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    学位論文題名

超音波顕微鏡による表面改質ガラスの非破壊評価と

    接 合 体 の 残留 応力 測 定に 関す る 研究

学位論文内容の要旨

  がラスの表面改質法ば強化がラス、着色がラス、フォトゥロミッヶがラス、等多くの分野に使わ

れ ている。 表面改質 がラス層 の残留応力・歪は、従来、光弾性的手法により評価さ

れ て き たが分解 能と精度 に劣り、か つ、構造 と内部欠 陥等につ いての知 見をえる

ことが出来ない。

  本 論文 では、表 面改質層 の組織と内 部欠陥を 観察し、 残留応カ を非破壊 で測定

す るための 新しい手 法、超音 波スペクトルスコピ一法、を確立することを目的に、

イ オ ン 交換 処 理ガ ラ ス （表 層 に 圧縮 応 力場 を 形 成） 及 びAgイ オン マイグ レ―シ

ヨ ン 処 理ガラス （組織と 内部欠陥観 察）、さ らには金 属とレジ ンの接合 体につい

て 、 超 音波 顕 微鏡 で 観 察・ 非 破 壊評 価した 結果を纏 めたもの で、全6章 より構成

されている。

  第 1章 で は、 超 音 波ス ペ ク トル ス コピー の概念と 理論的背 景、次い で、表面改

質 ガラ スの 工学的応用 分野と改 質層の機 能に対す る構造、 内部欠陥 、応力・歪 み

の 影響 を示 し、非破壊 評価の意 義を指摘 するとと もに、本 研究の目 的について 述

べている。

  第2章では、超音波顕微鏡を用いて、電解マイゥ゛レーション法によりがラス表層に形成

し たAgイ オン 拡 散浸 透 層 の組 織 と内 部欠 陥を観察 し、音弾 性的性質 を75～450MH

の周波 数帯で測 定した。 超音波画像観察から、Agイオン拡散層は、拡散処理では比

較的均 質な組織 を有する が、還元処理するとAgコロイト゛が形成し、リング状組織

と 同 時 に 内 部 欠 陥 が 明 瞭 に 観 察 さ れ た 。 Agイ オ ン浸 透 層の 表 面 弾性 波 の 音速

(LSAW)は 母 材 が ラ ス よ り も 低 下 し 、 300MHz以 上 の 高 周 波 数 で は 漏 洩 疑 似 縦

波 (LSSCW)も 同 時 に 観 察 さ れ た 。 音 速 (LSAW)の 周 波 数 分 散 曲 線 か ら 推 定

し た浸 透 層の 深 さ はEPMAに よ る実 測 値 と― 致 し た。 Agイ オ ン 拡散 層の密 度およ

びLSAWとLSSCWの音速から、Agイオン拡散層のホ．アソン比と弾性係数を決定した。

さらに、Agイオン拡散層には大きな残留圧縮応力（拡散処理がラス：1.2GPa、還元処

理がラス：0.44GPa)が存在していることを明らかにしている。

  第3章では、レシ゛ンを金属に接着した際に生じる撓み量をそれぞれの厚さの関数



として決定するとともに、熱処理により撓み量は増大することを示した。超音波

顕微鏡を用いて測定した接着界面近傍のレシ゛ンの表面弾性波の音速は界面に向かっ

て減少し、4-META含有加熱重合レジンの曲げ試験から、音速は弓｜張り応カによ

り低下し、その応力係数は-3.3 m/s/MPaであることを示した。この結果、金属と

接合したレシ゛ンには引張り応カが残留し、応カと撓みは金属とレシ゛ンの弾性係数差、

重合収縮と熱収縮の程度に依存し、両者には良い対応が見られることを明らかに

している。

  第4章では、溶融硝酸カリウムに浸漬したガラスのイオン交換反応はガラス中の

NaとKの相互拡散支配であり、その活性化エネルキ゛は72.3 kj/molである。イオン

交換処理により、ガラスの破断強度は未処理の80MPaから約300MPaに増大し

た後、低下した。―方、フッ酸処理ガラスではより短時間に強度は増大し、400MPa

に達した後、低下した。イオン交換処理層の表面弾性波の伝播には残留応カと組

成変化の影響が含まれ、いずれも音速を低下させる。ガラスの音速の応力依存性

は0.16m/s/MPaで、曲げ応カが30～lOOMPaの範囲では周波数(200～500：MHZ冫

