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部分安定化ジルコニアの疲労寿命に及ぼす
低温アニールの影響
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Effect�of�Low�Temperature�Annealing�on�Fatigue�Lifetime�
in�Partially�Stabilized�Zirconia
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Abstract

　It�is�known�that�the�fracture�strength�was�degraded�by�annealing�at�low�temperature�in�
the�neighborhood�of�200℃�in�yttria�doped�tetragonal�zirconia�polycrystals�（TZP）�and�the�
degradation�is�caused�by�the�formation�of�microcracks�accompanied�with�the�tetragonal�to�
monoclinic�phase�transformation.�On�the�other�hand,�it�is�eYpected�that�the�fatigue�life-time�
would�increase�by�the�occurrences�of�microcracks�in�the�neighborhood�of�main�crack.�In�
this�study�we�take�a�notice�of�the�effect�on�fatigue�life-time�of�low�temperature�annealing.�
Firstly,� the�degree�of� tetragonal-to-monoclinic�phase� transformation�were�eYamined�by�
9-ray�diffraction�for�the�specimens�annealed�with�various�aging�times�of�20�h�to�80�h�at�
respective�temperatures�of�200℃�and�300℃.�NeYt,�the�life-times�in�the�cyclic�fatigue�with�
a�low�cyclic�load�were�eYamined�for�the�specimens�annealed�by�the�above�method.�As�the�
result,�it�was�found�that�the�maYimum�in�the�amount�of�the�phase�transformation�occurred�
at�aging�times�40�h� in�both�annealing�temperatures�and�the� fatigue� life-time�somewhat�
increased�with�the�amount�of�the�phase�transformation�in�the�case�of�200℃�annealing.
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̍．ॹ　論

