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第1章

弐∠ゝ

百l瑚

近年,高度情報化社会に向って産業構造の変化が著しく,マイクロエレクトロニク

ス産業,情報機器産業およびそれらの関連産業などの各分野において,従来の加工の

常識では考えられなかったはどの超精密あるいは超微細な精度の加工技術の開発が強

く要請されている.これらの中で,特にメカトロニクス･電子･半導体･光学工業分

野におけるガラス,セラミックス,シリコンウェーハなどの非金属硬脆材料に対する

超精密加工部品の需要は増大する一方である.そして,各種先端産業に用いられる部

品類を製作するに当たっては,寸法精度ばかりでなく形状精度,加工面粗さや加工変

質層などについても非常に高度な値が要求されるとともに,このような目標とする機

能を果たす品質の製品を,安く,早く,そして繰り返し生産できる技術が要請されて

いる.

現在において,超精密加工の具体的な精度レベルとして超精密機械部品では,形状

精度で50n恥 表面粗さで10nmEmax,微小うねりが100皿mの長さに対して1〟mの真直度

というところが現在達成されているレベルである.また,電子工業の主要素子である

LSIなどの製造においては,さらに高精度の技術が必要とされる.そして,これらの

精度を支配する要因は,工作機械,工具,工作物およびそれらの総合的な相互作用で

ある加工現象それぞれの幾何学的,力学的,熱的,材料的挙動により影響を受ける･

この精密,超精密加工の一つに砥拉加工がある.砥粒加工は,最も古く長い歴史を

持った加工法でありながら,現在においても最も先端的な加工法の一つであり,常に

他の加工の最終仕上げや難削材,特に硬脆材料の仕上げ加工を得意とする加工法であ

る.この砥粒加工というのは,工具として高硬度の砥粒を用いて微少除去加工を行う

加工法であり,砥粒は遊離状態,あるいは固定状態で使用され,工作物を所要の形状,

寸法,仕上げ面品質に加工するものである.そして砥粒を固定状態で用いる加工法に
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は,研削,ホーニング,超仕上げ,研磨布紙加工などがあり,遊離状態で用いるもの

にラッピング,超音波加工,噴射加工,砥拉流動加工などがある.

これらの中で研削加工は,高硬度の鉱物粒子からなる砥材を結合剤で固めた砥石を

用い,その砥石の外縁上に点在する微小砥粒を切れ刃として被削材を高速微少切削す

ることにより,仕上げ面の美しい,高精度の機械部品を能率的に加工する加工法であ

る.そしてこの砥石は,構成される5つの因子,即ち砥粒の種類,粒度,結合剤,結

合度そして組織により性能と性質が決定される.

砥粒の種類には,アルミナ(A120｡)系,炭化けい素(SiC)系,立方晶窒化はう

素(CBN) 系,人造ダイヤモンド(SD)系などがある.

アルミナ砥拉は,主に鉄鋼材料の研削用として使用され,炭化けい素砥粒は超硬合

金,非鉄金属,特殊鋳鉄などの研削に用いられる.ダイヤモンドは,物質中で最も硬

くヌープ硬さ(押し込み硬さ)で 7000～8000程度あるが,空気中では800～8500cで

酸化燃焼し,また鉄を触媒として反応し,反応生成物FeaCを作るため鉄鋼系の研削に

は不適とされている.そのため超硬合金,セラミックス,ガラス等の非鉄硬脆材料の

研削に使用される.またCBN砥粒は,ダイヤモンドに次ぐ硬さ(ヌープ硬さ4700程度)

を有し,1300｡Cまで諸性質が安定しており,鋼に対して化学的不活性であるため鉄鋼

材料,特にダイス鋼,高速度鋼の研削,および高速重研削やクリープフイ⊥ド研削用

として使用されている.そして,ダイヤモンドや CBN砥粒は,超砥粒とも呼ばれ,高

価なためカラット単位で使用される.

拉度は,砥粒径の大きさの大小,即ち切刃の大きさを決める要因であると同時に,

切刃の数を決めるもっとも大きな要因である.粒度が細かくなるはど微少加工ができ,

仕上げ面粗さは良くなるが,反面加工能率は低下する.また砥粒の結合剤による保持

面積が小さくなるため,砥粒1個当たりの切刃保持強度も低くなるため,砥粒が脱落

し易く消耗がはげしくなる.そのため,かえって加工精度が低下する恐れが生じる･

一般には,微小砥拉(高拉度)の砥石はあまり作られておらず,それ以上の精度が要

求される場合は,ラッピングやポリッシングにより仕上げられる.

結合剤は,砥拉を支持して砥石を形作る働きをし,砥石の減耗強さや切りくずの逃
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げとなる気孔の大きさを自在に調整できるような条件を備えていなければならない.

結合剤の種類によって砥石は,ビトリファイド(Ⅴ),シリケート(S),レジノイ

ド(B),ラバー(R),メタル(M)などに分類される.

ビトリファイドは,長石,粘土,媒溶材などを高温で溶融し,磁器質化して砥粒を

結合し,多孔質で砥粒との接着強度が高く,最も安定した性質を有し,研削砥石の主

流をなすものである.

シリケートは,ケイ酸ソーダ(Ⅳa2SiO3)が空気中の CO2と比較的低温で反応し,

砥粒を結合したものである.

レジノイドは,フェノール等の熟硬化性樹脂からなるもので,耐衝撃性が大きく,

弾性に富んでいるが,水分や高温に弱い欠点がある.

メタルボンドは,銅,黄銅,ニッケル,鋳鉄などの金属粉末を焼結または,電鋳に

より砥粒を固着したもので,砥粒保持力は最も強いが,反面切れ刃の目立てが困難で

あるため長寿命である超砥粒(ダイヤモンド,CBⅣ) の結合に限られる.

結合度は,砥粒を把握する結合剤の強さの尺度で,研削抵抗に対する研削砥石の耐

破砕性の程度を表わすものである.研削砥石の結合度が高すぎると砥粒先端の摩滅に

より日つぶれが生じ,反対に結合度が低すぎると砥粒の過度の脱落による目こぼれが

起こり,砥石は著しく損耗する.

組織は,研削砥石の単位面積当たりの砥粒数によって決まる粗密の程度をいい,組

織の区分を砥粒率(研削砥石中に占める砥粒の容積比)で行う.

このように,5つの因子の組み合わせによる砥石の種類は,おびただしい数にのぼ

ることになる.これらの異なる種類の砥石は,それぞれ研削の性能が違うわけであり,

これにまた加工条件(研削速度,送り速度,研削液の種類など)が加味される.この

ため,好条件が重なった場合と悪い条件が重なった場合とでは,その研削性能に著し

い違いが生じてくる.例えば,悪条件下では目こぼれ,目つぶれ,目づまり,研削焼

け,研削割れなどのトラブルが発生する.これを避けるための条件は,被削材の種類

や加工の精粗により異なり,最適条件を見つけ出すことは大変困難なことであると考

えられる.しかし,わずかな構成要素や条件の変化により良い結果が得られる場合も
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ある.

研削加工は,自動車用などの精密な機械部品を多量生産する必要性に迫られ,この

半世紀あまりの間に急速に発達した機械加工法であり,それに伴って研削加工に関す

る多くの研究も行われてきた.

一般的な研削についての研究としては,研削能率に関する研究(1),(2),砥石の損耗

に関する研究(3)-(7)一研削のメカニズムに関する研究(8)~(15),目づまりとドレッシ

ングに関する研究(16)~(27)などがあるが,これらの研究は研削に関する研究のはん

の一部にすぎず,その研究は膨大なものであり各種便覧(28)~~(30)なども発行されて

いる.しかし,砥粒の形状と研削特性に関する研究は非常に少なく,例えば砥粒の粒

度についての研究(31)~(33)があり,また形状についての研究(34)･(35)などがある

にすぎない.

一方,近年新素材といわれる新しい材料が続々と作られ,各方面に応用されるよう

になってきた.その中で最も特異な材料の一つにウイスカーと呼ばれるものがある.

このウイスカーは針状単結晶をいい,結晶中の格子欠陥,格子不整合が少なく,完全

結晶に近いものであり,機械的強度特性が極めて優れている.そのため,金属やセラ

ミ
ックスなどの強化材として利用が進みつつある.そしてこのウイスカーの種類とし

ては,炭化けい素(SiC)系,窒化けい素(Si3N.)系,炭化チタン(TiC)系などのもの

が開発されている.

もし,このウイスカーを研磨材として使用したならば,砥粒の場合と著しく異なる

研磨特性を持つことが予想される.この中で SiCウイスカーは,SiC がもともとGC砥

拉として知られていることから,砥石の強化材として応用が考えられてきた.最近,

清野ら(36)により, SiCウイスカーの硬さ測定が試みられ,ピッカース硬さHv=8000

程度であるという結果が報告されており,ダイヤモンドに近い硬さを持っているとの

報告もある.またその直径は,0.3-1〟m と極めて微細であり,アスペクト比が40～

50と大きいものである.

本研究では,この SiCウイスカーの方向を加工面に対して垂直にそろえた砥石の開

-4-



発をしようとしたものである.通常の砥粒では,粒径が微小になると結合剤による砥

粒の保持面積が小さくなるため,砥拉の脱落が激しくなり消耗が大きくなる.また結

合力の強い結合剤を用いると,砥粒の目つぶれを起こし研削不能となる.そこで,も

しウイスカーの方向をそろえた砥石を作れば,結合剤による保持面積が非常に大きく

なるので,脱落しにくくなり引っかき傷の少ない仕上げ面が得られ,長寿命の砥石と

なる可能性がある.前述したように,従来精密加工においては,研削により前加工を

した後,粒度を徐々に細かく しながらラッピング加工をし,最終的にポリシングによ

り最終仕上げをするという加工工程を行ってきた.しかしこの砥石を使用して加工す

れば,前加工としての研削加工の後の仕上げ研削,ラッピング･ポリシング工程を一

つの砥石で,しかも短時間に仕上げができるものと考えられる.

