN4 

with various Neutron irradiation periods Si3N4 
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Fig.5・8Relation between residual stress and neutron 
irradiation periods 

l.5 

見られない.しかし，長期間中性子照射を受けてくると， Si3N4の膨張に加えて銅中間層の脆化な

どの影響が顕著に現れてくるため，最大応力値はうなぎ登りに増大していく.中性子照射期間に

対する最大等価垂直応力の挙動を表したものが Fig.5・10である.
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Fig.5-9 Deformation chart 
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Fig.5・11Internal stress distribution to various 
neutron irradiation periods 

ここで，比較のために銅中間層の脆化を考慮しなかった場合の解析結果を簡単に報告する.ま

ず，スウェリング、現象を生じていく 10.6年から 320年までの内部応力の分布を Fig.5-11に示す.

また，その時の応力拡大係数は Fig.5・12のようになる.中性子照射期間に対する応力拡大係数

の挙動は Fig.5・13に示すようになる.中性子照射を受けることにより， Si3N4の破壊靭性値が低下

していくことを考慮すると，約 139年で応力拡大係数が破壊靭性値(4.21MPa-F m)を上回り，破

壊に至る.従って，銅中間層の脆化を考慮しなかった本解析による紡錘型接合構造の破壊寿命

は破壊力学的には約 139年である.そこで，今度は銅中間層の脆化を考慮して Si3N4の内部応力，

破壊寿命を見ていく.
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Fig.5・14はスウェリング、現象前およびスウェリング、現象を生じていく 107年後までの Si3N4内部の

応力分布を，接合界面から最大応力値を含むように半径方向へプロットしたもので、ある • Si3N4がス

ウェリング、現象を生じていくにつれて，最初，接合界面付近で急峻で、あった応力勾配が，徐々に

緩やかになっていくことがわかる.すなわち，長期間の中性子照射を受けてくると，接合界面付近

だけでなく Si3N4の内部にも比較的大きな応力発生領域が広がっていくということになる.また，そ

の応力場における応力拡大係数とき裂長さの関係は，Fig.5・15に示すようになる.
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中性子照射期間に対する応力拡大係数の挙動は Fig.5・16に示すようになる.中性子照射を受

けることにより， Si3N4の破壊靭性値が低下していくことを考慮すると，応力拡大係数が破壊靭性値

(5.27 MPa.f m)を上回るのは約 41年である.従って，この解析による紡錘型接合構造の破壊寿

命は破壊力学的には約41年である.この結果は，中間層銅の劣化に伴う降伏強度の上昇を考慮

しなかった場合の破壊寿命 139年よりはるかに短くなる.

以上より，スウェリング、現象による Si3N4の破壊は，接合残留応力が原因となっているとし、うことが

でき，接合残留応力を低減させることにより，この紡錘型接合構造の破壊寿命を延ばすことが可能

となる.また，Si3N4の材質劣化，中間層銅の脆化とし、った構造体全体の物理的な現象を考慮、した

強度・寿命信頼性が重要である.



5.4.3 強度検証シミュレーション

SUS304脚部に強制変位u=0， O. 1， 0.2， 0.3mmを与えた場合の解析結果を報告する.ま

ず，コンター図を Fig.5-17に示す.

90s・・

(a) Compulsion displacement: Omm (b) Compulsion displacement: O.lmm 

(c) Compulsion displacement: O.2mm (d) Comlpulsion displacement: O.3mm 

Fig.5・17Stress distribution contoul' chart in 
various compulsion displacements 

Fig.5・18に解析から得られた各強制変位における応力分布を示す.ここで，強制変位 U

=Ommとし、うのは接合冷却過程において接合残留応力が発生した状態のことである.コン

ター図とこの図からもわかるように，それぞれの強制変位において，強制変位 u=Omm

の場合の応力，すなわち接合残留応力に加えて引張応力が作用している.従って， Si3N4 

の内部においても強制変位に対して，ある一定の応力が作用する.

そこで，Fig.5-19~Fig.5-21 で各強制変位における引張応力，公称、応力，接合残留応力

と引張応力との重畳応力を見てみると，すべての場合に同じ傾向が見られ， Si3N4内部では

引張応力が作用するのみである.また，注目すべきは各強制変位における引張応力で，接

合冷却過程で高い応力が発生している接合界面付近では，S i3N4の内部に作用している値よ

り低くなっている.強制変位を u=0. 3mmまで与えた場合， Si3N4の内部では約 300MPaの

引張応力が作用しているにもかかわらず，接合界面端部の最大応力発生位置では約 180MPa



程度しか作用していない.これは，銅中間層が塑性変形を起こしたことにより，

用する引張応力が緩和されている領域があるためである.
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Fig.5-18 Residual stress distribution with various 
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Fig.5-22に，それぞれの強制変位での重畳応力分布に対する応力拡大係数とき裂長さの

関係、を示す.この図において接合界面付近では，高い応力が発生しているにもかかわらず，

その急峻な応力勾配のために，強制変位が増しでも応力拡大係数はあまり大きな値にはな

っていない.それよりも，明らかに Si3N4の破壊は Si3N4の内部に作用している応力，つま

り引張応力が原因となっていることがわかる.
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Fig.5-23 Behavior of superposed stress， nominal 
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Fig. 5-23は強制変位に対する重畳応力の最大値と公称応力の挙動および Si3N4の平均

的な欠陥サイズの上限と下限である 60μm，40μmで、の応力拡大係数の挙動を示したもの

である. u =0 mmでの重畳応力については，接合残留応力のみで 836MPaである.強制変

位が増大するとともに Si3N4の内部に作用する応力は増大していくが，最大値の増大はそ

れほど見られない.これは，前述のように銅中間層の塑性変形が影響しているためである.

Si3N4の破壊靭性値K1 c=5.80 MPa';-m に対応する強制変位は U f =0.15..-，..，0.18 mmで

ある.このときの公称応力は，約 190MPaとなる.従って，この解析による紡錘型接合構

造体の引張強度としては 公称応力で約 190MPaである.ところが一方， 3本の試験片で
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の平均強度は 198MPaであり，変位は 0.17mmであった.よって， Fig.5・19中の応力一変

位の実測線図と比較しでも，このシミュレーション解析は，引張試験による変形挙動や強

度を良く予測できているといえる.また，この破壊は約 50μmの欠陥が起点となり起こっ

たと考えられる.

968.8 

Compulsion displacement: Omm (At joint) Compulsion displacement: O. lmm 

189 

Compulsion displacement: O.3mm Compulsion displacement: 0.2mm 

Fig.5-24 Transformation chart in each compulsioD 



また， Fig.5-24に示す変形図から，この紡錘型接合構造体の軸方向変形挙動について検

討してみると，銅中間層のせん断変形だけに支配されているということが明らかで，この

ことからも，接合界面付近に作用する引張応力が緩和されており， Si3N4の内部に作用す

る引張応力に比べて小さいということが説明できる.以上の結果より，接合冷却過程にお

いて Si3N4に 836MPaの接合残留応力が発生してはいるが，その影響は少なく， Si3N4単体

の場合の引張強度が，この紡錘型接合構造体の引張強度になっているということになる.