には依存しない。K濃度分布と音速のK濃度依存性から組成変化に起因する音

速変化分を分離し、応カによる音速変化を抽出した。音速の周波数分散と応力依

存性からイオン交換層には圧縮応カが存在することを明らかにし、ガラスの破断

強度の浸漬時間依存性は表層の圧縮応カに依存することを示した。イオン交換層

内の圧縮応カを計算により求め、深さが約4〃mの表面傷の先端部の応力場に

よって、破断強度が支配されていることを明らかにした。破面観察から深さが3

～4ハmの微細クラックの存在を確認している。破断強度は周波数500MHzで測

定した音速と良い比例関係が見られたが、これは表面弾性波の伝播深さが3～6

ハmであることによる。表面弾性波の音速の周波数分散特性から、イオン交換

強化ガラスの表層に形成される残留応カとその分布を測定する方法を提案し、破

断強度を合理的に説明できることを示した。

  第5章では、Agイオン拡散浸透層の弾性率と硬度をナノインテ゛ンテーション法により測

定し、第2章において超音波顕微鏡で測定した弾性率と比較検討した結果、両者

には良い一致が見られた。

  第6章は、本論文の成果を纏めたもので、超音波スペク卜ルスコピ―がAgイ

オン浸透ガラス、イオン交換処理ガラス、金属に接合したレジンの非破壊評価に

有効であることを結論している。



学位論文審査の要旨

    学位論文題名

超音波顕微鏡による表面改質ガラスの非破壊評価と

    接 合 体 の 残留 応力 測 定に 関す る 研究

  超音波顕微鏡を使用して、表面改質ガラス（Agイオン拡散浸透とイオ

ン交換処理）の内部組織を観察するとともにその音弾性的性質を非破壊

的に評価し、さらに金属／レジン接合体のレジンに発生する残留応カを
測定することに成功したもので、その成果は次のように要約される。

  ＠表面弾性波の周波数分散から推定したAgイオン拡散層の深さがSEMー

EDAX分析の結果と―致することを示すとともに、超音波画像からAgコ口
イドガラスでは内部欠陥の形成を確認した。Agイオン浸透層の表面弾性

波の音速（LSAW)は母材ガラスよりも低下，し、300MHz以上の高周波数で
は漏洩疑似縦波（LSSCW）も同時に観察された。Agイオン拡散層の密度

およびLSAWとLSSCWの音速から、ポァソン比と弾性係数を決定し、弾性
係数はナノインデンテ―ション法による値と―致することを示した。さ

らに、Agイオン拡散層には大きな残留圧縮応力（拡散処理ガラス：1．2G
Pa、還元処理ガラス：0．44GPa）が存在レていることを明らかにした。
  ◎レジンを金属に接着した際に生じる撓み量をそれぞれの厚さの関数

として決定するとともに、熱処理により撓み量は増大することを示した。
超音波顕微鏡を用いて測定した接着界面近傍のレジンの表面弾性波の音
速は界面に向かって滅少した。4―META含有加熱重合レジン単体の曲げ試
験から、音速は引張り応カにより低下することを確認し、レジン／金属
接合体のレジン側には引張り応カが発生し、接合体の撓みは金属とレジ

ンの弾性係数差、重合収縮と熱収縮の程度に依存することを明らかにす
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るとともに、熱処理によって応カは増大する現象を見いだした。
  ◎溶融硝酸カリウム塩にソ―ダガラスを浸漬するとイオン交換反応が

生じ、ガラス表層に圧縮応力場が形成した。ガラスの破断強度は4倍以
上に増大することを実験的に確認するとともに、音速の周波数分散と応
力依存性からイオン交換層には圧縮応カが存在することを明らかにし、
ガラスの破断強度の浸漬時間依存性は表層の圧縮応カに依存することを

示した。さらに、強度は残留圧縮応カとその分布に支配されることを明
らかにしている。

  これを要するに、著者は表層改質ガラスの組織、構造と応力、および

金属に接合したレジンの応カを非破壊的に評価する新しい測定法を提案
したもので、超音波顕微鏡と材料評価技術の発展に貢献するところ大な

るものがある。

  よって著者は、北海道大学博士（工学）の学位を授与される資格ある

ものと認める。