このように微細なウイスカーの方向をそろえ,研磨材として使用した砥石は,未だ

作られたことがないためウイスカー砥石に関する研究は全く見あたらない.したがっ

て,しいてこれに関連した研究あげると,一つは繊維を砥石の強化材として使った砥

石に関する研究(37)■(3■9)がある.また,アルミナ長繊維を一方向に束ね,これを切

断用砥石の研磨材として使用した研究(40),およびこの繊維を板ばね状にし,砥石と

して用いた研究(41)(42)がわずかにあるだけである.しかし,いずれの研究において

も本研究で試作したようなウイスカー砥石に関係する報告ではなく,ウイスカー砥石

についての砥石構成,加工方法,研磨特性などについて全く不明であり,これらに関

して広範囲にわたって調べ,本砥石の特性を明らかにすることは,大きな意義のある

ことであるものと考えられる.

本研究は,このように SiCウイスカーを砥石表面に垂直にそろえ,砥石を製作して

その研磨特性について研究したものである.

本論文に述べる研究内容を要約すると,以下のようである.

工業技術の進歩に伴って,これを支える新材料への要求はますます複雑･多様化し,

さらに高度化が望まれている.その有力なものの一つに複合材料がある.この複合材
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料適用の最大の目的の一つは,軽量性,高比強度,高比剛性である.

第2章は,SiC ウイスカー強化樹脂の摩耗特性に関するものである.SiC ウイスカ

山が繊維強化プラスチックス(FRP),繊維強化金属(FRM),繊推強化セラミ ックス(FRC)

などのように複合材料の強化材として工業的に利用されつつあるが,複合樹脂中のウ

イスカーが高硬度であるため,接触する相手材に過酷な摩耗を引き起こすことが生じ

る.そこで SiCウイスカー強化樹脂が焼き入れ鋼と接触するとき,樹脂白身と焼き入

れ鋼とがそれぞれどのような摩耗特性をもつかについて,4つのパラメータ,即ち①

ウイスカー含有率,②固体潤滑剤の添加,③外部潤滑効果,④ウイスカーの配列方向

について実験し,その相互関係を総合的にとらえて,その特性を利用する方法を探っ

たものである.この実験の結果,次のようなことがわかった.

相手材である SEDllの摩耗を最小にするにほ,樹脂内に黒鉛のような固体潤滑剤を

添加し,そして接触面に対してウイスカーを横方向にそろえることである.反対に,

摩耗が最大になる条件は,樹脂中のウイスカー含有率を高く し,外部より適当な油潤

滑を行い,接触面に対して垂直方向にウイスカーをそろえることである.一方,樹脂

自身の摩耗を最小にするには,相手材 SEDllの摩耗が最大となる条件と一致すること

がわかった.このことは,この SiCウイスカー強化樹脂が砥石として応用することが

できることの大きな可能性を示した.

第3章では,SiC ウイスカーを用いた複合材料の摩耗特性における結果より,接触

材料(加工物)の摩耗量が最大で,かつ複合材料(研磨砥石)の摩耗量が最小となる

条件をうまく利用することにより,SiC ウイスカー強化複合樹脂による砥石を作るこ

とを考えたものである.

非常に微細な,直径約1〟m,長さ40～50〟m の SiCウイスカーを用い,その方向を

加工面に対して垂直にそろえた SiCウイスカーレジノイド砥石の開発を行った.これ

について,ウイスカーと液状フェノール樹脂とを混ぜ合わせて粘土状にしたものを,

一方向に延ばしていった場合の,延ばす方向に対するウイスカーの傾きの分布の変化

の状態を計算式より求めるとともに,実際にウイスカーの方向を加工面に対して垂直,

平行方向そしてランダムの状態にした砥石を作製し,これらの砥石による加工能率の
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違いについて実験し,比較した.またこの砥石により加工することにより,どの程度

の仕上げ面粗さが得られるかを調べるとともに,加工後の加工表面および砥石表面の

状態を SEM(走査型電子顕微鏡)により観察し,検討を行ったものである.その結果,

以下のようなことがわかった.

SiC ウイスカーと液状フェノール樹脂とを混ぜ合わせ粘土状にしたものを,一方向

に100倍程度延ばすことにより,はとんどのウイスカーを一方向にそろえることがで

きることを,理論的,実験的に示すことができた.､そして SiCウイスカーの方向を研

削面に対して垂直にそろえたもの,平行にしたもの,方向をそろえないランダムなも

のの 3種類の砥石により仕上げた面を比較した結果,垂直にそろえた砥石の場合が最

も研磨効率が高いことがわかった.また,本砥石を用いてSEDll(EEC60)を研磨するこ

とにより,仕上げ面粗さ40nnRmax(4n皿Ea)を得ることができた.

第4葦は,方向をそろえた SiCウイスカー砥石を用いて研磨した場合の仕上げ面粗

さを評価尺度として研磨特性に及ぼすウイスカー砥石の構成要素において,砥石形状

(特に砥石セグメント幅),ウイスカーの大きさ,添加剤の種類および結合剤の種類

による影響について調べた.また研磨くずとその排出状態をEPMA(電子プローブ微量

分析装置)および SE別において観察することにより,長さ数ミクロンの一つのカール

した切りくずを確認することができた.そしてレーザ干渉測定顕微鏡および AFM(原

子間力顕微鏡)により仕上げ面の状態についても観察を行った.その結果,以下のよ

うなこ とがわかった.

仕上げ面粗さをよくするには,微細なウイスカーを用い,砥石セグメント幅を小さ

く し,結合剤として樹脂を使用するのがよく,この良い条件により研磨することによ

り,仕上げ面粗さ16nmRmax(1.5nmRa)の鏡面を得ることができた.

第5章は,SiC ウイスカー砥石を応用した固定研磨材方式のラップを試作し,これ

を用いて一定圧力,低速度のもとでラッピングを行った.そして,接触荷重の大きさ

及びラッピング速度に対する仕上げ面粗さへの影響など基本的な特性について調べた.

近年,セラミ
ックス,シリコンウェーハ,ガラスなどの硬脆材料の加工における自

動化,高能率化などの目的のため,固定砥粒によるラッピングの研究が進められてい
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る.しかし,この固定研磨材によるラッピングの問題点は,目づまりによる加工能率

の低下やスクラッチの発生にある.そこでラップ表面の日づまり防止対策として,ラ

ップクリーナを使用し,仕上げ面粗さの違いによりその効果を調べるとともに,加工

表面および砥石表面の状態を SEMにより観察した.加工材料については,SEDll焼き

入れ材の他に市販ソーダガラス,シリコンウェーハを用いて実験を行った.この結果,

以下のようなことがわかった.

荷重を小さくすることにより,仕上げ面粗さは良くなる傾向を示したが,速度に関

しては顕著な差はみられなかった.またラップクリーナの効果について,SEDll(ⅡRC60)

では,あまり効果は見られなかったが,ガラス,シリコンウェーハ材においては顕著

な効果があることがわかった.

また試作した SiCウイスカーラップを用いて,シリコンウェーハを加工した場合の

ラッピング表面における微少な残留応力について,顕微レーザラマン分光法により分

析も行った.

第6章は,研磨材が非常に微細であり,また脱落しにくいため目づまりが生じ易い･

そこで砥石の目づまり防止法について提案するとともに,それについての実験を行っ

た.目づまりにおけるドレッシング法については,多くの方法が提案され報告されて

いる.例えば単石ダイヤモンドによる方法く43)･(44),ツルアによる方法(45),(46),ブ

ラストドレッシング法(47),メタルボンド砥石における電解ドレッシング法(48)~(50)

などがある.しかし,これらのドレッシング法はオフ･プロセスであったり,あるい

はメタルボンド砥石に関してのものである.これに対して,本研究における目づまり

防止法は,目づまりしたものをドレッシングするのではなく,加工中に日づまりを起

こさせない方法であり,ドレッシングとは本質的に考え方が異なるものである.そし

てこの方法とは,研磨液中に微細な砥粒を混入し,この遊離砥粒を研磨面と砥石表面

との問に送り込み,この砥粒の転動作用により目づまり防止を行うものである.この

遊離砥粒の最適な粒径および研磨液中に混入する砥粒濃度について実験し,求めたも

のである.またこの方法による研磨能率,研削比および仕上げ面粗さへの影響につい

ても調べた.この結果,次のようなことがわかった.
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研磨液中に遊離砥粒を微少量混入することにより.砥石の目づまり防止とラッピン

グ作用との相乗効果により,一層の研磨能率の向上を図ることができた･そしてt こ

の最適な遊離砥粒の径の大きさは,ウイスカー径に等しいか,それよりやや小さめの

ものがよく,また研磨液中に混入する砥粒濃度は,0.25wt%程度で十分効果が得られ

ることがわかった.この目づまり防止を行うことにより,研削比が非常に向上した･

そして.この方法においても仕上げ面粗さが10nmRa程度の値を得ることができること

がわかった.

