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導電性セラミックス/金属接合体の残留応力測定

木 村 光 彦,*浅 利 孝 一,*後 藤 正 治,**

麻 生 節 夫,**大 口 健 一**

MeasurementofResidualStressintheElectricalCeramics/MetalJoint

MitsuhikoKIMLTRA†KoichiAsARI†ShojiGoTO††

SetsuoAsoI†andKenichiOHGUCHI†T

Abstract

ElectricalSialonceramicshavingsomecontentsofTiNandSKS3metalwerejoinedwithAg-

Cu-TiactivebrazingmetallayerhavingathicknessoflOO〟m or400〟m atatemperatureof

1113Kfor300sinavacuum,Theresidualstressesonthebrazedjointsamplesweremeasuredin

theceramicssideandthemetalsidebyX-raystressanalysis. Thelinearltyin20-sinZ¢

diagram wasconfirmedforX-raydiffractionfrom thegrindedsurfacesofmetalandceramics.

Theresldualstressesintheceramicsandmetalsldesofbrazedjointsamplesindicatedthe
characteristicdistributionseachother. TheresidualstressoverseveralhundredMPawas

measuredwithinaboutlOmm from thejointinterfaceinthemetalsideofbrazedjointsample.

The400/Jm thicknessofthebrazingmetallayerwasespeciallyeffectivetorelaxtheresidual

stressofcT,intheceramicsside(cry:residualstressinverticaldir･ectiontothejointinterface).

Andwhenthebrazingmetallayerthicknesswas400FLm,theresidualstress(7さinthemetalside

showedalmostzerovalueduetotheplasticdeformationofthebrazingmetallayer.

KeyWords X-raystressmeasurement,Residualstress,Sln2¢method,Ⅹィaydiffraction,

ElectricalSialon,Vacuumbrazing

1.緒言

放電加工により複雑形状に容易に加工できる導電性セラミッ

クスと金属の接合体の実用化が期待されている｡セラミックス

/金属接合体の強度的な信頼性を確保するためには,接合行程

中の冷却時に発生する残留応力について把握することが非常に

重要である｡ このような残留応力の測定は,Ⅹ線応力測定法

によることが多い｡この場合,金属ではピーク強度が比較的高

いので短時間で測定できることが多いが,導電性セラミッスの

場合はピーク強度が著 しく低いため,その測定に長時間を要す

る｡ したがって,導電性セラミックス/金属接合体を早急に実

用化するためには,その信頼性評価に要する時間,すなわち接

合体内の残留応力測定に要する時間を短縮化することが重要で

ある｡

そこで,本研究では,短時間で測定できる接合体金属側の残

留応力による,導電性サイアロン1)･2)と金属接合体の信頼性評

価法を確立するための第一段階として,金属側の残留応力とセ

ラミックス側の残留応力の分布について調査 した｡すなわち,
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導電性サイアロンとSKS3台金工具鋼を,2種類のろう層厚さ

で Ti入 り銀ろうを用いて真空ろう付けし,その接合体の残留

応力測定をセラミックスと金属のそれぞれで実施 した｡

2.実験方法

2.1 接合試料

本実験で用いた試料は,それぞれ25×5×20mmの寸法の,

セラミックスとして導電性サイアロン (日立金属㈱HCN-40),

金属 として合金工具鋼 (SKS3)であり, ろう材にはTi入 り

銀ろう (田中貴金属㈱ 70.5Ag27.5Cu2Ti)を用いた｡各試料

表面を平面研削盤により研削仕上げ (Ry< 2〟m)したのち,

それぞれアセ トンで超音波洗浄を300S行って使用 した｡

2.2 接合方法及び条件

真空中 (5.0×10~2pa程度)で太さの異なるW ワイヤーを

(直径100,400〟m)接合面の両端に置 くことによりろう層厚

さを制御 して,Ti入り銀ろうを用い25×5mmの面で接合 し,

Figurelに示す25×5×40mmの接合試験片を作製 した｡接合

は1113K,300Sの条件で行い,その際のろう層厚さ (100,400

〟m)が,接合体の残留応力分布に対 しどのように影響するか

について検討 した｡

2.3 残留応力測定方法

sin2¢法に基づくⅩ線応力測定の原理は,以下の式で与えら

れる3)｡
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Table1 ConditionofX-raystressanalysis.