　結晶૊৫が४҆ఆ相であるਖ਼方晶からなる෦分҆ఆ化ジルίニアは熱༠ىによってਖ਼方晶か

ら単斜晶への相変態がىこり，これによって変態ڧ化が期待される．一方，200℃෇ۙの低温

度でアニールすると著しくڧ度ྼ化すること，またそのڧ度ྼ化は相変態によるମੵ๲ுに൐

うϚΠクϩクϥοクの発生が応力෗৯をଅਐしたことにىҼすることが஌られている（１）ʙ（５）．

一方，ϚΠクϩクϥοクの発生はͻずみエωルΪーをٵऩしഁյਟ性を高Ίる効果があること

がݴわれている（１），（６）．特に，ओき྾がΏっくりとਐలする低応力下での繰返し疲労におい

ては，ϚΠクϩクϥοクڧ化による疲労寿命増大効果が期待される（７）．

　ຊڀݚでは低温アニールの疲労寿命への影響を相変態による単斜晶の生成とؔ࿈させて調べ

る．۩ମతには，まずਖ਼方晶ジルίニアଟ結晶（TZP）に200℃及び300℃の各低温アニール

で20hからÿ0hまでエージング時間を変えて熱処理した試験片に9ઢճંを行い相変態による単

斜晶の生成状況を調べた．࣍に，छʑの低温アニール処理をࢪした試験片について࠷大応力Ā3�

MPaの繰返し疲労試験を行い，�アニール条件と疲労寿命分布を比較ɾ検討を行った．なお，こ

こでは一෦の試験片についてアニール処理を行う前に高温熱処理をࢪし，࢓上͛加工の際に生

ずる応力༠ى変態による表面ڧ化૚の影響についても検討した．

๏ํݧ࣮．̎

̎．̍ ยݧࢼͼٴࡐࢼڙ　

-ྉค຤TZݪはüõ2mass�のY2O3及び0õøʙ0õ4mass�のAl2O3をఴ加した౦ιー੡のࡐ試ڙ　

3YSB-Eをø300℃ʙøü00℃でৗѹম結させたエϜέーηϥ੡（ܕ൪ɿZM）の෦分҆ఆ化ジルί

ニアであり，その大෦分は結晶ཻ0ܘõ3⹙ʙ１⹙のਖ਼方晶ZrO2ཻࢠから成る．ڙ試ࡐから３ʷ

４ʷ40mmのۣܗ状の試験片をμΠϠϞンυ౐ੴで੾அし，ଆ面にはݚຏ加工をࢪしたޙ，面

ਫ਼度をग़すたΊにϥοϓ処理を行った．繰返し試験用試験片には試験片表面தԝにϏοΧーε

ѹࢠをĀÿNのՙॏで30sԡしࠐみ，表面௕さ2┧�2Ā0⹙，ਂさ┥�ø20⹙，アεϖクτ比໿0õÿ3の൒

ପԁ状༧き྾をಋೖした．

̎．̎ 　௿ԹΞχʔϧ

　上記のように加工処理をࢪした試験片を࿍಺でઃఆ温度200℃，300℃にঢ温したޙ，各ઃఆ

温度につき20hʙÿ0hの間でอ࣋時間を変えてܦաさせたޙ，࿍ྫྷすることによりアニール処

理を行った．ここでは上記の低温อ࣋時間をエージング時間とݺͿことにする．なお，アニー

ルதはϩーλϦϙンϓを࡞ಈし࿍಺が低ਅۭ状態をҡ࣋するようにした．
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̎．̏ 　ද໘ڧԽ૚আڈॲཧ

　試験片の࢓上͛加工においてはݚຏに൐う応力に༠ىされて表面ۙくのਖ਼方晶ཻࢠが単斜晶

に相変態し，そのମੵ๲ுによるѹॖ応力のたΊに表面ڧ化現৅をىこす．ここでは，加工ޙ

低温アニール処理のみを行ったものと比較するたΊに，一෦の試験片について低温アニール処

理を行う前に，࿍಺でø000℃で１hอ࣋することによって表面ڧ化૚আڈ処理を行った．

ݧࢼฦ͠ർ࿑܁　４．̎

　繰返し疲労試験においては౦ػߧژ੡࡞ॴ੡のγΣンクࣜฏ面͛ۂ疲労試験ػ（PWOG-Lܕ）

を用い，アニール処理をࢪした༧き྾ಋೖ試験片を片࣋ͪばり͛ۂෛՙ࣏۩にऔり෇け，ภ৺

ԁ൘とクϥンクにより，प೾਺ø0Hz，応力比-１のਖ਼ݭ೾ܗによる྆ৼり繰返し試験を行った．

ഁஅまでの繰返し਺をഁஅ時間にࢉ׵したものを疲労寿命とした．いずれもࣨ温，大ؾத，相

対࣪度ü0ʙÿüˋのڥ؀下で行い，ଧͪ੾り時間は５ʷø0üsҎ上とした．࠷大ෛՙ応力は前ճの

࣮験結果（７）をもとにĀ3MPaにઃఆし，各アニール処理条件下８ʙø0ຊの試験片を用いて繰返

し疲労試験を行った．

̎．̑ 　9ઢճં

　TZPについてࠓճ࢖用したアニール温度及びエージング時間により相変態がͲの程度発生し

たかを検ূするたΊにFigõ１にࣔすようにಉ一条件下でアニール処理をࢪした試験片を５ຊ઀

ணし，表面தԝに向けて各֯度より9ઢをরࣹすることにより結晶相のఆ量分ੳを行った．ଌ

ఆྖҬはT（øøø）面のピークとM（111）面のピークをؚΉ2Вのൣғすなわͪ2В�2ýõü�から

2В�32õü�について高ਫ਼度のଌఆ条件（発ࢄεϦοτ0õü�，ࢄཚεϦοτ0õü�，डޫεϦοτ

0õøümm，εΩϟンεピーυ0õü��min）でଌఆを行った．�

Fig.̍　�4chematic diagrams for the methods to measure the
degree of transformation by X-ray diffraction.



44

࡯ͼ考ٴ結Ռݧ࣮．̏

̏．̍ 　௿ԹΞχʔϧʹ͓͚ΔΤʔδϯά࣌ؒͷӨڹ

　Fig.２（a）ʙ（c）は200℃及び300℃の低温でアニール処理をࢪした場合の9ઢճં結果を

エージング時間ຖにࣔしたものである．比較のたΊにݚຏ加工したままでアニール処理をࢪし

（a）Without�annealing

（b）Aging�time�40h

Fig.̎　�7ariation of X-ray diffraction with annealing time in different annealing temperatures
200℃ and 300℃.

（c）Aging�time�80h�
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ていない試験片の9ઢճં結果もFig.２（a）にࡌせている．ਤには単斜晶のճંピークが現れ