この目づまり防止法は,特別な設備を必要とすることなく,また遊離砥粒の種類や

粒度を変えることにより他の研削砥石による加工においても,応用することができる

可能性があるものと考えられる.
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第2
-■トミ

早

SiCウイスカー強化樹脂の

摩耗特性 (51)(5 2)

2.1 緒 言

近年,SiC ウイスカーが開発され,材料の強化材として工業的に利用されつつある･

このウイスカーは,強度が非常に強いために金属やセラミックスの強化材として利用

が進みつつあるが,樹脂の強化に使うには高価であるため研究も利用もあまり進んで

いない.これは通常のガラス繊維強化プラスチック(GFEP),炭素繊維強化プラスチッ

ク(CFRP)などの長繊維強化樹脂が研究,利用とも多くなされているのとは対照的であ

る.しかしウイスカーが非常に微細であるため,マイクロマシンの部品などに応用し,

軽量化を図ろうとする試みなどもある.この場合,樹脂中のウイスカーが高硬度であ

るため,接触する相手材に過酷な摩耗を引き起こしてしまうという大きな欠点がある･

この欠点を克服するには二つの方法がある.それは摩耗を抑制する方法を見出すか,

あるいはその欠点を逆に利用するかである.

特に,強化樹脂が接触する相手材に引き起こす摩耗にういての研究報告はあまりな

いし,それを利用しようとする研究もはとんどみあたらない.

本研究は,SiC ウイスカー強化樹脂が焼入れ鋼と接触するとき,樹脂白身と焼入れ

鋼がそれぞれどのような摩耗特性をもつか相互関係を総合的にとらえて,その特性を

利用する方法を探ったものである.

2.2 実験装置および実験方法

siC ウイスカー強化樹脂(SiCw-RP)の製作に使用した SiCウイスカーの特性を表2･

1に示す.このウイスカーのビッカース硬さば8000と言われている.樹脂は,エポキ
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シ樹脂でことわりのない限りウイスカーを体積比14%添加し,1800cで焼成したもの

である.接触の相手材料は,焼入れしたダイス鋼(S∬Dll)を用いた.参考のため,

切削工具用の超硬材料(WC)およびアルミナセラミックス(A120｡)についても実験

を行った.本実験で使用した実験装置を図2.1に示す.また,表2.2 に相手材料を一

括して示す.

実験に使周したパラメータとして,①ウイスカー含有率,②固体潤滑剤の添加,③

外部潤滑効果,④ウイスカーの配列方向の4つを選んだ.

表 2.1 SiC ウイスカーの特性

CrystalstruCture･････…･･･

Diameter....‥..‥.‥‥.‥

L氾g血

Densi年

● ● ● ● ● ● ● ● ●
● ● ● ■ ● ● ● ● ● ● ●

●･● ● ● ● ● ● ● ● ● ● ●
● ● ● ● ● ● ●

Themdexp弧Sionr血･…

Heatresistancetemperattlre･

Tensilestrength ● ● ● ●
●
●
● ● ● ● ● ●

Modulusofelasticity....･‥

Composition ●
●
● ● ● ● ● ● ● ● ● ● ●

β呼pe

l.2〝m

40-50〝m

3.20画
5.0Ⅹ10JOc-1

16000c¢n･叫
3-14GPa

400-700GPa

SiC99wt%

SiO20.1wt%

Fe130ppm

Co 930ppm

Ca lOppm
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リ性弾

片
夕
形
耗
一
角

摩
口
八

①
②
③

④アーム

⑤負荷用おもり

ング ⑥バランス用おもり

図 2.1 実験装置

表 2.2 接触材料の特質

Symbol Matedal Hardness,

HvGPa

Treabnent

SEDll ⅠIardeneddiesteel 7.5 $500Cann姐1血g,

けISG4404) 10200cquencbing,

(AISID2) 5200ctempenng
●

☆c Tungstencafbidetool

matedd(ElO)

17

A1203 Ahm血aceramictool

matedal

24 HIP¢IotIsostaticPressing)
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次に,摩耗実験の方法を図2.2 に示す.ブロックにロータを押しつけブロックの摩

耗を測定するもので,a)は相手材料の,そして b)は SiCウイスカ冊強化樹脂自身の

摩耗量を測定する場合のものである.摩耗量は,C)に示すようにブロック上の摩耗幅

∂ を測定して,図中の式より摩耗体積打を求めることにした.

実験に先立って.実験条件を決めるために摩擦距離および摩擦荷重に対する摩耗特

性を調べた.

NomalI刀ad

P=80N

NormalI.oad

P=80N

わSetl りSet2
Tomeasurethewear Tomeasurethewear

ofcontactmaterial ofSiCw-RP

Wornblock

α=2sin-1告,▲∫=妄(α-Sinα),Wearvolume ■F=あ･∫

図 2.2 実験方法
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図2.3 は,摩擦荷重 80N,摩擦速度6.7cm/sec のときの相手材の摩擦距離に対する

摩耗体積を示したものである.摩擦距離の初期段階では,直線性がなく比例関係にな

いことがわかるが,100m近辺より直線的になり定常状態となっている.これより1回

の摩耗試験においてt 摩擦距離が180mに達した点で摩耗量を評価することにした.

×10-3

100 200 300

Wear distance m

図 2.3 相手材(SEDll)摩擦距離による摩耗特性

(摩擦荷重:80 Ⅳ,摩擦速度:6.7 cm/sec)
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また摩擦荷重と摩耗体積との関係について図2.4,2.5に示す.このときの摩擦速度

は,6.7cm/sec である.

図2.4 は,相手材(SEDll)に及ぼす荷重の影響について示したものである.40N 近

辺より急速に摩耗量が増大するとともに,直線性がみられる.しかし過大な負荷がか

かると FRPに亀裂が生じ,破壊が起きた.

図2.5 は,FRP 試片の荷重に対する摩耗体積を示したもので,FRP では荷重の大小

に関係せず,はぼ比例関係にあることがわかる.

図2.412.5より,表面に破壊を起こさず,摩耗量が比較的大きくて測定が容易な荷

重として,摩擦荷重を 80Nとした.

表2.3 に実験条件を一括して示す.
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図 2.4 相手材(SEDll)の荷重による摩

耗特性(摩擦速度:6.7 cm/sec,

摩耗距離:180 Ⅶ)

図 2.5 FRP 試験片の荷重による摩栗毛特

性(摩擦速度:6.7 c皿/sec,摩

耗距離:180 m)
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表 2.3 実験条件
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2.3 実験結果および考察

2.3.1 SiCウイスカーの含有率による影響

最初に,SiC ウイスカー強化樹脂と相手材料との基本的な摩耗特性を調べてみた.

図2.6 は,樹脂(SiCw-RP)と焼き入れダイス鋼(SEDll)との乾燥摩擦において,ウ

イスカー含有率を変えた場合の摩耗体積の変化を表したものである.この図より SED

llの摩耗量は,ウイスカーの割合の増加とともに著しく増大する.これは,後に述べ

るように,ウイスカーのアプレシブ作用が摩寿毛を支配しているためである.一方樹脂

の摩耗量は,ウイスカー含有率の増加とともに大幅に減少することがわかる.この傾

向は,実験条件は異なるものの,SiC で強化した樹脂やアルミ合金の実験から得た Y.

Zhangく53)や M.Zongyi(54),野呂瀬(55),久門(56),T.T.Long(57)の実験結果と

一致する.全体として,樹脂と SEDllとの合計摩耗量は,ウイスカーの量が多い程少な

くなる.

2.3.2 樹脂への添加剤の効果

次に,固体潤滑剤を樹脂中に添加した場合の実験を行った.添加剤として層状結晶

構造,低融点金属,高温潤滑剤の各代表として黒鉛,鉛,ガラスを選びそれぞれ10%

ずっ加えた.

図2.7 に樹脂及び SXDllの摩耗量の測定結果を示す.鉛,ガラスも添加の効果はあ

るが,特に黒鉛を加えると SEDllの摩耗量は大幅に減少する.参考のためWCと A120｡

の結果も図示してあるが,この場合もはぼ同様の結果が認められる.なお実験は,窒

化ほう素(BⅣ),二硫化モリブデン(MoS2)など他の添加剤についても行ったが,その効

果はガラス程度であったので,そのデータは省略した.一方,樹脂自身の摩耗に関し

ては,添加剤によってあまり改善されていない.この傾向は,炭素繊維強化金属に黒

鉛を添加した場合及びSiC ウイスカー強化アルミ合金にBⅣを添加した場合,複合材の

摩耗が大幅に減少した久門(58)及びT.T.Long(59)の結果とは必ずしも一致しない.

これは,添加剤の働きがマトリ ックス及び繊維の種類や材質との組み合わせによって

かなり異なるためであると考えられる.
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図 2.6 SiC ウイスカーの体積含有率の違いによる

SEDllとFRP の摩耗体積の変化
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図2.7 摩耗における添加剤の効果
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図2.8 は,無添加の場合についてSEDll,WC,AIzO｡表面の摩耗前後の状態を SEM

により観察したものである.SEDllでは摩耗面(a)上に明らかにスクラ･7チマークが

観察されている.これは,ウイスカーのアプレシブ作用によって摩耗が生じているこ

とを示している.参考のために示したWCと AIzO8の表面では,アプレシプ摩耗の痕跡

ははっきりとは認められない.このようにアプレシプ摩耗が生じている表面について

も,黒鉛添加による摩耗防止の効果は非常に大きいことが注目される.これは,SEM

観察の図2.9からわかるように,黒鉛がウイスカーと樹脂に付着し,研削砥石におけ

る目づまりのような状態になってウイスカーを被覆して,アプレシブ作用を低下させ

ている_ことによるものと考えられる.

園2.10は,効果の最も大きかった黒鉛を用い,樹脂への添加率を0,5.10%と変化

した場合の SEDllの摩耗量の変化の様子を示したものである.添加率を増加させるに

従って,摩耗量が減少していくことがわかる.WC,A1203 の場合についても同様であ

る.

