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S iC は化合物と して非常に安定で , 耐熱 ･ 構造用

セ ラミ ッ ク ス の みならず, 高温電熱材料, 電子材料,

先端複合材料等, 様 々 な分野で注目され, 本材料の

基礎, 応用に関する研究が活発で ある ｡ 最近は, 自

動車用ディ ー ゼ ル エ ン ジ ンか ら排出される微粒子対

策と して , SiC 製フィ ル タ ー の 開発が注目されて い

る ｡

Si C は難焼結材料と して知られ ,
工業的に は焼結

を促進する 目的で , ボ ロ ン や炭素などが添加されて

い る ｡ こ の焼結助剤添加で , 高温で の性能低下をき

たす｡ こ の ため, 本来の Si C の特性を発揮させる目

的で, 助剤を用い ない 焼結が要望されて い る ｡

本論文で は, パ ル ス通電焼結法を適用して , 焼結

助剤を用い ない 方法で数寄な Si C の 焼結体を作製す

るための 条件指針を確立する ことを目的とした ｡ 特

に(∋パ ル ス通電焼結時の焼結条件因子である通電周

波数, ④材料因子で ある SiC の粒度,
さらに は, ④

焼結時にSiC 粒子間で S i とC を反応させる方法に着

目 した｡ こ の ような観点から, 赦密な焼結体を作製

する ための 条件選定の 指針 を確立 する とともに ,

Si C の焼結機構を明らかにするため, 焼結体の 世界

を高分解能電子顕微鏡観察を行 っ た｡

本論文は 1 牽から 6 章までの構成とな っ て い る ｡

以下に その構成に つ い て述 べ る ｡

第 1 章で は , 本研究の 背景,
目的, 構成に つ い て

述べ る ｡

第2 章で は, パ ル ス 通電焼結時の 通電周波数の Si C

焼結体 - の影響を, 相対密度, 曲げ強さ, 破面検察

等か ら検討した｡ 0 . 3 4
,
2 . 4

,
3 0 〟 m の 3 種類 の粒

子径の S iC 粉末を用い て , 周波数 0 , 1 0 , 4 0k E z , 焼

結温度 1 6 0 0 - 1 8 0 0 ℃, 加圧力 5 0 M P a , 助剤を添加

しない で , 焼結体を作製 した｡

その結果, 周波数の Si C 焼結体 - の影響は, 相対

密度, 曲げ強さ, 破面観察等から見られなか っ た ｡

焼結体の場所に よる相対密度分布から, 中心部の 相

対密度に より試料端部の相対密度が高い ｡ つ まり,

カ ー ボ ン ダイス , パ ンチ に接する箇所の密度が高い ｡

こ の 結果は, 焼結電流が電気抵抗の低い カ
ー

ボ ン部

品を選択的に流れ, そ して発熱したカ ー ボ ン で SiC

焼結体が加熱され, 焼結体の外周部から焼結が進む｡

こ の ように電気抵抗の大きな SiC に は電気が流れな

い こ とが , 通電周波数の 影響が現 れ にくい 原因と

な っ たと考えられる ｡ SiC 焼結体の 最高相対密度は

7 7 % で あ っ た｡

第 3 章で は, Si C の粒子径が Si C 焼結体 へ の影響

を, 相対密度, 曲げ強さ ,
破面観察等から検討した｡

5 種類の粒子径の S iC 粉末を
,
焼結温度1 6 0 0 - 1 8 0 0

℃, 助剤を添加 しない で , パ ル ス 通電焼結装置を用

い て焼結体を作製した｡

その 結果, 焼結体の相対密度, 曲げ強さの 結果か

ら, 粒子径が減少すると, 曲
‾
げ強さが増加した ｡ 0 . 3 4

〃 m の 1 7 0 0 ℃ で の焼結体で , 最大値 (3 30 M P a) が

得られた ｡ 粒子径が小さ い 方が , 相対密度が大きく,

赦密化が進む｡ 最高相対密度7 7 % が得られた｡ 0 . 3 4

〟 m S iC 粉末を 1 7 0 0 ℃ 以上で焼結した際 には , Si c

の粒成長が発生 した｡ い ずれ の程度の焼結体も曲げ
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試験で は, Si C 粒内で 破壊が発生 し, Si C の接触 し

た箇所で は強く接合 して い る ことが予想され る ｡

第 4 章で は, Si C 粒子結合の機構 を明確するため,

粒界の 高分解能電子顕微鏡観察を行 っ た｡ 第 2 章で

の周波数の影響を検討した焼結体, 第3 章で の粒子

径の 影響を検討したS iC 焼結体に つ い て , Si C 粒界の

微細構造と組成を検討した｡

そ の 結果, 細か い S iC 粒子 (0 . 3 4 FL m ) で は , 港

成長が観察された｡ 粒度2 . 4 FL m Si C お よ び 3 0 FL m

Si C の焼結体で は, 粒成長は見られず, E D S 分析結

果から粒界で の炭素濃度が高く, 炭素の 偏析が見ら

れた ｡ この 炭素は, Si C に含まれるフリ ー 炭素, カ
ー

ボ ン 部品からの炭素と予想され る｡ これら の炭素が

粒界に偏析する事によ っ て , Si C が焼結する ことが

明らかとな っ た｡

第 5 章で は, 反応焼結によ る焼結体の特性 ( 相対

密度
,
4 点曲げ強さ等) と焼結条件 (粒子径, Si と

C の添加量, 温度) との 関係を明らかに し, パ ル ス

通電焼結法によ る反応焼結の可能性と Si C 赦密化を

検討した｡ S i 粉末と C 樹脂をアセ トン 中で湿式混合

したもの を Si C 粉末に 0 . 9 - 2 8 . 5 % 変化させ 添加

し, 焼結温度1 4 00 - 2 0 0 0 ℃, パ ル ス通電焼結法に

より, 焼結体を作る ｡ 焼結体の相対密度と曲げ強さ

を測定した｡

そ の結果, 平均粒子径 30 FL m の粉末は添加量 を変

化させ ても相対密度, 曲げ強さの 変化は見られない ｡

粒子径 2 . 4 p m が小さい 粉末で は添加量が増加する

ほど, また, 温度が高い ほ ど相対密度と曲げ強さが

高くな っ た｡ 最高 83 % 相対密度を得られた｡ Ⅹ 線回

折の結果, 通電時の 電流変化から, Si 粉末と C 樹脂

が反応して Si C となり, また, 反応熱により焼結体

の 中心部が加熱され赦密化して い る ｡

さらに, 粒度の小さい S iC を用 い て , S i 粉末と C

樹脂との 反応によ っ て相対密度がさらに向上する事

が予想された｡

第5 章で は
, 得られた結果の要約を述べ る ｡
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