る2В�2ýõü�から2В�32õü�のྖҬにおけるճંύλーンをࣔす．ॎ࣠は࠷大ピークが現れる2

В�30õ2�෇ۙT（øøø）面の9ઢڧ度をø00ˋとした相対ڧ度をとっている．ここでは単斜晶が

生成する場合にճંピークが現れる2В�2ÿ�෇ۙに஫໨する．いずれも2В�2ÿ�෇ۙでճંピー

クがみられた．また低温アニール処理をࢪしたものはࢪさなかった場合と比較して໌らかに相

対ڧ度が増大しており単斜晶が生成したことをࣔしている．また，その傾向はいずれのアニー

ル温度においてもアニール時間が40hの場合に顕著に現れている．

　Fig.３はFig.２にࣔした2В�2ÿ�෇ۙのճੳピークの相対ڧ度のエージング時間による変化を

アニール温度͝とにϓϩοτしたものである．アニール温度300℃においては20hでのଌఆ஋も

෇加している．いずれも単斜晶の生成によるピークはエージング時間が40hで࠷大となり，そ

の時間を越えると低下する傾向がみられた．

　上記のճંピークの現৅については࣍のようにߟえる．ਖ਼方晶から単斜晶への相変態はࢠݪ

の֦ࢄを൐わないϚルςンαΠτܕの変態であり，ࢠݪの࠶഑ྻのա程で変態生成෺である単

斜晶とج஍૊৫であるਖ਼方晶との間に大きなせΜஅ変ܗを൐いք面ۙ๣に֨ࢠͻずみが発生す

る（８）．変態の֩発生が40h෇ۙであるとԾఆすると֩発生時のせΜஅ変ܗによるͻずみエωル

Ϊーが࣍の֩生成を༰қにするたΊա度తに相変態量が増大したことがਪ࡯される．たͩし，

上記の相変態はՄٯతであり（８），（ø0），一୴発生した変態の֩はͻずみエωルΪーが減少する

ならば消໓することがߟえられる．したがってエージング時間の増加によりϚΠクϩクϥοク

等のエωルΪーをٵऩするߏػが発生するならば，֩の一෦は消໓し，生成した単斜晶の量も

減少する．エージング時間ÿ0hでの単斜晶減少はエージング時間40hでա度తに発生した֩の

一෦がٯ変態により消失したことにىҼするのではないかとߟえた．

Fig.̏　�7ariation of monoclinic peaL intensity on X-ray diffraction pattern of specimens
with aging time in different annealing temperatures 200℃ and 300℃.
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　Fig.４（a），（b）は200℃及び300℃の低温でアニール処理をࢪした試験片に࠷大応力Ā3�

MPaの繰返し疲労試験を行い，ಘられた࣮験結果を疲労寿命の分布ਤとして੔理したものであ

る．ਤத，໼ҹはଧͪ੾り時間಺にࡐྉがഁஅしなかったものを表す．まず，アニール処理を

℃さなかった場合をみるならばOn-Offతであり疲労寿命に大きなばらつきがみられる．200ࢪ

の低温アニールをみるならば，エージング時間の増加と共にばらつきは໌らかに減少しており，

それらの下ݶ஋はアニール時間と共に増大する傾向がみられるõ 300℃の低温アニールの場合

は20hのエージング時間において，一୴疲労寿命が低下するが，40hで疲労寿命は増加し， ÿ0h

で࠶度低下する．上記のようにアニール温度300℃の場合は，アニール200℃の場合と比較して

疲労寿命への影響が小さいが，エージング時間40�hにおいてばらつきの減少及び疲労寿命増大

の傾向が࢕われる．これについては，低温アニールで生成した単斜晶がき྾ਐలの際にピンࢭ

Ί効果を生͡させたこと，�及び，き྾のਐలと共に増大するϓϩηεκーンがき྾ਐల఍߅の

増大をҾきىこしたことによるとߟえる．なお，アニール温度300℃の場合に疲労寿命増大効

果が200℃の場合より減少したのは生成した単結晶の量が減少したたΊ，それに対応して上記

ピンࢭΊ効果も減少したとߟえる．また，શମにアニールのみによる疲労寿命への影響がそれ

΄Ͳ顕著に現れなかったのは，繰返し応力を࡞用させる際に応力༠ىによって発生する単斜晶

の量がアニール時に熱༠ىによって発生する単斜晶の量と比較して大である（̕）ことによると

．えるߟ

̏．̎ 　௿ԹΞχʔϧʹ͓͚Δද໘ڧԽ૚ͷӨڹ

　ここでは，一෦の試験片について࿍಺でø000℃， １hอ࣋することによってݚຏ΍࡟ݚ加工

の際にできた表面ڧ化૚をআڈしたものについても検討した．Fig.５（a）ʙ（c）及びFig.６は

（a）Annealing�temperature�200℃

Fig.̐　�Distribution time-to-failure for cycling loading with different annealing temperatures on
low temperature annealing of 200℃ and 300℃.