SEpllsnrf8Ce

Al皿ina s11rface

甘C sローfaee

← Sliding directio】1

(a)恥rm surface

(b)IJlitialsurface

図2.8 SEDll川RC60).甘L A120ユの摩耗面と初期面の

SEM 写真
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図 2.9 FRP の摩耗面の SEM写真

SKDll WC Al208

図2.10 FRP中の黒鉛含有率の増加による接触材料の

摩耗の改善
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2.3.3 外部潤滑剤の効果

外部から潤滑剤を供給し,摩耗に及ぼす影響について調べたものを図2.11に示す･

通常,潤滑剤により摩耗量は減少するのが普通である.事実,ⅣC,A1203 の接触では,

樹脂,相手材ともに摩耗は減少する.しかしSEDllの場合,潤滑剤によっては樹脂の

摩耗は減少するが SEDllの摩耗は増加する場合が生じる.これは,アプレシブ摩耗が

生じている SEDllの場合,潤滑剤が研削加工における研削剤のように働き,目づまり

を防ぎ,摩耗粉の排出を促進する働きによるものと考えられる.なお,外部から固体

潤滑剤を適用した場合も油潤滑と同様の効果が摩耗初期には認められたが,摩耗の進

行とともに効果が失われるので,この固体潤滑剤の外部からの適用は有効ではない.

次に,添加剤による内部固体潤滑と油(A)による外部潤滑の組み合わせによる影響

について調べた結果を図2.12に示す.図は無潤滑一無添加,無潤滑一黒鉛添加,油潤

滑一無添加および油潤滑一黒鉛添加の4つの場合について比較したものである.図よ

り相手材料の摩栗毛に関しては内部,外部潤滑の併用が必ずしも最善ではないことがわ

かる.これは,先に述べた黒鉛の被覆効果のような働きを,油が洗い流す働きに起因

するものと SEM観察から推察された.
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図 2.11摩耗における潤滑油の効果
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での効果
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2.3.4 ウイスカー配列方向の影響

ウイスカーは非常に微細な繊維であるが,樹脂とウイスカーの混合,製造過程で伸

ばしては重ね合わせるプロセスを繰り返すことにより,繊維の方向をそろえることが

できる.これを焼成して,ウイスカーの方向が摩栗毛面に対して垂直,横,平行になる

ような3､種類のロータ試料を作製して実験を行った.

図2.13は,油(A)の潤滑の下で SiCウイスカーの方向と樹脂および SKDllの摩耗量

の関係を示す.SEDllの最大摩禾毛はウイスカーの方向を接触面に垂直にそろえた場合

に得られる.一方,その場合が樹脂の最小摩耗量を示すことがわかった.この最大摩

耗を示す条件については,使用した試料の硬さや実験条件は異なるものの,カーボン

長繊維強化樹脂及び SiCウイスカー強化セラ ミ
ックスで配列方向の影響について調べ

た志村(60)及び 軋 Ⅹiao(61)の結果とはぼ一致している.

以上の結果から,樹脂と SEDllの摩耗特性の相互関係について次のように要約する

ことができる.SiC ウイスカー強化樹脂を SEDllに対するすべり要素として使用する

場合には,ウイスカーのアプレシブ作用を抑制しなければならない.相手材(SEDll)

の摩耗を抑制するための最もよい条件は,黒鉛のような固体潤滑剤を添加し,ウイス

カーの方向を接触方向に対して横に揃えることである.反対に,摩寿毛が最大になる最

も悪い条件は,樹脂中のウイスカー含有率を高く し,外部より適当な油潤滑を行い,

接触面に対して垂直方向にウイスカーをそろえることである.

一方,樹脂白身の摩耗を最小にするには, SEDllの摩耗が最大になる条件と一致す

る.この結果は,次章で述べる表面加工への応用に非常に都合がよい.

また,樹脂と SEDllの摩耗を同時に抑えるには,固体潤滑剤の樹脂への添加がよい

ということになる.外部潤滑剤は,条件によって適当なものを選ばなければならない.

前述の相手材料の摩耗が最大になる最も悪い条件を表面加工に利用することができ

るものと考えられる.即ち,この最も悪い条件とは,工具として使う樹脂の摩耗が最

小となることと相まって,加工にとって最も良い条件を意味している.
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2.4 結 ロ

(1)SiC ウイスカー強化樹脂と焼入れ鋼の摩耗を各種条件下で調べ,両者の摩耗の

相互の特性を示した.

(2)樹脂内に黒鉛のような固体潤滑剤を添加し,そして接触面に対して槙にウイス

カーの方向を揃えることで,SiC ウイスカー強化樹脂と接触する焼入れダイス鋼

の摩耗を大幅に抑制することができた.黒鉛添加と合わせて,外部からの油潤滑

をすると摩禾毛を増加させる場合がある.

(3)焼入れダイス鋼の摩耗を最大にし,SiC ウイスカー強化樹脂自身の摩耗を最小

にする条件を明らかにした.その条件は,ウイスカー含有率を高く し,接触面に

対して垂直にウイスカーをそろえ,外部より適当な曲で潤滑することである.
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第3章

方向をそろえた炭化けい素

ウイスカー砥石の開発(62)t(63)

3.1 緒 口

研磨砥石は,砥粒と結合剤より構成されており,その砥拉は通常アルミナ(A1203),

炭化けい素(SiC),立方晶窒化はう素(CBN),ダイヤモンドなどの粒状のものが使用

されている.

本章では,第2章での加工材料の摩耗が最大となり,かつ砥石の摩禾毛が最小となる

条件における SiCウイスカー強化樹脂の摩耗特性を利用して,研削砥石中の砥粒の代

わりにこの微小な SiCウイスカーを使用することを考え,ウイスカーを研削面に垂直

にそろえた砥石の開発を試みたものである.もともと SiCはGC砥粒として知られてい

る上に,ウイスカーはその機械的強度特性が極めて優れていると言われているので,

研磨材として使用した場合優れた研磨特性を持つことが期待される.ウイスカーの直

径は約1〟Ⅶ(砥粒で♯8000相当)と極めて微細であるが,長さが40～50〟m と長い

ため,もし方向をそろえた砥石を作れば,研磨材としてのウイスカーの保持面積が極

めて大きいので,研磨中研磨材が脱落しにく く,長寿命の砥石になる可能性がある.

このような砥石は未だ世に出ていないので,ウイスカー砥石の研究は見あたらない

が,これに関連する研究としては,砥石を強化するために繊維を加えた砥石に関する

研究(87)～(39)などがある.また一方向に束ねたアルミナ長繊維を切断用砥石の研磨

材として使用した研究(40)及び,この繊維を板ばね状にし砥石として用いた研究(41)

(42)がある.しかし,いずれも本研究で試作したような砥石についての報告はなく,

その研削特性も全く不明である.

本章では,結合剤としてフェノール樹脂を用いたレジノイドタイプの砥石について,
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SiC ウイスカーの方向制御方法と,そのセグメント砥石による正面研削によってどの

程度の表面仕上げが可能かなどについて実験し,検討を行った.

3.2 ウイスカーの方向のそろえ方

図3.1は,砥石のモデルを示したもので,図(b)のようにウイスカーの方向を一方

向にそろえ,これを加工面に対して垂直な状態にした砥石では,図(a)のような通常

の砥拉による砥石に比べ研磨材が脱落しにくいだけでなく,ウイスカーが摩禾毛しても

常に微細な砥粒に相当する断面を現しながら加工が行われる可能性がある.そのため,

このウイスカーを用いて研削することにより,高精度にしかも加工能率においても向

上を図ることができるものと考えられる.しかし,普通の状態で砥石を作るとウイス

カーの方向はランダムになってしまい,切れ刃として有効に作用し得るウイスカーの

数はわずかである上,面に平行な方向に存在するウイスカーは研削の妨げになるもの

と思われる.そこでウイスカーの方向をそろえるための基本的な考え方について,以

下に述べる.

(a)Abra$iYe.grain of grinding (b)SiC Yhi$ker of grinding

Theel ▼beel

図3.1 研削砥石のモデル
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図3.2 に示すように,炭化けい素ウイスカーと液状フェノール樹脂とを混ぜ合わせt

粘土状にしたものを転がしながら円柱状にし,軸方向に延ばしていく.そして,それ

を2つに切って重ねまた延ばすということを何度も繰り返すことにより,ウイスカ【

の方向をそろえることができる.図3.3 において,円柱を体積一定のもとで外周方向

から一様に圧縮し,円柱を細長く延ばしていくものとする.そのときウイスカー自身

は延ばされることなく,周りの結合剤の流れによる変形に伴って延ばされる方向に傾

いていくことになる.このように円柱を n倍に延ばすことにより,その直径は
n~1/2

倍となる.そして1つのウイスカーについて考えると,最初延ばす方向に対して∂の

角度をなしていたものが,試料が延ばされて¢になったと仮定すれば,¢は次式のよ

うに表される.ここでβ,¢は,二次元平面に投影された角度とし,また対称性より

00 から900 の範囲内で考える.すなわち,最初1つのウイスカーを含む試料内微小

要素 dx,dy が dx',dy'になったとすると

血′=〃血 中′=〃~1/2句ノ

｢=ごこごこ÷■

___一_▲
､ _一一一

_=つ.･･･.=F∫-･=ニ.ニ⊥=rニン=ニ

図3.2 ウイスカーの方向をそろえる手順
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で表されるので

tan¢=

卸′ 〃~1/2匂ノ

dズ/ 乃dズ
=乃-3/2t肌∂(3･1)

という関係が得られる.