第 5節結言

供用中に中性子照射を受ける紡錘型接合構造部での Si3N4のスウェリングによる残留内

部応力の増大および強度劣化挙動をシミュレーション解析で明らかにするとともに，破壊

力学的観点からこの紡錘型接合構造の健全性および破壊寿命について検討できた.

また，紡錘型接合構造に対する強度検証において残留応力と引張負荷応力の重畳応力を

もとに破壊力学的観点から破壊強度および変形挙動をシミュレーション解析により明らか

にできた.この紡錘型接合構造の軸方向変形は銅中間層のせん断変形に支配されている.

また，引張強度に対する余裕から，この構造体の接合残留応力での Si3N4の遅れ破壊に対

する健全性を確認できた.

付録

1 セラミックス/金属接合における構造最適化

1-1 現用材一円筒型接合構造

円筒型接合構造は Fig.1に示すように円筒セラミックスにコバールの内筒と外筒が接合

されている o リーク試験を行うため、太径のコパーノレには SUS304製円筒が溶接されている。

気密シールのシール機能低下はセラミックスが中性子照射によりスウェリングを起こ

し、応力が発生してセラミックスが割れることに起因すると考えられている。気密シール

として現在用いられているアルミナセラミックスは、金属材料とのロウ付け性は良好では

あるが中性子照射による影響を受け、シール機能が低下する場合がある。

|開発課題|

アノレミナよりも耐スウェリ

ング特性に優れ、強度と靭性

の高いセラミックス材料の選

定、および選定されたセラミ

ックス材料と金属材料との接

合技術の開発。

|開発手順|

1 Iスウェリング特性に優れた |
|セラミックス材料の選定 l 

l 
2 Iセラミックス材料と金属材事川
目の接合技術の開発 ) 

l 
3 lシーノ逼忌開一発)

l 
4 [Heリーク試験l
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B 

A 

Fig.2 Analysis model Qf fig.l Fig.l Cylinder type jointing 
structure for present 

現用材一円筒型接合構造に対して行った解析結果

現用材であるアノレミナ、ンール部品に対して行った接合残留応力解析の結果を以下に報

告する o 解析モデ、ルは、 Fig.2に示すようなモデルを用い、ムの位置を完全拘束し、 3次元

軸対称問題として解析を行った。また解析温度条件としては、ロウ材である純銅ロウの凝

固開始温度が 1083
0Cである ことから、ロウ材の塑性変形抵抗が影響し始める温度を l083t

とし、これから常温 20
0Cまで冷却した。この接合冷却過程でアルミナに生じた残留応力を

求めた。このとき、クリテイカルポイントとなり得る応力集中が見られる場所は Fig.3に

示す A，Bの 2ヵ所であり、それぞれの位置について残留応力分布を調べ、応力拡大係数

を求めると Fig.4に示すよ うな結果が得られた。
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1-3 新開発材-紡錘型接合構造

新開発した紡錘型接合構造は Fig.5に示す.

Ti-Cu 
Brazing AlIoy 

SUS3(同

Cu 

SUS304→ 

Cu 

Si3N4 

Fig.5 Newly developed spindle type jointing 

|セラミックス材料の選定|

文献調査により中性子照射特性に優れたセラミックスとしてスピネルと窒化ケイ素を選

定し、現用材であるアルミナと共に中性子照射試験を行ったところ、窒化ケイ棄がもっと

も優れた中性子照射特性を示した。

|気密シール部品の接合部基本構造の検討|

安定した気密シール部品の開発のためには、窒化ケイ素部品と金属部品の信頼性の高い

接合技術の開発が重要である。

①セラミックスと金属の接合部に強固な化学結合をつくる。

②接合部に発生する応力を緩和する。
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本設計の紡錘型窒化ケイ素を用いた場合、接合時に一方向に上下加圧することにより力

が均等に接合部に分散されて均質な密着性の良い接合が期待できる O また窒化ケイ素の破

損原因となり易いロウ材の偏りや熱応力の発生が低減できる。

窒化ケイ素と SUS304の熱膨張係数差が大きいため、窒化ケイ素と SUS304の中間に自ら

の塑性変形により熱応力を緩和する効果を有する軟質金属(銅)製中間層を挿入する構造と

した。

気密シール部品の接合部基本構造は Fig.6に示す.

|接合端部構造と接合強度の関連の検討|

Ti-Ag-Cuロウ材は端部に良好なフイレットを形成するため、高い引張強度が得られる。

しかし、 Agは中性子照射により Cdに核変換し、その高い蒸気圧のためシール特性に悪影

響を与えることが懸念されるため、 Agを含有しない Ti-Cuロウ材を用いた。Ti-Cuロウ材

はフィレットが出来難く、接合強度が低い。よって中間層の端部形状をフィレット形状に

近づけることで強度を改善している。

銅中間

銅中間層無し i テーパ付き鎖中間

Fig.6 Basic structures of in joint part 

1-4 新開発材一紡錘型接合構造に対して行った解析結果

1-4-1 銅中間層厚さの影響

紡錘型接合構造において、銅中間層の厚さが残留応力に及ぼす影響について検討したの

で、報告する o 解析モデ、ルは、 Fig.7に示すようなモデ、ルを用い、ムの位置を軸方向に拘

束し、 3次元軸対称問題として解析を行った。また解析温度条件としては、 880t'"'-'200Cま

でとした。但し、解析モデ、ルには Ti-Cu供晶ロウ材の層は挿入しておらず、凝固収縮現象
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f 
SbN4 

は考慮していない。よって本文中の解析結果とは、応力の絶対

値および分布に大きな差が生じている。しかし、ここでは銅中

間層の厚さが残留応力にどのような影響を及ぼすのか、その傾

向をおおまかにつかむことが目的と考え、また、その傾向は

Ti-Cu供品ロウ材の凝固収縮現象を考慮、した場合も不変である

と判断した。加えて、応力解析の簡略化と時間短縮のねらいも

あった。後述の接合端部傾斜角度の影響についても、同様の理

由で Ti-Cu供品ロウ材の層は挿入していなし、。

この接合冷却過程で、銅中間層の厚さを O.1， O. 2， O. 3m.m.と

変えた場合に、Si3N4に生じた残留応力をそれぞれ求めた。クリ

テイカルポイント周辺での等価垂直応力分布と応力拡大係数は

Fig. 8， Fig. 9になった。この結果より、銅中間層の厚さは O.3m.m 

を採用している。 Fig.7 Analysis model 
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ここでは、接合端部傾斜角度の違いが残留応力に及ぼす影響を調べた。この傾斜角度を