CトKα 40(kV),40(mA) 40(kV),40(mA)

Di&actionplane (311)orTiN (211)ofαFe

¢1.0(mm) ¢0_5(nml)

Stressconstant,K* -914,1(Mph/degree)* -318_0(MPa/degree)

Detector

u-K･M [MPa] (1)

K- -詰 ･cotoo･忘 [MPa′deg] (2)

･ -蓋 [deg] (3)

ただし,Kは応力定数,M は2β-sin2¢線図の傾き,Eは縦

弾性係数,レはポアソン比,20¢は試料面法線と回折面法線が

なす角¢における回折線 ピーク位置の回折角である｡すなわち,

Ⅹ繰測定される応力Uは,応力定数Kに20-sin2¢線図の傾き

M を乗 じて得ることができる｡

接合体の残留応力の測定は,接合試験片のセラミックス側,

及 び金属側を Ⅹ縁応力測定法により行 った｡ 測定条件を

Tablelに,測定位置をFigurelに示す｡接合界面に垂直方

向の応力測定は並傾法により,また平行方向の応力測定は側傾

法を用いて測定 した｡測定表面はR〉<2/Jmの研削仕上げ加

工面とした｡金属側については,研削加工によって生 じた残留

応力は真空炉での高温ろう付けにより除去されるため,測定値

をそのまま接合による残留応力とすることができる｡一方セラ

ミックス側については,研削加工による残留応力が真空炉ろう

付けで除去されないため,接合による残留応力の影響が無い接

合界面か ら10mm以上離れた位置での測定値を平均 し, これ

を研削加工による残留応力値として差 し引いた｡その値は研削

方向,及び試料により若干異なったが研削方向に平行な場合は-

150MPa前後,垂直な場合は一250MPa前後の研削加工に起因

する圧縮応力を示 した｡

3.実験結果及び考察

3.1 sin2¢線図の直線性

sin2¢法による応力測定では,対象材料に対 して応力測定に

MeasuremetLtlinesofresidualstress

Ag-Cu-Tibra2;lagmetallayer

Figure1 Schematicviewofbrazedjointsamplewithmeas-
urementlineofresidualstress.

素材物性学架佳誌

適切な特性 Ⅹ線 と回折格子面の組み合わせを選択 し,同時に

sin2¢線図の直線性を確認 し,sin24,法の適用の可否を判断す

る必要がある｡測定面の特別な処理を行わずに残留応力の測定

が可能であれば,実製品の測定の場合に有効であると考えられ

るため,本実験におけるセラミックス側の応力測定は,通常セ

ラミックスの応力測定で行われているような研削等の加工に起

因する応力の影響を少なくするためのラッピング等による研削

面の除去を行わずに測定 した｡ このような場合使用するⅩ線

の種類と加工に起因する深さ方向の残留応力分布の関係により

2∂-sin2¢線図が非線形 となる場合がある5)｡ よって実際に

sin2¢法が問題なく適用可能かどうかを特に注意 して確認する

必要がある｡

本実験の接合体におけるⅩ線応力測定は,金属側,及びセ

ラミックス側と2種類の材料に対 して行 う必要があった｡そこ

で,同時測定を考慮 して特性 Ⅹ線としてCrKα線を選択 した｡

また,回折 ピークは,金属側では,Ⅹ緑測定標準6)に推奨され

ているフェライ ト (211)面を使用 した｡Flgure2に金属側の

Ⅹ線応力測定時のsin2¢線図の一例を示す｡良好な直線性を示

しており,sin2¢法の適用が問題なく可能であることを確認で

きた｡Figure3に15kW (50kV,300mA)と高強度のCuKα

線 (A:0.154056nm)を用いた測定による回折角 20をブラッ

グの式7)を用いてCrKα線 (A:0,228964nm)による測定値に

換算 した結果を示す｡このように導電性サイアロンはサイアロ

ンと粒径 2〟m程度の40vol% TiNの混合物であるので,セラ

ミックス側ではどちらかの回折 ピークを用いることができ,刺

定される応力はそれぞれの相応力となり,厳密には真のマクロ

応力とは異なることに注意する必要がある8㌦ しかし,本実験

では接合界面から十分離れた位置での応力値を研削加工に起因

する残留応力として差 し引き接合による残留応力としたため,

各相聞での相応力の影響も同時に無 くすことになるものと思わ

れる｡回折角度はTiN (311)面に比較 してサイアロン (212)

面,及びTiN (222)面の方がより高角度であるため,格子ひ

ずみの測定感度が高く測定に適 していると考えられる｡ しかし,

156.20

156.15

156.10

也
4)
て156.05
くb
3i

156.00

155.95

155.90

0 0,1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6

sin2¢

Figure2 2β-sin2¢diagramfor(211)diffractionofαFe.
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Figure3 Ⅹ-raydiffractionprofileofCr-KαinSialonand

ElectricalSialon,whichwasconvertedfrom the
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Figure4 Ⅹ-raydiffractionprofileofCr-K｡inSialonand

ElectricalSialon,whichwasmesuredbyusing
PSPCdetector.