この関係を図示すると図3.4 のようになる.すなわち,ある傾き角∂で存在してい

たものが,n倍に延ばされることにより図のように¢の値が変化する.例えば最初∂

が300 であったものは,10倍すなわち2倍に延ばし2つに切って重ねまた延ばすとい

う作業を3～4回行えば¢は数度以内となる.また極端な場合,例えば β=890 のも

のでも100倍,すなわち前述した作業を7回程度行えば,計算上は延ばす方向に対し

て全てのウイスカーがはぼ平行になることがわかる.

ー32-



80

70

60

馳

40

30

罰

10

0

(り巴叫むP)阜

亡
○
叫
零
点
T
U
已
叫
篭
む
一
宮
虻

l 2 4 7 10 20 ヰ0 70100

Rate of elongation
n

図3.4 延ばす倍率と傾き角との関係

次に,初期状態(n=1)においてウイスカーが全ての方向に一様に分布しているもの

と仮定し,これが一方向に延ばされることにより,ウイスカーの分布状態がどの様に

変化していくかということを,確率密度関数を使って導いてみることにする(図3.5).

最初,確率密度関数 p(∂)で分布していたものが,式(1)により p(¢)に変化した

ものとすると,変換される微小区間の量は不変であるから,

ク(∂)d(∂)=ク(¢)d(¢)

ク(∂)d(∂)
∴ク(¢)=

′つ√ヽ

~J J
~

(3･2)



ここで式(3.1)より

d∂

dd)
n3/2sin2¢+n-3/2cos2¢

式(3.2),(3.3)より

p(¢)=
ク(∂)

n3/2sin2¢+n.3/2cos24)

(3･3)

(3･4)

となる.

そして,また一方向に延ばす前の段階(初期状態)においては,図3.5(a)のように

ウイスカーは,∂が 00 から900 まで一様に分布しているものと仮定したので,p(∂)

は一定である.この確率密度関数を全区間にわたって積分すると1となることより,

式(3.4)の p(∂)は次のようにして求められる.

冗

p(∂)d∂=ク(∂)●÷=1

∴
p(∂)=

これより,式(3.4)は

,′フ(¢)

2

花
が/2sin2¢+が/2cos2¢
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p(∂)

8 8+d(I
冗/2

(a)

¢ ¢+d¢ 冗′2

(b)

図3.5 延ばす行程での傾き角における確率密度の変化

この式(3.5)より措いたものが図3.6 である.

この図からわかるように,ウイスカーと結合剤とを混ぜ合わせた初期状態から一方

向に延ばしていくことにより,ウイスカーの傾きの分布状態は¢が小さくなる方向へ

急速に偏っていき,100 倍程度延ばせば,ほとんどのウイスカーが一方向にばば数度

以内にそろって･しまうことになる.
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3.3 ウイスカー砥石の製作

砥石の製作方法は,まず炭化けい素ウイスカー(図 3.7)とはぼ等重量の熟硬化性

液状フェノール樹脂とを混ぜ合わせ粘土状にする.これを円柱状に転がしながら一方

向に2倍に延ばし,2つに切って重ねまた延ばすということを何度も繰り返すことに

ょりウイスカーの方向をそろえることができる.前述したように,計算上はこの作業

を7回程度繰り返せばn=2丁=128 となってウイスカーの方向は図3.6 の
n=100で示さ

れる曲線以上にそろうはずであるが,ウイスカーと結合剤とを均一に混ぜ合わせる必

要もあって実作業では,この繰り返しを20回程度行っている.この後,このようにし

て棒状に延ばしたものを型に入れ所望の形状に焼成した後,砥石素材を作製した･

図3.7 SiC ウイスカーの SE姐写真
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図3.8は,ウイスカーの方向をそろえた砥石の断面(a)とそろえてないもの(b)と

を走査型電子顕微鏡(SEM)により撮影したもので,(a)ではウイスカーが一方向によ

くそろっていることが観察される.

実験では,炭化けい素ウイスカーと結合剤は,重量比でほぼ1対1の割合に混合し

た.また焼結は,1700Cで30分間行った.

(a)I)irectional1yaligned

gdndi皿gWheel

(b)Ra皿domlyofiented

g工indingwheel

図3.8 SiCウイスカー砥石の断面のSEM写真
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3.4 実験装置および実験方法

本実験では,表面仕上げがどの程度可能か見当をっけるため以下のような方法で行

った.砥石は,先に述べたような方法により砥石素材を作製しセグメント状に切断し

て,これを図3.9 に示すように繊維の方向を研削面に垂直になるようにボンドで固定

したものを使用した.研削装置として,NC立てフライス盤を用い,作製した砥石を砥

石ホルダーにねじで固定し,主軸に取り付ける.また加工物は,テーブル上に取り付

けたマグネットチャックにより固定し,液槽中において低速度で正面研削を行った

(図3.10).研削液は,水溶性ソリューブル形(JIS Ⅳ2-1)を使用し,これをポンプで

循環させながら研削部に吹き付けて研削した.カロ工材料は,主に SEDll材(試片寸法

25Ⅹ25X50)をⅢRC60 に焼き入れしたものを使用した.また平坦度と初期表面粗さ(3～

5〟m Rmax)をそろえるため ⅣA♯60 の砥石により前加工をしたものを用いて実験した.

表3.1に,実験条件を示す.

図3.9 SiC ウイスカー砥石
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図3.10 実験装置

表3.1 実験条件

Grinding

Abrasive :SiC whisker(TOKA whisker)
Bond

:Phenolresin(Plyophen)

Wheel Setting

temperature:170 0c

Workpiece

material

Die steelSEDll(HRC60)

Wheelspeed V=40～250 m/min

Table speed f=2.4～7.2
cm/min

Grinding

fluid

Soluble type(JIS W2-1)
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3.5 加工面性状

図3･11は,上記のようにウイスカーを加工面に垂直にそろえた砥石を用いて,初期

前加工粗さの違う表面について一定回数研削した後得られた仕上げ面粗さを最大高さ

(Emax)で示したものである.なお,比較のためにウイスカーの方向をランダムにした

砥石と研削方向にほぼ平行にそろえた砥石とを作り,その場合得られた仕上げ面粗さ

も同時に示した.

加工条件は,研削速度 Ⅴ=50Ⅲ/minで切り込み量を最初に公称 0.01mm与えて(実

際の切り込みは,実験装置などの弾性により逃げが生じるため明確ではない)3往復

トラバース研削(送り速度fは,1,2 回目は 4.8cm/min,3 回目は 2.4cm/min)した

ものである.

図中,軸に対して450 の斜線は,前加工粗さと仕上げ面粗さとが同じ状態,すなわ

ち加工されていないことを示している.図からわかるように,研削面に対してウイス

カーの方向を垂直にそろえた砥石においては,かなり良い面が得られている.例えば,

前加工粗さ 4･8〟m Rmaxでは,仕上げ面粗さは約 0.7〟m Rmaxに,また同様に0.8〟m

Emaxでは約 0･2〟m Rmaxとなっている.これは,初期表面の凸部は研削されているが,

まだ一部の谷の部分が研削されずに残っていることを示している.ウイスカーの方向

を研削面に対して平行にそろえた砥石では,450 の斜線とあまり変わらない状態を示

し,研削がはとんど進んでいないことがわかる.そして仁美際の研削面には研削焼け

が生じていることが観察された.また,ウイスカーの方向をそろえてないランダムの

状態の砥石では,上記の中間的な状態となっている.これは前述したように,方向を

そろえなくても一部のウイスカーは,研削面に対して切刃となる角度で存在するため,

ある程度の研削が行われるものと考えられる.

-41-



(
∈
ミ
)
X
…
∝
S
S
害
鳥
n
O
J
¢
O
q
J
J
コ
S
P
む
エ
S
叫
u
叫
』

0

0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.O

Surface roughness before grinding Rnax(jLm)

図3.11仕上げ面粗さにおける SiCウイスカーの方向

による影響

ー42-



図3.12は,本砥石により前加工粗さが除去されるまで加工した場合の表面の外観を

示したものであるが,非常に良い鏡面となっていることがわかる･

図3.13は,触針式表面粗さ計により測定した仕上げ面の粗さ曲線を示したものであ

る.(a)は,SEDll焼き入れ材(ERC60)のもので,その値は 0･04〟¶Rmax肛004〟m

Ea)となっている.また参考のため,シリコンウェーハおよびガラス材についても研

削し,その粗さ曲線を(b),(c)に示した.ガラス材はやや粗いが,シリコンウェ~ハ

は良好な面が得られた.

図3.14は,SEDll材の試料において,位相測定干渉計により非接触状態で平面粗さ

を測定したものを示したものである.測定平面の寸法は,0･719mm x O･644m とかな

り広い範囲の表面状態を示している.この曲線からRmaxの値は,約0･05〟mであるこ

とが読み取られる.なお,この場合のRaの値は計器の指示値から約 5nmであった･

また図3.15は,使用後の砥石の表面をSEMにより観察したもので,(a〉 は真上から,

また(b)は,一部を拡大して斜め上方からのものである.写真の倍率から判断して･

直径にほぼ等しい1〟mはどのウイスカーの先端が砥石表面から突き出していること

がわかる.

図3.12 研削仕上げ面の外観
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図3.14 位相測定干渉計による仕上げ面粗さの測定
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(a)Top vie甘

(b)Side vieⅦ

図3.15 研削砥石表面の SEM写真
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図3.16は,研削仕上げ面を SEMにより観察したもので,ウイスカーの直径に相当す

る1〟m程度の研削跡がすじ状に走っており,はっきりと研削状痕が認められる.