300 ， 400 
， 500 

， 60
0 

， 70
0 

， 80
0 

， 90
0 

， 100
0 

(傾斜なし)と変化させ、また、それぞ

れの場合において SUS304厚さを O.1， 0.2， 0.3mmと変えて接合残留応力解析を行った。そ

の結果は、 Fig.10， 11に示すようになる。ピーク値は、 70
0

付近に現れている O

以上の結果より、この紡錘型接合構造体の接合部基本構造として、銅中間層厚さは 0.3mm、

接合端部傾斜角度は 40
0

、SUS304厚さは 0.3mmを採用した。



第 6章 真空バルブ、容器における接合強度についての検討

第 1節 緒言

セラミックスは金属材料との接合構造によりセラミックスの特性を活かした種々の部品

に適用されている.このような接合構造体の破壊強度や寿命は接合過程で生じる両構成部

材の熱膨張係数の差による熱残留応力に大いに影響を受ける.そこで，本章ではセラミッ

クス/金属接合構造体である真空バルブ容器を実部品例のモデ、ルとし，弾塑性 FEM解析を

用いて接合残留応力とその接合残留応力に及ぼす金属部材の材質・形状・寸法の影響を明

らかにするとともに，強度検証として行う引張・圧縮試験のシミュレーション解析を行っ

た.真空パルプ、容器の各種類を Fig.6-1に示す.通常，セラミックス接合の技術開発では，

強度試験の簡便さから JISR1604の標準4点曲げ試験用の角棒突合せ接合試験片を用いて

検討される.しかし，セラミックス/金属接合実部品と試験片の残留応力分布は違うし，実

部品と同じ方法で試験片を別に作製しでも残留応力は異なり，また 試験片のレベルでも

形状・寸法によって残留応力は異なるため，接合実部品に対して，接合プロセスにおける残

留応力シミュレーションや接合強度検証が必要だと考えられる.

Fig.6・1vacuum interrupter with variious types 
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第 2節 接合残留応力に及ぼす真空バルブ、構造諸元の影響

6.2.1 真空シール端板の材質・板厚の効果

真空バルブ容器の概略図を Fig.6-2に示す.実部品の寸法に基づく Fig.6-3に示す解析

モデ、ルを作成した.アルミナ径 D=44mm，銅軸径 d=14mmにおいて，銅シール端板(斜線部)

の板厚 tを O.1， 1 ， 2， 3 ， 10mmの 5種類に変え，軸対称モデ、ルとして解析した.解析温度

条件はろう材の溶融温度 (830
0
C)から室温 (20

0
C)までである.なお，シール端板とアル

ミナ円筒の両部材に厚さが 20μmのろう材を付けている.次に，端板の材質を SUS304に変

え，板厚 tを O.1， 0.5， 0.75， 1. 5， 2， 5， 10mmの 7種類にして，端板の材質・厚さが接

合残留応力への影響を検討した.それらの解析結果はすべてのモデルに対して，残留応力

の最大値がロウ材とアルミナの界面からアルミナ側に少しずれた点に現れる .残留応力分

布のコンター図を Fig.6-4に示す.外形表面から中心方向への残留応力分布を Fig.6-5，6

に，板厚と最大残留応力の関係を Fig.6-7に示す.変形図を Fig.6-8，9，10，11に示す.

Movable Rod 
8ellows 

Flatnge 

山
/

)~rc Shield 

Contacts 

ixed Rod 

Fig.6-2 Diagram of a vacuum inlterrupter 
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Fig.6・10Deform diagram (tω=:O.lmm) 
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Fig.6・11Deform diagram (teu=5mm) 

これらにより，シール端板の板厚が厚くなれば残留応力増加する傾向があり，

板厚 tCu =3 (mm)， t sus川=2 (mm) 最大残留応力が発生し，その以上になると

次第に低下することが分かる.これらは，接合冷却i過程において金属端板は中

心方向に収縮する力が作用するが，板厚が厚くなるにしたがし、収縮カが増加す

るため，発生する残留応力が高くなったと考えられる.また，残留応力が最大

となる付近で残留応力が飽和しそれ以上になると次第に低下していくのは，収

縮力の増加以上に，金属の緩衝効果が作用するためであると考えられる.銅シ

ール材は SUS304シール材により塑性変形しやすいため，接合残留応力が低減さ

せることもわかる.

6.2.2 アルミナ円筒径の影響

解析モデ、ルは Fig.6-12のような軸対称モデルを用い，シール端板の板厚を固定して

(銅:2mm， SUS304: O. 75mm) ，アルミナ円筒外径を 22，44， 66， 88mmの4種類に変化させ

る.解析結果はすべてのモデルに対して，残留応力の最大値がロウ材とアルミナの界面か

らアルミナ側に少しずれた点に現れる.外形表面から中心方向への残留応力分布を

Fig. 6-13， 14に，板厚と最大残留応力の関係、を Fig.6 -15に示す.変形図を Fig.6-16，17 

に示す.
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Fig.6・16Deform diagram (D= 4 4 IDIn，tω=2mm) 
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これらより，シーノレ端板の材質が SUS304の場合では，アルミナ円筒の径が大きくなれ

ば，残留応力がほぼ比例的に増大することが分かる.これは アルミナ径が大きくなるに

従い， SUS304端板の径が増加するにつれ接合冷却過程において SUS304の収縮力が大きく

なるため，発生する残留応力が高くなったと考えられる.

一方，シール端板の材質が Cuの場合では，アルミナ円筒の径が大きくなれば，残留応

力が低下していることがわかる.アルミナ径が大きくなるに従い Cu端板の径が増加する

につれ接合冷却過程において Cuの変形が大きくなるため発生する残留応力が低くなった

と考えられる.

6.2.3 接合構造強度に及ぼす残留応力の影響の定量的評価

1.応力拡大係数と半円き裂長さの関係

次に，これらの残留応力分布に対して，応力拡大係数に着目して接合構造強度に及ぼす

残留応力の影響を定量的に検討した.

Fig.6-18に示すように応力拡大係数 Krは，残留応力が最大となる位置に破壊の起点、とな

りうる潜在欠陥が存在すると仮定し aを表面半円き裂長さ xを半径方向距離， σReq(X) 

を残留応力分布とした場合，式(6-8)のように表すことができる.

KI=hz生命
= 2存ドReq(~

A 

Agbrazing 

Interface 

AI203 

v 

(6-8) 

Y 
4 

Surface semI-circle crack 

Fig.6・18Position of a surface semi-circle crack 
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アルミナ円筒の外径 D (D =44m m) を固定し，各シール端板の材質・板厚

における応力拡大係数 Krと半円き裂長さ aの関係を Fig.6-19，20に示す.

2. 有効体積

本論文の第 1章緒論に述べたように，試験片の強度から実部品の強度を相対

評価できるが，絶対評価できないため，体積効果を考慮する必要である.