Figure5 SchematicviewofincidentCr-K｡Ⅹ-raybeamin

ElectricalSialonatthecaseof2♂ -127degree

and¢-0.
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実際に導電性サイアロンを CrK｡線でコ リメータを用いて

PSPCにて測定 した結果,Figure4に示すようにサイアロン

セラミックスの回折プロファイルにおいて明確に確認できるサ

イアロン (141)面,及びサイアロン (212)面のピークは極め

て小さくなり,TiN (311)面が最 もピークとバ ックグラウン

ドの強度比に優れ,多 くの場合にばらつきも少なく測定可能で

あることが確認できたので本実験ではこの回折面を選択 した｡

これはCrKα線のサイアロンとTiNに対する有効 Ⅹ線侵入深

さは,それぞれ11〟m及び2〃m程度と算出9〕されるが,その

混合物である導電性サイアロンへの入射 Ⅹ線はFlgure5に示

すように,より表層のTiN粒子からの回折が大部分を占める

こと,及びサイアロンの回折 ピークは表層のTiN粒子により

Ⅹ線の侵入が遮 られるため非常に強度が低 くなるためと考え

られる｡また,より表層での測定値 となることは,TiNに比

較 してⅩ線侵入深さが深いサイアロンの回折 ピークを用いるよ

りもセラミックスの研削加工に起因する深さ方向に20〟m前

後存在する9)残留応力勾配の影響が小さい測定が可能となって

いるものと思われる｡TiN (311)の回折 ピークは123-130度

の範囲においてデータを採取 し,そのピークデータに対 してス

ムージング,バ ックグラウンド除去,Ka2除去,及びLPA補

正の処理を行い,0.8価幅中点法によりピーク位置を決定 し

た10)｡Figure6にセラミックス側のⅩ線応力測定時のsin24,

線図の一例を示す｡金属側の場合と同様に直線性を示 しており,

sin2¢法の適用が可能であることが確認できた｡ただし,金属

側の場合に比較すると回折角度が低角度側となり,応力定数も

大きくなるため,測定ばらつきは大きくなる｡

3.2 接合体の残留応力分布

細いWワイヤーを用いてろう層厚さを100〃mに制御 して接

合 した接合体の中心線上の残留応力分布をFigure7に示す｡

接合体の接合界面に平行な方向の残留応力 cTxは,ろう材との

界面において,セラミックス側及び金属側の値がそれぞれ圧縮

応力及び引張応力となり,その絶対値がかなりよく一致 した｡

導電性サイアロンはTiNを40vol%添加することにより導電性

126.90

126.85

12680

也
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Figure6 20-sin2¢diagramfor(311)diffractionofTiN.
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を発現させているため,それらの混合物でありⅩ線の回折ピー

ク強度は通常のセラミックスよりかなり低い｡そのため導電性

サイアロン側の測定は¢1.0mm のコリメータを用い,SKS3

側の測定には¢0.5mm のコリメータを使用 した｡田中ら川は

接合界面の残留応力の測定にはできるだけ微小径のⅩ線束を

用いることが必要であると述べており,窒化珪素の接合界面の

残留応力測定では0.2mm2以下で応力値が飽和するとしている｡

その際, ¢1.0mm のコリメータ径での測定値は¢0.3mm以下

のコリメータ径に比較 して界面の残留応力値はおよそ150MPa

程度過小に測定されている｡よって,界面においてよく一致 し

ているcTxや Uッの絶対値よりもセラミックス側の応力値は幾分

高いことが予測される｡そこで, ¢0.3mm のコリメータを使

用 して再度セラミックス側を測定 した｡本実験では,Flgure8

に示すように界面極近傍のcTx, CTゝ応力値は共に,大きなコリ

メータ径の場合のFlgure7とそれほど大きく値は変わらなかっ

た｡ しかし, cTxでは応力分布がより詳細に示され,界面から

離れた位置に明確などークの存在を確認できた｡

Figure7(C)に示すように金属側の応力値 cTxは接合界面か

ら2mm前後の位置でピークを示 していた｡このように接合界

面から離れた位置に応力 ピークを持っことは,セラミックス側

の場合と同様であり,栗田らの窒化珪素と鋼の接合の類似 した

形状の3次元 FEM 解析結果12)とよく対応する｡

また,接合体における接合界面に平行な方向の残留応力cTx

はセラミックス側及び金属側それぞれ,界面から7mm前後及

び10mm 以上の距離まで接合の影響による分布を示 した｡ こ

の接合により影響された残留応力分布を示す距離を,接合界面

に垂直の方向の残留応力cr,分布と比較するとセラミックス側
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では5mm程度で急激に影響が小さくなるのに対 し,金属側で