以上により,本ウイスカー砥石で表面研削することにより,かなり良い仕上げ面が

得られることを示すことができた.しかし,本砥石が実用に供するためには,砥石の

製作条件(ウイスカーの混合率,結合剤の種類,添加剤の種頼,添加率など),研削

方法および適正な使途(被研削材の種類など)について極めて広範な研究を行わねば

ならない.本実験は,その第一段階として,本砥石による研削の可能性を示すことが

できたものと考えられる.

図さ.16 研削仕上げ面の SEM写真
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3.6 結 口

開発した SiCウイスカーレジノイド砥石による低速研削において実験,観察するこ

とにより以下のような結果が得られた.

(1)SiC ウイスカーと液状フェノール樹脂とを混ぜ合わせ粘土状にしたものを,一

方向に100倍程度延ばすことにより,はとんどのウイスカーを一方向にそろえる

ことができることを理論的,実験的に示すことができた.

(2)SiC ウイスカーの方向を研削面に対して垂直にそろえたもの,平行にしたもの,

そして方向をそろえないものの3種類の砥石について研削仕上げ面を比較したと

ころ,垂直にそろえた砥石の場合が一番よい結果が得られることがわかった.

(3)本砥石で SEDll(EEC60)を研削したときに得られた仕上げ面粗さは,0.04〟m

Rmax(0.004〟m Ra)であった.

以上より,~検討を要する課題は多く残されているが,SiC ウイスカー砥石の有効性

を示すことができた.
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第4章

SiCウイスカー砥石の研磨特性(64)･(65)

4.1 結 日

本研究で開発した SiCウイスカー砥石に使用した研磨材の SiCウイスカーは,アス

ペクト比が50程度とかなり大きいので,本砥石は通常の砥石のような自生作用により

砥粒の脱落を求めるものではなく,ウイスカーが摩滅するまで使うという概念のもの

である.従ってこの砥石は,従来のものとは違った使用法をしなければならないし,

また研磨特性も異なるものと考えられる.このような砥石は,特に極めて微細な砥粒

を用いなければならない研磨において,砥石の長寿命化,仕上げ面の向上などにその

特徴を発揮する可能性がある.

本研究の狙いは,微細な針状のダイヤモンドを作製し,針状体の方向をそろえた砥

石を製作することにより,シリコンウェーハやセラ ミ
ックなどの超精密研磨に応用す

ることを目指しているものである.従って,このようなウイスカー砥石の構成,研磨

方法,研磨特性など広範囲にわたって調べ,本砥石の特性を明らかにすることは大き

な意義のあることである.

前章においては,ウイスカーの配列手法を詳細に述べるとともに,本砥石を用いる

ことにより良好な`仕上げ面が得られる可能性があることを明らかにしてきた.

通常,砥石の特性評価項目については,研磨能率,研削比,仕上げ面粗さなど極め

て多岐にわたるが,本研究では,方向をそろえたSiC ウイスカー砥石を用いて研磨し

た場合の研磨くずとその排出状況を観察するとともに,仕上げ面粗さを評価尺度とし

て,研磨特性に及ぼす砥石の構成要素の影響について調べたものである.

4.2 実験方法

ウイスカーの方向のそろえ方は,前章で述べたように,ウイスカーと結合剤の熟硬
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化性フェノール樹脂とを混ぜ合わせ粘土状にしたものを,一方向に何度も延ばしては

重ね合わせることにより行うものである.ウイスカーの方向をそろえた後,約1800C

で30時間かけて硬化させ,その後砥石セグメ ントの形状に削り出して図4.1のような

カ
ップ形砥石を作製した.表4.1に加工条件を示す.

図4.1 SiC ウイスカー研削砥石

表4.1 研削条件

Grindingvheel Grain:SiCvhisker14%vol

Bond:Phenolresin(Plyophen)

Workpiece HardeneddiesteelSKDll(AISID2)

EardnessIIv=7.5GPa

Grindingconditions Grindingspeed:50～20hIルin

Feedrate: 3.5cmhin

GrirLdingfluid:JISY2-1(Solubletype)
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ここで砥石中のウイスカーの割合については,第2章の実験結果より,体積含有率

が14%程度が適当であると考えられるので,この割合のものについて実験を行った.

実験装置は, CNCフライス盤を用い,加工物をテーブル上のマグネティ ツクチャッ

クにより固定し,砥石をスピンドルに取付け液槽中でカップ研磨を行った.被削材は,

ダイス鋼SEDllを熱処理(ERC60)したものを用いた.この際の試料は,♯60WA砥石で

研削仕上げしたもので,初期粗さは1〟mRmax程度である.

本研究については,従来の粒状の研磨材の場合のように,砥石の製作方法,研磨方

法についての研究がなされていないので,検討しなければならない項目が非常に多い.

そこで今回は,最初に述べたように表面の仕上げ面粗さを向上させることを目的とし

て,砥石の製作条件,すなわち砥石形状,ウイスカーの大きさ,添加材,および結合

剤の種類を変えてその特性について調べた.

4.3 実験結果

4.3.1 砥石形状の影響(66)

砥石形状のうち最も大きな因子は,砥石セグメ ントの幅である.本砥石では,ウイ

スカーが非常に微細なため,研磨くずが排出されにく くt 目づまり し易いものと考え

られる.例えば図4.2 において,セグメント幅b=8 mmでは,幅方向に1〃m のウイス

図4.2 セグメント砥石のモデル
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カーが千本程度ならんでいることになる.そのため,このような砥石では研磨くずの

排出が非常に悪くなることが予想される.そこで,セグメント幅を変えて仕上げ面状

態について調べてみた.セグメント幅の設定は,セグメントに大きな清を入れること

で調整した.また清の方向は,研磨液が進入し易いように周速度に対して斜めの方向

に入れて実験を行った.

図4.3 は,セグメント幅 bの影響について,実験結果を示したものである.図から

わかるように,セグメント幅が狭くなるに従って,仕上げ面粗さが研磨速度によらず

良くなることがわかる.
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図4.3 仕上げ面粗さにおけるセグメント幅の影響
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図4.4 は,セグメント幅 bが 0.5Ⅷ¶と 8Ⅷ皿についての,研削仕上げ面の粗さ曲線を

示したものある.このように,セグメント幅が図(b)に比べ図(a)が16分の1と小さ

くなることにより仕上げ面粗さが良くなるのは,目づまりが減少するこ上によるもの

であると考えられる.

園4.5(a)b=0.5mm.(b)b=飢川 は,研削後の砥石表面の状態を SEM(走査型電子顕

微鏡)により観察したものである.セグメント幅の狭い図(a)の方が,目づまりが少

なく,ウイスカーの先端がよく突き出している様子が観察される.

事≡

ミ

l==〉｣よ.こ

(a)b=0.5 t川

戸

斗

○

図4.4 粗さ曲線

(a)b=0.518m

j二･｡ゝ.;

(b)b=8 m皿

(b)b㌻8 tMl

図4.5 研削後の砥石表面の SEM写真
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4.3.2 ウイスカー径の影響

ウイスカーの直径は.仕上げ面粗さに最も大きな影響を与えるものと考えられる.

そこで.このウイスカー直径と仕上げ面粗さとの関係について調べた.

図4.6 は,直径 0.3〟m(a)と1.2ノJm(b)のウイスカーで作られた砥石の断面を SE別

により観察し,比較したものである.

ここで使用した研磨材は,これらの他に参考のため.図4.6(c)に示すような直径が

14〟mのSiC ファイバー(ニカロン繊維)を長き 3mに紬断して短繊維とし.これを

使った砥石についても実験を行った.このいずれの実験もセグメント幅は,b=8mm の

ものを使用した.

(a)SiC ウイスカー(0.3J川) (b)SiC ウイスカー(1.2〟山)

(c)SiC ファイノヾ一-(14〟Ⅶ)

図4.6 SiC ウイスカーおよぴ SiCフ7イバLによる

砥石の断面の SEM写真
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図4.7 は,それぞれの場合の仕上げ面粗さを示しており,当然のことながら直径が

小さくなるに従って仕上げ面粗さは良くなることがわかる.しかし対直径比で示され

る表面粗さ(Rmax/d)は,図4.8 に示すように直径が小さくなると,相対的にやや粗く

なる.また,これについて表にしたものを表4.2 に示す.これは,同じセグメント幅

(b=紬皿)を用いているので.小径のウイスカーの場合,相対砥石幅 b/dが大きくなる

ことになり,先の砥石セグメント幅の効果にあてはめてみると,冒づまりともかなり

関係しているといえる.
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図4.7 仕上げ面粗さにおけるウイスカー径の影響
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図4.8 ウイスカー径による相対的粗さ

表4･2 ウイスカー径における相対的セグメント幅と

相対的仕上げ面粗さ

d〝m b/d Rmax/d

田 570 0.04

1.2 6670 0.08

0.3 26670 0.17
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4.3.3 添加材の影響

この日づまりを生じにくくすることを狙いとして,添加材の効果について調べた.

ここで使用した添加材の成分を,表4.3 に示す.

図4･9 は,これらの砥石により加工した仕上げ面粗さの違いについて示したもので

ある･B砥石の酸化クロムを添加した場合に多少良い値を示している.しかし,ここ

で挙げた添加材においては,大きな影響はないことがわかる.また,この他にも数種

の添加材の効果について調べたが,本実験の範囲内では,あまり顕著な効果は認めら

れなかった.

表4.3 添加剤

TypeofYheel Additives DiameterLLm ぬtiowt%

A Ⅳ0皿

B Cr20} 0.3 田

C Ⅳa3AIFe6 47.6 2.5

FeS2 64.6 2.5
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4.3.4 結合剤の影響

結合剤の種類を変えた場合の,仕上げ面粗さに及ぼす影響について調べた.