セラミックス部材の強度分布は次式に示すように 2母数ワイブル分布で表せ

る.

P仲 1叶[(三TdV (6-9) 

ここで mはワイブル係数であり， σOは尺度母数である.

セラミックス部材内部の各点、の応力を部材中の最大応力 O 固で基準化し，次

式の Veを有効体積という.有効体積は最大応力 σmが一様に作用する状態で置

き換えたとき，同じ p(σノを生ずるような体積である，当然実際の部材の体積
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(6-10) 

これより式 (6-9)は次式となる.

Pい)=1一回P{-(号rv.} (6-11) 

平均強度を μ とすると

μ=σo門(ザ) (6-12) 

ここで， r ( )はガンマ関数である.

ある 2つの部材の平均強度，有効体積をそれぞれ σぃ σ2及び Ve1，Ve2とす

ると，

σ2/σ= (Ve1/Ve2) 11m (6-13) 

これより，部材の体積の増加によって平均強度が低下することを定量的に推

定することができる.

3. 代表欠陥サイズの推定

強度分布特性(平均値 μ ，標準偏差 o)の異なる 2種類のアルミナ接合試験

片に対する ]ISR 1622に準拠し 4点曲げ試験を行い，得られた試験結果を表 1

に示す.
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Table.6・1Distribution properties of 4 point bending 
strength for Ah03 joint specimens 

材料 A1203 (A社製) I A1203 (B社製)

強度分布の平均値 μ(MPa) I 300. 255 380. 793 

強度分布の標準偏差 8~1pめ 34. 53 25. 66 

破壊靭性値 K1 (MPa 'mm1
12) 4.14 3. 38 

この 4点曲げ強度分布は次式のような 2母数ワイブル分布関数で表せる.
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( 6-14) 

m を形状母数あるいはワイブル係数 ， sを尺度母数という mは無次元量で，

Sは変量 xと同じ次元をもっ.

確率密度関数 f(x)=dP(x)/dxは
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(6-15 ) 

となる.ワイブル分布の平均値 μ は

μ=!内知=βr(1引 (6-16) 

となる ここで， r()はガンマ関数である

ワイブル分布では，尺度母数 8も分布の代表値として用いられる.式 (6-14)

より， P (s ) = 1 -e-1二 O.632であるから，。は累積確率 63.2%に対するパーセ

ント点である.

次に分散がを求めると
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となる. したがって変動係数 ηは

η=立=f小川)-172 (刊)
μL {r(1 + 1/m)Y ~J 

となる.これからわかるように， ηは mのみの関数で mが増すほど ηは小さく

なる 1:S;m三50 (セラミックスのワイブル係数は m=10""'-' 15が多し、)の範囲で

は

η三 m-{).93 (6-19) 
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で近似できる(参考文献).この近似式の相対誤差は， 1三m壬50の範囲では最大

3免である.

式 (6-18)と式 (6-19)により m求められる

m=(μ/δy仰 3) (6-20) 

式 (6-17)から尺度母数推定値 3を次式に示すように求められる.

β=δI ~r(l + 2/m}-(r(l + l/m}Y (6-21) 

この尺度母数推定値に基づいて信頼水準(1一 α) を考慮し尺度母数の揺ら

ぎ区間を次式で推定できる.

r 2k 11
/ 

β。=βi ?1"".1 ¥t (6-22) l %2 (2k，1-α)J 

ここで， kは標本数であり， γ は危険率である Z2(φ，1-α)分布におけるパーセ

ント点、 %2の求め方を次にように述べる.

1-y=l-(fRC421F(φ仰 -MM-l)2J か

ここで，自由度 φを与え， Newton -Paphson法により αに対応する x2の値を求

める なお ， r(l+φ/2)は先に求める.

セラミックス内部に潜在し破壊靭性値に達した代表欠陥サイズ aを次式によ

り推定できる.

αす(云) (6-24) 

ここで K1C はセラミックスの破壊靭性値であり，ゅは形状係数である • 4点曲

げ試験から求めた代表欠陥サイズを Table6・2に示す.

Fig.6-21， 22， 23， 24は応力拡大係数のき裂長さを代表欠陥寸法として計算

したもので，応力拡大係数が破壊靭性値を超えたときその板厚で破壊すること

が推定できる.

Table 6-2 Size of typical flaw a (mm) 

材料 I AI203 (A社製)I AI203 (B社製)

代表欠陥サイズ a(μmJ 109 51.6 
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第 3節 接合冷却過程での冷却効果における検討

一般に，高温状態、中で応力が作用している場合においては，金属 (Cu)にはクリープ現象

が起こり，構造体はその影響を受ける.よって，セラミックスと金属材料の接合冷却過程

において発生する接合残留応力は，金属材料に Cuなのどクリープの影響を強く受ける材料

を使用している場合は，クリープの影響を考慮していないければ，実際に発生する残留応

力よりも過大評価している可能性がある.また，接合冷却過程における冷却速度を制御す

れば，残留応力の低減が可能である.

そこで Cu円板板厚 t=2(mm)，アルミナ円筒の径 D=44(mm)及び電極軸径 d=14mmにお

いて，冷却速度を 1S/oC， 10 S/oC， 100 S/oC， 1000 S/Cおよび実際の接合時における冷

却速度による解析も行った.

Fig.25は8300Cから 20tまでを 8段階に分けた弾塑性解析とクリープ解析の結果である.

550t'"'-' 350tまでの範囲でクリープによる応力緩和効果がある事が分かる.3500C以下のク

リープ効果は無かった.Fig. 26に示すような実際の冷却速度は 550oC'"'-'450oCの冷却速度が

速いので、応力緩和が小さい.

標準接合過程での冷却速度の場合に比べて冷却温度制御の適用により残留応力を低減で

きることがわかった 5) また，このような冷却プロセス制御を考慮することにより，セラ

ミックス/金属接合構造に対して多面的な最適化の検討が大いに期待できる.
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第 4節引張・圧縮試験解析によ る 接 合 強 度 検 証

強度検証試験における破壊強度を検討するならば，その試験による負荷応力

と残留応力との重畳応力，またその重畳応力分布の応力場 における潜在欠陥回

りの応力拡大係数に着目する必要がある.そ こで， Fig.6-4 のモデノレの軸上端

に強制変位を与え，引張・圧縮試験シミ ュ レーションを行った. Fig.6-7 はア

ルミナ円筒外部の重畳応力が最大となる応力場における応力拡大係数と強制変

位の関係、であり，圧縮の強制変位を与えると応力拡大係数は大きくなり破壊靭

性値を超えるが，引張りの強制変位を与えると逆に小さくなる. Fig.6-8 は，

引張試験の荷重と円筒内部 円筒外部表面の銀ロウの重畳応力の関係を示した

もので，円筒内部の重畳応力が銀ロウの引張強度を超える.これらのことより，

圧縮試験の破壊は 接合残留応力の高かったアルミナ円筒外部を起点とし，引

張試験の破壊はアルミナではなく円筒内部の銀ロウを起点となることが推定で

きる.