は同等以上の距離まで影響が確認された｡接合体の接合界面に

垂直の方向の残留応力U,はろう材との界面において,その値

の絶対値はcTxの場合と同様によく一致 した｡ cTXにはセラミッ

クス側及び金属側ともにそれぞれ圧縮応力,引張応力が逆転す

る変化は認められなかった｡ しか し, U与はセラミックス側で

は同様に逆転は無かったが,金属側では界面から2mm程度の

位置で逆転を示 した｡ この位置は,金属側のcTxのピークを示

す位置と一致 している｡この応力の逆転は,栗田らの窒化珪素

と鋼の接合の類似 した形状の3次元FEM 解析結果12)でも示さ

れており,接合体の熱膨張係数差から生ずる曲げ変形の影響に

よるものと考えられるO上述の接合体のろう材界面からセラミッ

クス側,金属側それぞれ0.5mm,0.25mm の距離の接合界面に

平行な方向における残留応力分布をFigure9に示す｡ (JXの値

はセラミックス側,金属側ともにそれぞれ圧縮,及び引張応力

で接合体中央部にピークを持っ相似形の分布を示 した｡一万

0､の値はセラミックス側では中央部及び両端部に引張応力の

ピークを持っW字形の分布を示 し,金属側では中央部に圧縮応

力のピークを持っ分布を示 した｡

3.3 ろう層厚さの違いによる残留応力の比較

太いWワイヤーを用いてろう層厚さを400〃m に制御 して接

合 した接合体の中心線状の残留応力分布をFigurelOに示す｡

接合体の接合界面に平行な方向の残留応力 uxは,ろう材との

界面において,セラミックス側及び金属側の値がそれぞれ圧縮

応力及び引張応力となる点はろう層厚さが100〃mと薄い場合
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と同様であったoセラミックス側のuxの値はろう層厚さが薄

い場合に比較 して30MPa程度引張応力が減少 し,金属側のUx

の値はろう材との界面では400FLm と厚い場合は20MPaほど

高い値を示 したが, ピーク値は20MPaほど減少 した｡一方接

合界面に垂直の方向の残留応力cTyの値は,セラミックス側で

ろう層厚さが薄い場合に比較 してろう材との界面において50M

Pa程度減少 し,金属側では130MPa程度とより大きく減少 し

た｡この場合金属側のろう材界面の値はほぼゼロとなっており,

ろう層厚さが薄い場合に測定された圧縮応力はほとんど認めら

れず,ろう層厚さが薄い場合のろう材界面から3mm はど離れ

た位置か ら引張応力 となる残留応力分布 と同様であるが,

15mm程度離れた位置でも接合に起因する残留応力が存在 し,

40MPa程度の引張応力を示 した｡

上述のろう層厚さ400/Jm の場合の接合体のろう材界面から

セラミックス側,金属側それぞれ0.5mm,0.25mm の距離の接

合界面に平行な方向における残留応力分布をFigurellに示す｡

JXの値はセラミックス側ではろう層厚さが薄い場合と同様に

接合体中央部にピークを持っ圧縮応力分布を示 したが,金属側

では引張応力の分布が両端では低い値を示すものの,中央部で

はピークを持たず,フラットな分布を示 した｡一方 uyの値は

セラミックス側では中央部及び両端部に引張応力のピークを持

つ W 字形の分布を示 し,金属側では残留応力がほとんど無い

状態を示 し,ろう材の弾塑性変形による応力緩和の効果が特徴

的に現れた｡
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4.結論

導電性セラミックス/金属接合体のセラミックス側,及び金

属側の残留応力分布を測定し,以下のことが明らかになった｡

(1) 接合体の研削加工面の表面処理を行わずにsin2¢法による

Ⅹ線応力測定が可能であることを確認した｡

(2) セラミックス側,及び金属側ともに界面に垂直方向の残留

応力uyよりも,平行方向の残留応力cTェの方が,接合界面から

離れた位置まで大きな値を示す｡

(3) ろう層厚さ100FLm と400FLmのろう材による接合体の残

留応力を比較すると,400〃mの方が小さい｡

(4) ろう層厚さの違いによる残留応力の差は,セラミックス側,

金属側ともに界面に対し垂直方向の方が大きい｡
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