結合剤として,これまでに述べた樹脂の他に3種類を選んだ.その作製方法の詳細

については別の機会にゆずるが,ここで使用した材質および焼成温度などについて表

4.4 に示す.そしてこのレジノイドボンド,メタルボンド,ビトリファイドボンドお

よびガラスボンド砥石の断面を SEMにより観察したものを,それぞれ図4.10(a),(b),

(c),(d)に示す.

これらの砥石を用いて研磨した場合の,仕上げ面粗さを図4.11に示す.レジノイド

砥石の場合は他の砥石に比べて,相対的にやや良い仕上げ面が得られた.これは樹脂

の場合,ウイスカーの保持がソフトであることと関係しているものと考えられる.+･一一

方,その他の砥石による差異はあまりなかった.

表4.4 結合剤の材質とその焼成温度

TypeofYheel Bonds DianeterJLm SinteringtenperatureOc

Resinoid Pbenolresin 180

Metalbonded SFBECu7Q%

Sn30%

2～3 600

Vitrified ClaySi69.90%

Al17.67%

E4.80%

0.8～2 ･1250

Glassbonded Glasspowder ロ 750
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(a)Resinoidwheel

(b)Metalbondedwもeel

(c)Vitrifiedwheel

(d)Gla5Sbond.edwheel

囲4.10 種々の結合剤における S主Cウイスカー砥石断面の

SEM 写真
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4.4 切りくずの観察及び仕上げ面の評価

本研磨方法における実験においては,砥石の摩耗は極微童であり.研磨くずも小さ

いので,液中の沈毅物を電子プローブ微量分析装置(EPMA)により研磨くずと砥石の

状態を分析した.レジノイド砥石で研磨したときの分析結果を.図4.1Z(a),(b),(c〉

に示す.

(a)は.沈毅物のSEM(走査型電子願微鏡)写真である.(b)は,(a)に対応する領域

におけるFeの特性Ⅹ線像である.白い部分が検知されたFe成分を示している.そして

(C)は,同じくSiの特性Ⅹ線像である.(a)で観察された雲状の部分と(b)におけるFe

の反応の強い部分とが良く一致していることから,(a)の写真は切りくずの集まりであ

ることが確認できる.また(c)において,Siの量はわずかであるが同様な分布状態を

示しており,砥石の摩耗した SiCウイスカーの成分であることがわかる.

(a)SEM写真

(c)Siの特性 Ⅹ線像

(b)Feの特性 Ⅹ線俊

図4.12 切りくずの電子プロープ微量分析結果
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図4･13は,切りくず成分の一部をさらに拡大して,観察した切りくずの一例を示す.

全ての切りくずがこのような形状をしているわけではなく.片状のものも多くあった

が,長さが数ミクロンのカールした切りくずを確認することができた.

図4･14は,本実験で得られた加工面の外観を示したもので,非常に良い鏡面となっ

ていることがわかる.

図4･13 研削による切りくずの S川写真

図4.14 研削面の外観写真
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また.この表面をレーザ干渉測定顕微鎧およぴ AFM(原子間力顕微鏡)を使って測

定した一例をそれぞれ図4.15.図4.16に示す.AFM による測定においては,ウイスカ

ーによる1〟¶ピッチ程度の筋状の研磨跡を,はっきりと確認することができた.

また図4.17は,平面度の測定結果を示したものであるが,測定範囲7.3m¶X6.6mm で

0.3〟m程度であった.

B.巨匠匂 臥ヰSヨ

+17.5ヰヰ

∩†Ⅵ

-7.298

8.qll

園4.15 レーザ干渉測定顕微鏡による表面粗さの測定

図4.16 研削仕上げ面の AFM写真
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そして本実験で得られた条件からI表面仕上げを最良にする条件を選び表面仕上げ

を行った･このと.きの粗さ曲線を図4･18に示す･これより得られた最良の仕上げ面粗

さは,16nmRmax(1.5nmRa)であった.

なお本実験における研削比については,砥石の摩美毛量が少ないので正確に測定する

ことは困難であったが,おおよそ1000程度の値であった.
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図4.17 レーザ干渉測定顕微鏡による平面度の測定

図4.18 粗さ曲線
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4.5 結 ロ

(1)仕上げ面粗さを良くするという観点から,砥石における諸条件について検討し

た.その結果,微細なウイスカーを用い,セグメント幅を小さく し,結合剤とし

て樹脂を使用するのが良いことがわかった.セグメント幅は主として,目づまり

と関係があるものと考えられた.

(2)切りくずを調べるとともに,仕上げ面がウイスカーで研削されている様子が観

察された.

(3)本実験により非常によい仕上げ面が得られることがわかった.そして得られた

最も良い仕上げ面粗さは,16nmRmax(1.5nmRa)であった.
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第 5 章

ラップ砥石への応用(67),(68)

5.1 緒 口

近年,セラミックス,シリコンウェーハ,ガラスなどの硬脆材料の加工において,

自動化,高能率化,作業環境の改善などの目的のため,固定砥拉によるラッピングの

研究が進められている(69)~(71)

本研究では,非常に微細な炭化けい素(SiC)ウイスカーを用い,その繊維の方向を

加工面に対して垂直にそろえた砥石の開発を行うとともに,この砥石の研磨特性につ

いての研究を行ってきた.

本章では,この砥石を応用して SiCウイスカーの方向をそろえた砥石セグメントを,

ウイスカーの方向が加工面に垂直になるように金属円板の平面上に多数配置して,固

定研磨材方式のラップ形砥石を作った.そして,これを用いてラッピングした場合の

基本的な特性について調べた.

この固定研磨材によるラッピングの問題点は,目づまりによる加工能率の低下やス

クラッチの発生にある.そこで,ラップ砥石クリーナを使用することによる効果につ

いて,仕上げ面粗さの違いを調べるとともに,SEM により加工表面およびラップ表面

の状態を観察した.また顕微レーザラマン分光法により,ラッピング加工表面におけ

る微少な結晶の乱れについての分析も行った.

5.2 実験装置および方法

ラップ砥石のモデルを図5.1に示す.(a)は,従来の遊離砥粒によるものであり,

(b)はウイスカーを加工面に垂直にそろえた固定研磨材によるものである.実験装置

はボール盤を改造したもので,図5.2 に示すように小さな砥石セグメントを金属円

板の表面上に多数配置した固定研磨材方式のラップをロータリーテーブルに取付け,
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Grain

(a)遊離砥拉によるラップ (b)SiCウイスカーによるラップ

図5.1ラップのモデル図

図5.2 ラップ砥石による加工のモデル図
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加工物はスピンドル側にスプリングを介して取り付けてある.そして加工物とラップ

の回転数は,無段変速装置により速度調雪ができるようになっている.

実験方法は,加工材料をラップ砥石に押し付け,一定荷重のもとで双方に低速度回

転を与え,まず最初にSEDll(]RC60)材について,荷重,速度を変えた場合のラップ時

間と仕上げ面粗さとの関係について調べた.

またクリーナ効果についての実験において,ラップ砥石面のクリーニングを行う場

合は,クリーナを加工物と同一ホルダーに取付け,これを回転させてインプロセスで

行った.そして,クリーナを使用した場合の加工時間に対する仕上げ面粗さの変化に

ついて調べた.ここで使用したクリーナは,砥石セグメントと同質材料のものを少し

軟らかめに焼成したものである.またこの場合の加工材料は,SKDllの他に,市販ソ

ーダガラス,シリコンウェーハも使用した.図5.3(a),(b).(e)に,それぞれラップ,

ラップクリーナ及び加工物の写真を示す.加工材料の初期粗さは,いずれの実験の場

合も0.25～0.3〃nRmaxにそろえた.

加工液は,水溶性ソリューブル形(JIS W2-1)を水で50倍に薄めたものを用い,加工

は液槽中で行った.加工条件を表5.1に示す.

(a)ラップ (b)ラップクリーナ (c)加工物

図5.3 ラップ,ラ･yブタリーナ,加工物の写真
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表5.1実験条件

Lap

Abrasive‥SiCwhisker(TOEAvhisker)
Bond:Phenolresin(Plyophen)
Settingtemperature:1800c

Workpiece

DiesteelSKDll(HRC60)

Sodiumglass

Siliconwafer

Lappingload W=50一-450Ⅳ

Wheelspeed V=40-80m/min

Tablespeed f=0.3m/min

Lappingfluid Solubletype(JISW2-1)

5.3 実 験 結 果

5.3.1 仕上げ面粗さに及ぼす荷重と速度の影響

荷重と速度の違いによる仕上げ面粗さへの影響について図5.4,図5.5に示す.

ここで使用した材料は,SEDllである.

まずラッ ピングを行うと,図のように加工初期の段階では,加工物表面突起の先端

が削られて急速に表面粗さが良くなっていき,その後徐々に仕上げ面が生成されてい

く.図5.4 より,荷重が大きくなるに従って短時間に定常な仕上げ面を得ることが

できることがわかる.しかし最終仕上げ面粗さは,軽荷重に比べて悪くなる傾向があ

る.また速度の影響について示した図5.5 より,速度が速くなると加工面は短時間

で仕上がり,同時に最終仕上げ面粗さも向上する傾向がある.
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図5.5 荷重･速度を変えた場合のラッピング

時間と仕上げ面粗さとの関係
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5･3･2 仕上げ面粗さに及ぼすラップクリーナの効果

加工後のラップ表面を SEMにより観察すると,かなり目づまりが生じていることが

わかった･そこで,ラップ表面をクリーニングしながら加工した場合のクリーナの効

果について調べた.