第 5節 真空パルプ、容器の接合実験

アルミナ径 D=4 4 (rnm)に Cuシール端板を 8300Cで，活性金属法により接合した. Cu円

盤板厚 tを2mmの4つで接合実験を行った.接合苦手jれの写真を Fig.29に示す.その結果，

いずれの場合においても炉から取り出したところ，接合冷却過程で熱応力破壊を引き起こ

した.その破壊形態はいずれも類似しており セラミックスとロウ材接合界面において，

セラミックス側で破断した.

これらの結果から いずれの場合においても，接合冷却過程において，クリテイカルポイ

ントにおいて，接合合残留応力により潜在欠陥にはたらく応力拡大係数が破壊靭性値に達
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これらより，接合実験および残留応力解析の結果，本解析の妥当性が実験的に裏付けら

れ 2mmのCuシール端板が使用できないことを示唆している.

Fig.6・29Photograph of joint crack for a vacuum interrupter 

第 6節 結言

セラミックス/金属接合構造の最適設計において極めて重要である接合残留応力に対し

て，①接合冷却過程での発生挙動，②金属構成材の形状・寸法による応力緩和効果，③接

合部材強度への影響などについて，破壊力学および信頼性工学の観点から言及した.要約
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すると，下記のようになる.

1.セラミックス/金属接合構造体を評価するためには，残留応力を考慮する必要がある.

また，セラミックス接合体強度は残留応力値のみでは評価できず き裂近傍の応力場を考

慮した応力拡大係数で評価しなければならない.

2.構造体の寸法を検討し，その残留応力への影響のメカニズムを明らかにした.また，

設計の最適化においては接合冷却過程の残留応力の影響だけでなく実機の使用条件を考慮

しなければならない.

3. Cuなどの接合冷却過程でのクリープ現象による残留応力緩和の影響を受けやすい材

料を使用している場合は，クリープ現象の影響を考慮した解析を行う必要があり，接合冷

却速度を制御することにより，残留応力を低減することができ，構造体強度を向上させる

ことができる.

4.本研究に使用した真空バルブ、の強度評価の場合，セラミックスにおける接合冷却過程

の残留応力が支配的となる強度検証試験としては圧縮試験が適している.



第 7章 DBC法による半導体基板における接合強度についての検討

第1節 緒言

現在，産業用機器に用いられている半導体部品の大電力化，高集積化，モジュール化な

どに伴って，半導体デノくイス内での消費電力が増大している.その発生熱の放散に優れた

AINセラミックスを考慮して開発・実用化されているのがAIN-DBC基板である.このAIN-DBC

基板は， DBC法により AINセラミックスと Cuを接合したものである. DBC法とは，温度を

約 1050
0Cの温度雰囲気中で酸素濃度をコントロールした雰囲気中で， Cu接合面に Cu-O共

品液相を生成させ，この液相を AIN表面の A1203層にぬらし，次いで常温まで冷却するこ

とにより，ロウ材なしに銅と AIN基板とを直接接合する方法である.この場合，接合温度

からの冷却過程において熱膨張係数の差により発生する熱応力による製造プロセスでの破

壊，その熱応力が残留応力としてセラミックス界面に生じた場合の実使用条件下での熱サ

イクル応力によるセラミックスの遅れ破壊やその保証試験における残留応力の影響などが

問題となる.

本研究では DBC半導体基板におけるセラミックスの破壊強度に大きな影響を及ぼす接合

残留応力に着目した強度評価を検討する o そこで，発生機構を念頭においた接合残留応力

の低減，ならびに A1203層における潜在欠陥に着目した破壊力学に基づく破壊確率論的強

度解析を行い，一次製造・設計評価のみならず長期供用信頼性評価に有益な強度評価法を

確立するための基礎研究を行った.また，実際の DBC半導体基板の寸法での試験片に対し

て 4点曲げ試験・静疲労試験を行い，破断における最大重畳応力での応力値評価，ならび

に応力拡大係数評価を行った.

第2節 実験および解析方法

7.2.1 DBC半導体基板および半導体モジュール

Fig. 7-1に標準的な DBC半導体基板と半導体モジューノレの写真を示すo DBC半導体基板

は，薄板 AIN基板上に Cu回路板を DBC法によって直接接合したものである o 主な特長とし

ては，高放熱性，高電気絶縁性，優れたハンダ付け性，ボンディング性，小型高実装化が

可能，大電流を流すことが可能，などがある。このようなことから， DBC半導体基板は大

電力用半導体モジュールとして最適で，従来の基板のような複雑な構造を必要とせず，半

導体の放熱および絶縁機能を発揮している。

7.2.2 試験片・実験装置・実験方法

試験片は， DBC半導体基板の基材である薄板 AIN(BO.8><w10XL40)基板試験片と，その

薄板 AIN基板に DBC法による厚さ O.3rnmの銅板を両面に接合した DBC半導体基板試験片を

用いた.試験片の写真を Fig.7-2に，形状および寸法を Fig.7-3に示す. AINセラミック



Fig.7・1semi-conductor substrate and moduJe jointed 
by DBC method 

DBC半導体基板試験片

簿板 AIN基板試験片

Fig.7・2specimen of AlN/Cu semI-conductor substrate 
and AIN substrate 
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スの特性値を Table.7-1に示す.

実験に用いた装置は表 2に示す.各試験片における 4曲げ試験は Fig.7-4に示す電子式

万能試験機を用いて行い，静疲労試験は Fig.7-5に示している独自に作製した試験機を用

いて行った.

DBC半導体基板の残留応力を考慮した破壊強度を評価するために DBC半導体基板試験片

に対して，下部支点問距離を 30mrn，上部荷重点間距離を 10mmとした 4点曲げ試験を常温

大気中にて行った.また， DBC半導体基板の基材である薄板 AIN基板に対しても同様の条

件の基で 4点曲げ試験を行った.

