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超微小押し込み硬さ試験における試料の固定方法の検討

○陸井　史子 * 1）

　超微小押し込み硬さ試験は、比較的新しい試験法で、非常に小さい荷重をかけてn m単位で変位
を計測し、荷重－変位曲線が得られる。従来の硬さ試験には適さないガラスなども測定が可能であ
るが、既存の試験規格はガラスの評価に向いておらず、試験法自体もあまり活用されていない。ま
た、測定環境や測定条件の影響を受けやすく、特に固定の影響は測定データから判断できない場
合があり、注意が必要である。そこで、ガラスの硬さ評価に適した測定条件の検討の一つとして、固
定方法について検討した。

 1 .   はじめに

　試験の規格のI S O  14577とJ I S  Z 2 255には具
体的な固定方法の記述はないが、瞬間接着剤や
ワックスでの固定を紹介されることが多い。しか
し、試料の再利用や試料を頻繁に交換したいと
きにはあまり適さない。そこで、スライドガラスを
試料とし、表1のような試料の回収が容易な方法
や瞬間接着剤で固定をした。
　ダイヤモンド製三角すい圧子（バーコビッチ圧
子）を用いて、荷重0.196m N～49.0 m Nで、試料中央の13箇所（1m m間隔）、各箇所2～5点（各点間
の距離は20µmから50µm）の測定を行った。また、方法Aについては、接着剤の真上である試料中央
と、接着剤が届いていない外れた位置とで、同様の測定を行った。

 2 .   実験方法

　表 2に、各固定方法での荷重保持後の
変位量h 2の平均値と標準偏差を示す。方
法Aは標準偏差が小さく、安定した測定
ができた。また、方法W、D3、D 2も、標準
偏差が小さく平均値も同程度であること
から、利用可能なことがわかった。ただ
し、ＡおよびW＜D3＜D2の傾向があり比
較の際は同じ固定方法にする必要がある
こともわかった。
　また、表 3は、方法Ａの接着剤の真上と
外れた位置での測定結果である。外れた
位置では、標準偏差が大きく平均値も高
いことから、接着剤の届かない位置での
測定は不適切であることがわかった。
　これらの結果から、変位量に与える影響として、固定材料の変形に比べ、試料が試料台との隙間
を上下に動く影響の方が大きいことがわかった。

 3 .   結果・考察

　固定方法を含むさまざまな影響を明確化することで、試験結果の信頼性が向上し、評価方法とし
て企業間の取引などに活用できるようになると考える。今後、固定方法以外に実施した試料の作製
条件の検証なども行い、新しいガラスの評価方法として提案を進めていく。
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有機化合物用一方向凝固装置の作製とその検証

○西村　信司 * 1）

　鋳造製品の機械的特性や機能は、その金属種と凝固組織に起因する。高付加価値材料は、その
特性を最大限に生かすために、凝固組織制御手法として一方向凝固を採用している例が多い。これ
ら機能や機械的特性に影響を与える凝固組織は、固体・液体界面の近傍で決定される。このため、
一方向凝固における凝固組織制御の高精度化には、固体・液体界面近傍を詳細に検討することが
必要となる。しかし、実用金属では、組織制御した結果が生産にフィードバックし易い反面、融点が
高く、光を透過しないため、凝固中の固体・液体界面をその場観察（動的観察）をすることが困難で
ある。そこで、凝固組織の成長過程の動的観察が容易であり、また凝固特性量の測定を直接的に行
うことができる有機化合物を対象とした一方向凝固装置を作製した。

 1 .   はじめに

　開発した凝固装置の模式図を図1、主な仕様を表1に示す。装置
は融解部、凝固部、駆動部、観察部からなり、試料を封入したセル
を融解部から凝固部へ移動させることにより、一方向凝固を実現
する。また、融解部と凝固部の間には10 m m程度の隙間があり、凝
固中の界面を観察部にてその場観察することができる。

 2 .   作製した一方向凝固装置の概要

　実験では、サクシノニトリル
（S C N）-1m o l %アセトンを有
機物凝固試料として一方向凝
固実験を行った。SC Nは凝固
中の組織形態が金属と似て
おり、固相液相ともに光を透
過することから、その場観察
しやすい利点がある。凝固中の組織観察写真を図2に
示す。
　上記試料を用いて、界面前方の温度勾配を1 . 8  
± 0 . 2 K / m mとし、凝固速度を変化させて実験を行っ
た。凝固速度に対する1次アーム間隔λ

1
と先端曲率半

径ρをまとめたものを図3に示す。クルツらの報告によればデンドライト成長中において、ρ∝V-1/ 2、
λ

1
∝V-1/4であり、図中の矢印はこれらを示したものである。

 3 .   結果

　有機物用一方向凝固装置の作製し、以前の報告との一致性を確認できた。今後は、本装置を用い
て凝固組織制御の高精度化に取り組む。
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