（b）Annealing�temperature�300℃
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高温による表面ڧ化૚আڈ処理200ޙ℃及び300℃の低温でø00hอ࣋してアニール処理した場合

の9ઢճં結果及びそれらの繰返し疲労寿命分布をࣔす．Fig.５（a）にみるように加工の際に

応力༠ى変態によって生͡た単斜晶は高温熱処理をࢪすことによって消໓したことが確認でき

た．しかしながら，低温アニールをࢪしたものの相変態による単斜晶の量は小さく， 200℃の場

合にわずかに認Ίられるͩけである．これは高温処理の際に҆ఆ相であるཱ方晶も発生したこ

とによるとߟえる．Fig.６の高温による表面ڧ化૚আڈ処理のみをࢪしたものは，Fig.４のアニー

ル処理をࢪさなかったものと比較して疲労寿命は໌らかに減少しており，表面ڧ化૚が高温熱

処理によりআڈされたことを確認することができた．低温アニールをࢪした場合の疲労寿命に

ついては200℃の場合にわずかに増大の傾向がみられたがアニールの影響はඇৗに小さかった．

（a）Heat�treatment�by�Annealing�temperature�1000℃�annealing

Fig.̑　�X-ray diffraction pattern for specimens adding low temperature annealing after high
temperature annealing.

（b）200℃�annealing�after�1000℃�annealing （c）300℃�annealing�after�1000℃�annealing
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　なお，高温アニールをࢪすことにより単斜晶が消໓したことのཁҼとしてཱ方晶の発生を

あ͛たが，それを検ূするたΊに高温アニールをࢪした試験片について9ઢճંを行った．

Figõþ（a），（b）はø000℃高温アニール処理をࢪした場合とࢪさなかった場合とを比較したも

のである．ཱ方晶のճંピークが発生する2В�þ4�ۙ๣にண໨するたΊ2В�þ0�から2В�ÿ0�の

ྖҬについてࣔしている．いずれも2В�þ2�及び2В�þü�でのೋつのਖ਼方晶ճੳピークの間に໌

らかにཱ方晶のճંピークがみられ，その発生ׂ合は2В�þ4�ۙ๣のੵ分ڧ度をྀߟするとわ

ずかではあるが高温アニール処理をࢪした場合の方が熱処理をࢪしていない場合より大である

とみなすことができる．一方，े分な高温でমきなまして಺෦応力をআڈするとਖ਼方晶相が҆

ఆ化してਖ਼方晶ʕ斜方晶の相変態がىこりにくくなるという࣮ࣄがใࠂされている（øø）ʙ（ø3）．

上記より高温アニールによる単斜晶の減少はཱ方晶が発生したことに加えて，熱処理によりਖ਼

方晶が҆ఆ化したことのೋつཁҼによるとߟえる．

Fig.６　�Distribution time-to-failure for cycling loading with different annealing temperatures on
low temperature annealing of 200℃ and 300℃ after high temperature annealing.

Fig.７　Effect of high temperature annealing on X-ray diffraction pattern.

（a）Without�heat�treatment （b）Heat�treatment�by�annealing�temperature�1000℃
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４．結　論

　TZPにおいて， 200℃及び300℃の各低温下でエージング時間を変えてアニール処理した試験

片及び，低温アニール処理の前に高温熱処理した試験片を用いて相変態による単斜晶の生成状

況を調べると共に，それらを低応力下での繰返し疲労寿命の分布と比較することにより，低温

アニールの疲労寿命への影響を検討した．

（１）�低温アニールにより，相変態による単斜晶が生成することを確認した．またその量はエー

ジング時間によって変化し，エージング時間が40hにおいてその量がピークとなり，そ

の時間を越えると低下することがわかった．

（２）�疲労寿命へのアニール効果については， 200℃でアニールした場合はエージング時間と共

に疲労寿命のばらつきは減少し，疲労寿命も増大する傾向がみられ，単斜晶生成による

疲労特性改善の兆候がみられる．一方， 300℃でアニールした場合は単斜晶の疲労寿命へ

の影響は顕著に現れなかったが，エージング時間が40hにおいてのみわずかに疲労寿命

が増大する傾向がみられた．

（３）�低温アニールの前に高温熱処理を行うことにより，表面加工の際に発生する単斜晶を消

失させることができた．しかしながら，低温アニールにより発生する単斜晶の量も少なく，

200℃の低温アニールの場合にのみわずかに確認できた．また疲労寿命についても200℃

の低温アニールの場合にわずかに増大の傾向がみられたがその影響は小さかった．

　上記のように低温アニールにおける単斜晶の生成は，ある程度疲労寿命の結果と対応してお

り，アニール温度，エージング時間等のアニール条件によっては疲労特性の改善が期待できる．
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