基材である薄板 AINに対する寿命評価として，一定荷重保持の 4点曲げ試験により静疲

労試験を行った.試験片概略図を Fig.7-6に示す.
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Table.7-2 Mechanical properties and physical characteristics of AlN 

名称・規格 TAN-160 (東芝)

密度 (g/cm3)

熱伝導率 (W/mk)

熱膨張係数 RT---500'C(x 10-6fC) 
絶縁耐力 50Hz(kV/mm) 

体積固有抵抗 (Qom) 

誘電率 lMHz
誘電正接 1MHz(x 10.4) 

曲げ強度 (MPa)
ヤング率 (GPa)

装置

電子式万能試験機

デジタル型動ひずみ測定器

ひずみゲージ

Table.7-3 Device used to test 

型式

CATY-101OZ 
DRA-101C 
Eα、G-2・120・C1・11L3M3R

Fig. 7-4 Electronic versatile teS1ter 

3.3 
160 
4.6 

14'"'-'15 
>1012 

8.8 

5'"'-'10 
350 
330 

メーカー

米倉製作所

東京測器研究所

共和電業



Fig.7・5Static fatigue tester 

10fTlTl 
Support 

30fTlTl 

1伽m

Support 
AIN 

3伽m

Fig.7・6Concept chart of 4・pointbending test and static fatigue test 
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7.2.3 解析方法

FEMを用いて残留応力および熱サイクル試験で、の残留応力の再配分に対する解析を行い

DBC半導体基板に発生する熱応力挙動・残留応力を定量的に評価した.解析方法は， DBC 

半導体基板モデ、ルに対して接合冷却過程および熱サイクノレ試験条件での弾塑性解析を 2次

元平面ひずみ問題として行った.解析モデル概略図を Fig.7-7に示す.また， A1203層を挿

入している概略図を Fig.7-8に示す.解析モデ、ルは対称性を考慮して DBC基板の 4分の l

をモデルとした. FEMで用いた残留応力解析モデ、ルを Fig.7-9に示す.

また， Fig. 7-10に示すモデノレに対して 4点曲げ試験での最大破断荷重を与え FEMによる

4点曲げ試験解析を行った.
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Fig.7・9Analysis model of residual stress and thermal stress 

Fig.7・10Analysis model of 4・po泊tbending test 

第3節 実験および解析結果

7.3.1 実験結果

薄板 AlN基板に対する 4点曲げ試験での曲げ強度のワイブルプロットを Fig.7・11に示す.

2母数ワイブル分布を仮定し，最小2乗法で求めた薄板AlN基板強度のワイブ、ル係数は 15.2，

尺度母数は 384.8(Mpa)である.

薄板 AIN基板に対する静疲労試験で得 られた応力・時間線図を Fig.7・12に示す.この時の

AlN基板におけるき裂進展指数は 90.09である.
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Fig.7・11WeibuU distribution of rup伽 restress for 4・pointbending tests 
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7.3.2接合冷却過程における残留応力

DBC接合時の冷却過程において熱膨張係数の差により生じる残留応力はFig.7-12に示す

ような分布となる.接合残留応力の最大値は，この解析モデ、ルで、は，銅の端から 1要素ず

れた接点位置となる.残留応力は AINとCuの中間である A1203層の約 3/4厚さの位置から

AINに向かつて急峻に低下しており，基板全体としての負荷は極めて小さい.基板の破壊

はA1203層中に含まれる欠陥を基点としたき裂の成長によってもたらされると考えられる.

したがって，その評価基準には応力値ではなく，応力拡大係数が合理的である.

(7-1) 

7.3.3破壊におけるき裂進展挙動の検討

上述のき裂について，その成長に伴うき裂先端での応力拡大係数の変化を検討した.な

お，実際の保証試験での破壊形態は，基板深さ (y)方向の破壊によるセラミックス板の折

損と，基板長さ (X)方向の破壊による Cu板剥離の 2種類に分類される.ここでは前者の

Y方向破壊を扱う.解析モデルには，残留応力解析で用いた同じモデルに最大応力部から Y

方向へき裂を 1接点づっ段階的に進展させたものを用いた.これより，モデル全体のエネ

ルギ開放率 Gからき裂成長の際の応力拡大係数 K1を

K， =_ /~E 
iJ(J-vり

のように求められる.

この解析におけるき裂進展パターンを Fig.7・14に示す. Fig.7・15は接合残留応力のみが

作用した場合について，き裂成長による応力拡大係数の変化を示している. Fig.7・15によ

り応力拡大係数はき裂が表面より Ah03/A1N界面に達するまで増加し，それ以降は減少し

ていくことがわかる.保証試験では，さらに熱応力による寄与分があるものの，Fig.7・15

において深さ 1μmで既に破壊じん性値の 90%達していることから残留応力の影響の大き

さが十分推測できる o 保証試験ではき裂が Ah03層内で徐々に深さ方向に成長し，応力拡
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大係数が破壊じん性値に達して破壊すると考え られる.

7.3.4 DBC基板強度への A1203層厚さの影響

残留応力解析において DBC半導体基板の強度に及ぼす A1203層の厚さの影響を解明する

ためにA1203層を厚くして，応力拡大係数 KJに着目したき裂進展解析を行った.

Starting point of crack Pattern of crack growth 1 

PattetTI of crack growth 2 

Patte:m of crack growth 3 

Pattern of crack growth 4 

Pattem of crack growth 5 

Fig.7-14 Explanatory drawing of crack growth 
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Fig.7・15Transition of stress intensity factor 
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A1203層厚さは上述した解析で使用している 1μmと，新たに 2μmのモデ、ルで、比較を行った.

A1203層厚さ lμmと2μmでの基準化応力拡大係数 K1/笠1Cとき裂長さ aの関係を Fig.7-16 

に示す. A1203層厚さ 1μmのモデルの場合，残留応力のみでは応力拡大係数が破壊靭性値

に達しないのに対して，A1203層厚さ 2μmのモデ、ルの場合，き裂長さ 1.3μm付近で応力拡

大係数が破壊靭性値に達しており，残留応力のみで破壊に至ることになる. したがって，

破壊力学論的観点から A1203層の厚さが増加すると共に DBC接合基板の機械的強度は低下

していることがわかる.
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Fig.7・16Relation between stress intensity factor and crack depth a(μm) 

7.3.5 4点曲げ破壊強度への残留応力の影響

DBC半導体基板に対する 4点、曲げ試験での破断荷重はワイブル分布の尺度母数で、 76.4N

である.この破断荷重を解析条件として FEMによる弾塑性解析で、 重畳応力(残留応力+

曲げ応力)を求めた.x方向(長さ)応力 σ xが，ほぼ，最大主応力にあたり，実験的にも

4点曲げ試験では，セラミックスが Y方向(深さ方向)に破壊することから X方向応力に

支配されている.そこで，表面半円き裂を仮定した場合，表面半円き裂面に直交する X方

向の垂直応力 σxおよびき裂面に並行するせん断応力 rx yを用いて

4 
σ一 σ_-+ T._. 

t;'i ~ A (2・v)2-A;Y 
(7 -2) 

のように等価垂直応力 σeqを算出した.等価垂直応力 σeqの長さ (X) 方向と深さ (y) 方

向に対する分布を Fig.7-17に示す.

残留応力を考慮、した DBC半導体基板の 4点曲げ試験に対する解析での破断応力(重畳応

力)のワイブ、ル分布を Fig.7-18に示す.ワイプ、ノレ係数は 88.2，尺度母数は 1988(MPa)であ



薄板 AIN基板と比べると破断応力のばらつきが極めて小さくなっている.る.
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また， DBC半導体基板強度の尺度母数 1988(MPa)は薄板 AIN基板の曲げ強度 384.8(MPa)

と比べてはるかに高い値を示している.そこで，この顕著な違いを明らかにするため，下

記のように応力拡大係数による評価を行った. DBC半導体基板の 4点曲げ破壊強度は，

Kl(R叫と K1(4B)との和 K1(kRJが破壊靭性値 K1Cに達したときの破壊に支配される.

K，パ口 、 =HσB--V Jめ F(空空~ . a)i 
'pu  / E (k) ¥. t . a' w' I ) (7-3) 

'の
J
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伊
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hw
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π
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mm r~ (7-4) 

Fig. 7-19は表面半円き裂を仮定した場合の K!(Res)とK!ω を重畳したときの K!(AR)の基準

化応力拡大係数とき裂長さの関係を示す.ただし， K!(4B)は 4点曲げ破断荷重(尺度母数)

に対して求めた値である.この Fig.7-11から表面半円き裂を仮定した場合には，き裂長さ

が 0.8μID'""'-'1.2μm付近で K1Cを越している.また，A1203とAINの境界で基準化応力拡大係

数は最大となっている.このことから， DBC半導体基板の 4点曲げ破壊試験では，残留応

力を考慮した場合，き裂長さが 0.8μm程度の表面半円き裂が起点となって破壊に至ってい

ることになる.
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7.3.6 接合時間とアルミナ層の厚さとの関係、

AINセラミ ックスは金属とぬれにくい性質があり， DBC法により銅板を強固に接合する場

合， AIN表面に Cu-Qの共晶とぬれやすい表面を形成させる必要がある.化学反応は，

4A1N +302→2列03+2N2↑ (7 -5) 
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により起こり， 一般に処理は大気雰囲気中ほぼ 1000
0

C以上で安定な α-A1203層を形成させ

ることができる (l) 低温でこの酸化反応があまり発生しないので，冷却時間と生成したア

ルミナ層の厚さは無関係と考えられている.一般に酸化反応の時間は時間が経つにつれ酸

化生成物が多くなり，酸化層が厚くなるとされている.従って，高温での反応時間を制御

する必要がある.具体的に この酸化反応時間をどの程度コントロールして最適な A1203層

が生成できるかを今後の研究課題として検討していく.

7.3.7 残留応力を考慮した長期信頼性

DBC半導体基板の基材である薄板 AIN基板に対する静疲労試験結果から，き裂進展指数刀

は 90.1である.一方，実際の DBC半導体基板の熱サイクノレ保証試験(1サイクル:1250C 

X 30min→室温X10min→-40"C X 30min→室温X10min) では 200""300サイクルで、破壊に至

っている.これらのことから応力σと臨界き裂形成寿命 tの関係

I1n ':::: K1C σDt =σ 一一一一一一R. -~ 0 - i一一-

1(lJeq 

(7-6) 

を用いて初期欠陥としての等価な表面半円き裂 8eqの推定を行った.

Fig. 7-20にDBC半導体基板における熱サイクル試験寿命 (sec)と初期欠陥サイズ 8eq
(μ 

m) の関係を示す.また，その初期欠陥 8eqに対する応力拡大係数 KJを Fig.7-21に示す.

これより， DBC半導体基板の熱サイクル保証試験における初期欠陥サイズ 8eqは O.704"" 

O. 710μmであると推定できる.逆に初期欠陥サイズ 8eqが分かれば，Fig.7-21より熱サイ

クル試験寿命を推定することができる.
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第 4節結言

本研究では DBC半導体基板における破壊強度に大きな影響を及ぼしている接合残留応力

に着目し，発生機構を念頭においた接合残留応力解析，ならびに A1203層における潜在欠

陥に着目した破壊力学に基づく破壊確率論的強度解析を行った.また，DBC半導体基板の

残留応力を考慮した破壊強度を評価するために，実際の半導体基板寸法の試験片に対する

4点曲げ試験・静疲労試験を行い，破断における最大重畳応力での応力値評価，ならびに

応力拡大係数評価を行った.

(1) DBC半導体基板の接合冷却過程で発生する残留応力は反応相界面付近の A1203層から

AINにかけて急峻に低下する応力分布を示す.これより， DBC半導体基板の残留応力を考慮

した強度信頼性を評価するには，き裂先端の応力分布を考慮、した応力拡大係数での評価が

必要である.

(2) DBC半導体基板の接合冷却過程および熱サイクル試験でのき裂進展に伴うき裂先端

の応力拡大係数の変化を解明でき，き裂の進展挙動を明らかにできた.

(3) DBC半導体基板の破壊強度は A1203層の厚さに大きく影響を受ける.

(4) DBC半導体基板の 4点曲げ強度は薄板 AIN基板に比べて，極めて大きく，そのばらつ

きは極めて小さい.DBC半導体基板の破壊は約 0.8μmの表面半円き裂を起点、として生じて

いる.

(5) 熱サイクル試験において，破壊起点となる初期欠陥サイズが明らかになった.また，

初期欠陥サイズが分かれば，熱サイクル試験寿命を推定でき，長期信頼性寿命評価に対す

る知見が得られた.
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第 8章結許

セラミックスは耐熱性，耐食性，耐摩耗性，電気絶縁性，高圧縮強度性，あるいは軽量

性などに優れた材料として期待され，各種機械・装置への用途開発が精力的に進められて

いる. しかし，セラミックスは典型的な脆性材料であるため，機械的あるいは熱的衝撃に

弱い，許容される欠陥サイズが小さい，強さのばらつきが大きい，遅れ破壊を起こす，あ

るいは難加工性であるなどの欠点も少なくない.

一方、金属材料は被研削性や塑性加工性などに優れ，冷問加工もできる材料が多く.ま

た，安定した引張強度や高い靭性を有し極めて優れた構造材料である。しかし，耐圧縮性，

耐磨性あるいは耐食性や耐酸化性などの耐環境性の点ではセラミックスよりかなり劣るも

のが多い。

それぞれの特長を活かせる接合技術はセラミックスの応用に欠くことのできない複合化

技術であるとともに，この接合技術の向上はセラミックスの適用分野を拡大する効果もあ

り、従来から、色々と 適用研究が進められてきている.

以上のように，セラミックスと金属との接合は，金属がセラミックスの欠点を補い，セ

ラミックスの優れた特性を十分に発揮させることができる.また，セラミックス部品を高

度な装置や機器に使用する場合，単独での使用はごく希であり，最終的には他の材料，特

に金属と組合せることが必要となる.このような観点から，セラミックスと金属の接合技

術はセラミックスを実用化する上で極めて重要な技術であると言える.

しかしながら，セラミックスの熱膨張係数は金属と比較すると著しく小さいため，高温で

の接合後，冷却過程において接合界面近傍に発生した熱応力がセラミックス部材内にも残

留応力として残り，接合体の継ぎ手の強度を低下させる.また，弾性率の異なるセラミッ

クス/金属接合部材に外力が作用すると、接合界面に応力集中が発生するため，やはり接

合強度を低下させる要因となる.

接合強度評価，すなわち、セラミックス接合試験片や接合構造体に対する強度評価には、

この接合残留応力を考慮することが重要であり，この残留応力と作用応力の重畳応力に対

するセラミックス強度がセラミックス接合体強度となる。

そこで、本研究では，セラミックスと金属の接合プロセスで生じる熱残留応力を考慮し，

まず、最初にセラミックス/金属接合試験片における中間層 (Cu)厚さが接合強度に及ぼす影

響，あるいは接合残留応力も考慮しての中間層厚さの最適化に関して、破壊力学的観点、か

ら検討した.次いで、，セラミックスの基本強度特性としての疲労破壊も含めた破壊機構に

基づく強度特性についても言及した.さらには、実際のセラミックス接合部品としての中

性子検出器・真空パルプ、容器 ・DBC半導体基板における構造上の残留応力および接合部位

での局部残留応力の分布を FEM解析で明らかにし、破壊カ学的観点から破壊メカニズム

を究明し，これらの実部品に対する長期信頼性の破壊寿命や損傷・劣化挙動について、信

頼性工学に基づく 確率論的予測方法を検討してきた。今後，これらの基本的な研究成果は、

接合構造設計の最適化を図りながら、接合部材の強度や信頼性を向上させて、セラミック

117 



スの実用化を着実に進めて行く上での基盤技術として大し、に役立つと確信している。

各章総括すると次の通りである.

第 1章は緒言であり，セラミックス適用技術における接合技術の位置づけを言及し，セ

ラミックス/金属接合技術と接合強度試験・信頼性評価の現状について整理した.また，セ

ラミックスの機能・構造部材への適用普及・拡大における今後の研究課題を言及する上で，

本研究の目的について記述した.

第 2章はセラミックス/金属接合部材の評価・解析のための基礎的検討である.セラミ

ックス/金属接合構造部品に対して材料選定・構造設計・製造プロセスの最適化，また，特

殊環境における長期間供用中での接合構成部材の脆化やスウェリング現象の強度への影響

等を検討していくために，簡便な弾塑性解析手法として，接合構成部材の材料特性および

熱物性の温度依存性を連続的に考慮できる数式化を図り， Visual Basicシステムと汎用

FEMソフト NASTRANとの組合わせによる応力・強度解析システムを開発した.この開発の

重要なポイントは汎用 FEMソフト NASTRANでの弾性応力解析機能を活用し，解析データの

中間データ処理およびデータ後処理に Visual Basicシステムを駆使して接合部材の構造

設計・製造プロセスの最適化，あるいは脆化やスウェリング現象による損傷・劣化挙動の

解析に多面的な工夫が行えるようにしていることである.

第 3章はセラミックス/金属接合試験片に対する最適中間層厚さについての検討である.

本章ではセラミックス/金属接合材の中間層厚さに注目し，接合試験片モデルに対する 3

次元弾塑性有限要素解析により，セラミックス界面近傍に生じる残留応力分布を求めた.

その残留応力が生じている試験片モデ、ルに対して，さらに，曲げ試験負荷応力を重畳させ

る解析によって，再配分する残留応力分布(以下では単に重畳応力と記す.)を求めた.そ

の重畳応力分布における最大応力値に基づき，最適中間層厚さについて検討した.また，

最適中間層厚さのみならず，接合面仕上げおよび仕上げ方向の影響も含めて，種々の条件

の接合試験片を作製し， 4点曲げ試験を行って実験的に確証した.この成果は，構成材料

や寸法・形状の異なるセラミックス/金属接合材における中間層の材質や厚さの選定の最

適化に有用な指針を示唆できる.

第 4章はセラミックス/金属接合試験片に対する残留応力と疲労特性についての検討であ

る.セラミックス/金属接合材の繰返し引張疲労試験を実施し，冷却過程で生じる接合残留

応力，単軸引張および繰返し疲労試験での負荷・除荷過程における接合残留応力の再配分

も含めた応力挙動についても弾塑性解析した.また，有効体積と有効負荷時間を考慮した

等価垂直応力で評価することによって繰返し引張疲労強度特性について以下のことが明ら

かとなった.

(1)負荷・除荷過程における接合残留応力の再配分を考慮、しないと，繰返し引張疲労強度

は統一的評価法によって引張強度から推定される静疲労強度よりも過小評価になる.

(2) 1回の引張負荷・除荷によって残留応力は増大する.これは中間層である銅の塑性変

形に起因するが 1回の負荷・除荷でその塑性変形は飽和することから 2回目以降，残留
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応力は、ほぼ、 一定となる.

(3)負荷・除荷過程における接合残留応力増分を考慮して時間強度も同時に修正すると，

繰返し引張疲労強度は引張強度と共に静疲労強度として統一的に評価できる.

第 5章はセラミックス/金属接合体の実部品-LPRM中性子検出器における紡錘型接合構

造についての強度検討である.この実部品において，接合残留応力に及ぼす応力緩和層と

しての中間層 Cuの脚部角。の影響を検討した。最適な脚部角。での紡錘型接合構造供試片

に対する引張試験および残留応力も考慮した引張破壊強度の弾塑性FEM解析に基づくシ

ミュレーションにより紡錘型接合構造に対する強度検証を行った。また，スウェリング現

象を発生するに伴うセラミックスの内部応力挙動と強度劣化に注目し，セラミックスの強

度信頼性を破壊力学的観点から明らかにした.

第 6章はセラミックス/金属接合体の実部品一真空パノレブ、容器における接合強度につい

ての検討である .本章ではセラミックス/金属接合構造体である真空パルプ、容器を実部品

例のモデ、ルとし，弾塑性 FEM解析を用いて接合残留応力とその接合残留応力に及ぼす金属

部材の材質 ・形状 ・寸法・接合プロセスにおける冷却速度の制御の影響を明らかにすると

ともに，強度検証として行う引張・圧縮試験のシミュレーション解析を行った.また，実

部品に対する強度検証試験も行ってこのシミュレーション解析の妥当性を検討した.

第 7章はセラミックス/金属接合体の実部品一DBC法による半導体基板における接合強

度についての検討である.本章では DBC半導体基板におけるセラミックスの破壊強度に大

きな影響をおよぽす接合残留応力に着目した強度評価を考える.発生機構を念頭においた

接合残留応力解析，ならびに A1203層における潜在欠陥に着目した破壊力学に基づく破壊

確率論的強度解析を行い， 一次製造 ・設計評価のみならず長期供用信頼性評価に有益な強

度評価法を確立するための基礎研究を行った.また，実際の DBC半導体基板の寸法での試

験片に対して 4点曲げ試験・静疲労試験を行い，破断における最大重畳応力での応力値評

価，ならびに応力拡大係数評価を行って普遍的評価法について検討した.
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