図5･6 は,SEDll材の場合の加工時間に対する仕上げ面粗さの変化について示し

たものである･クリーナを使用した場合は,使用しない場合に比べて顕著な効果は現

れていないが,最終的にはクリーナを使用した場合の方が,仕上げ面粗さはやや良く

なっていることがわかる.クリーナを使用してラッピングしたときの,仕上げ面およ

びラップ表面の SEM写真をそれぞれ図5.7(a),(b)に示す.図(a)のように,かなり

良い仕上げ面が得られていることがわかる.また図(b)において,白く見えるのがウ

イスカーの端面であり,ある程度砥石表面よりウイスカーが突き出していることが観

察される.そして,このとき得られた仕上げ面粗さの値は18nmRmaxであった.
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(a)加工面

(b)ラ･タブ表面

図5.7 SEDll材加工後の加工表面とラップ表面の SEM写真
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次にガラスのラッ ピングについて,ラップクリーナを使用した場合と使用しない場

合の,仕上げ面粗さの変化の様子を比較したものを図5.8 に示す.ガラスの場合は,

-

sEDll材に比べて短時間で定常状態の仕上げ面が得られ,クリーナの効果が著しく現

れる.クリーナを使用した場合は,仕上げ面粗さが非常に良くなることがわかる.こ

れは,ガラスの場合には砥石が非常に目づまりし易いことによるものである.

図5.9 に,クリーナを使用しない場合の(a)ガラス加工面と(b)ラップ表面にお

ける SEM写真を示す.この場合の(a)加工面は,はく離や欠けのような状態で生成さ

れている様子が見られる.一方(b)ラップ表面は,ウイスカーの先端にかなり切り く

ずが付着している.また図5.10は,クリーナを使用した場合のもので,(a)ガラス加工

面には,斜め方向にウイスカーで引っかいたような形跡がみられ,ある程度ウイスカ

ーにより削られて表面が生成されているものと思われる.この場合の(b)ラップ表面

は,比較的付着物が少ない.
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(a)加工表面

(b)ラ･アブ表面

図5.9クリーナを使用しない場合のガラス表面と

ラップ表面の SEM写真

■■~｢一ザ

･-7｢｢-

(a)加工表面

(b)ラップ表面

図5.10クリーナを使用した場合のガラス表面と

ラップ表面の SEM写真
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次に,シリコンウェーハのラッピングにおける,クリーナの効果について図5.11に

示す.ガラスの場合と同様に短時間で仕上げ面が得られ,またクリーナを使用するこ

とにより,かなり仕上げ面粗さを改善することができることがわかる.

図5.12(a),(b)にそれぞれクリーナを使用しないでシリコンウェーハを加工した場

合の(a)加工面および(b)ラップ表面の SEM写真を示す.(a)加工面にはかなり傷が

入っており,(b)ラップ表面はウイスカーが切りくずに埋もれた状態で,はっきり確

認できにくい.一方,クリーナを使用した場合における SEM写真を図5.13(a),(b)に

示す.(a)加工面は,SEDll材の場合ほどには良い仕上げ面粗さを得ることができな

かったが,ガラスの場合よりも安定した粗さ曲線となっており,その値についても40

nⅦRmax程度を得ることができた.また(b)ラップ表面には,ある程度ウイスカーが現

れていることが確認できる.
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(b)ラップ表面

図5.12クリーナを使用しない場合のシリコンウェーハ

表面とラップ表面の SEM写真

(b)ラップ表面

(a)加工表面

園5.13クリーナを使用した場合のシリコンウェーハ

表面とラップ表面の SEM写真
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また試作したラップを用いて,シリコンウェーハを加工した場合のラッピング表面

における微少な結晶の乱れについて,顕微レーザラマン分光法により分析を行った.

図5.14(a)は,仕上げ加工された市販のシリコンウェーハのラマンスペクトルであり,

(b)は,本ラップを用いて加工した場合のものである.X線の照射深さは,4～5 〟m

程度についてのものである.

(a)と(b)とのスペクトルを比較すると,ピークシフトもなく,また配向状態も等

しいことから,この測定範囲内では,両面間における性質ははぼ同程度であると考え

られる.
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5.4 結 ロ

ラップ材としてSiCウイスカーを用い,その方向をそろえて作製したラップ砥石に

よる加工において,次のような結果が得られた.

(1)仕上げ面粗さに対するラッピング荷重,速度の影響について,荷重が小さくなる

とラッピング能率は低下するが,仕上げ面粗さば良くなる.また速度が速い方が,

わずかながら最終仕上げ面粗さば良くなる傾向がある.

(2)ラップクリーナの効果について.SEDll材ではあまり効果は見られなかったが,ガ

ラス,シリコンウェーハ材においては願著な効果があることがわかった.

(3)SEDll材において,クリーナを使用した場合,一応良好な仕上げ面が得られた.

その仕上げ面粗さは,18nmEmax程度であった.
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第6 早

遊離砥粒による目づまり防止研磨法(72)-(74)

6.1 結 日

本研究では,非常に微細な SiC(炭化けい素)ウイスカーを用い,その方向を加工

面に垂直にそろえた砥石の開発を行うとともに,研磨特性について研究を行ってきた.

そして,この砥.石を使用して焼き入れしたダイス鋼を研磨することにより,仕上げ面

粗さ16nnRmax(1.5nmRa)を得ることができた.前章でも述べたように,この砥石に使

用したウイスカーは,直径約1〟m と微細で,長さ40～50〟m とアスペクト比が大き

いので,ボンドによる保持面積が大きく,このためウイスカーが脱落しにく くt また

常に同じ粒径に相当する切れ刃により研磨が実現されるため,微細研磨を行うことが

できる.しかしその反面,ウイスカーが微細であり,また脱落しにくいがために研磨

加工が進むにつれて砥石に目づまりが生じ易くなり.研磨能率が低下する傾向がみら

れた.そこで,クリーナを用いて砥石表面をクリーニングしながら研磨する方法(67)

や,砥石セグメントの幅を狭くする方法(66)により切りくずの排出を良く して,目づ

まりを生じにく くすることによりある程度の成果は得られたが,目づまりを十分に解

消するまでには至らなかった.

本章では,この目づまりを解消する非常に簡単な方法を提案するものである.この

方法は,研磨液中にウイスカー径に等しいか,あるいはそれよりやや小さめの砥拉を

混入し,この遊離砥粒の働きにより目づまりを防止しながら研磨する方法である.

これについて.この目づまり防止のための遊離砥粒の粒度,混合割合などの影響に

ついて実験するとともに,目づまり防止を行うことにより,研削比がどのように変わ

るかということについても実験を行った.また,SEM(走査型電子顕微鏡),AFM(原

子間力顕微鏡)により,加工面および砥石表面の状態を観察し,目づまり防止のため

の最適条件について検討を行ったものである.
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6.2 実験方法

本砥石に使用した研磨材は,先に述べたように非常に微細なウイスカーであるので,

加工中に目づまりが生じ易い.そこでこの実験では,目づまりの原因である切りくず

を積極的に排除し,ウイスカーを砥石の表面から突き出させて良好な研磨加工を継続

させるために,図6.1に示すように研磨液中に微細な砥粒を混入して目づまり防止す

る方法を試みた.この方法は,研磨液中の遊離砥粒が加工中に砥石と加工表面との間

に入り込み,転勤しながら生成された切りくずを砥石面外へ運び出すことを促進する

とともに,結合剤を適度に除去し,ウイスカーを突き出させるものである.なおウイ

スカーの突き出し量は,混入した遊離砥拉の径を変えることにより調整できるものと

考えられる.

図6.1遊離砥拉による目づまり防止のモデル
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使用した目づまり防止用の砥粒は主に WA(A120a)で.粒径や濃度を変化させて実験

し,目づまり防止の状態,仕上げ面粗さや研磨効率への影響などについて調べた.

使用した砥石は,前章におけるものと同じカップ形のレジノイド砥石で,セグメン

トの表面には,切りくずの排出を容易にするために溝を入れてある.これを砥石ホル

ダーに粟付け,CNC フライス盤により研磨を行った.図6.2 は,研磨後のこの砥石の

表面を SE別により観察したものである.白い棒状のものが SiCウイスカーである.な

お,冒づまり防止に用いたWA砥粒の形状の一例を図6.3 に示す.

園6.2 砥石表面の SEM写真

図8.3 WA砥粒(1.2〟n)の SEM写真
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実験装置を図6.4 に示す.研磨に際し,一定の研磨圧力を加え,八角形弾性リング

にひずみゲージを貼った動力計により,圧力を測定しながら実験を行った.また研削

比の測定方法は,試料の研磨量および砥石の摩耗量がわずかであるので,測定表面に

マイクロビッカース硬度計により圧痕を付け,その対角線の変化より体積の減少量を

求めた･ここで試料については,図6･5(a)に示すように直接加工表面`.こ圧痕を付け,

また砥石においては.図(b)のようにセグメント中に細い真ちゅうのワイヤーを埋め

込み･との断面に圧痕を付けて測定した.加工材料は,ダイス鋼SEDll(HEC60)を使用

し,研磨液は水溶性ソリューブル形(JIS W2-1)を用いた.また,実験条件を表6.1に

示す.

図6.4 実験装置
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図6.5 研削比の測定法

表6.1 実験条件

Experinlentalapparatus CNCmillingmachine

Grinding conditions Ⅳheelspeed:50m/min

Load :400N

Feed :35-42mm/min

Grindingwheel Wheeldiameter:50 mm

Whisker content:14 vol%

Segmentwidth:1.5～8 TnTn

SpeciTnen Diesteel.SKDll(HRC60)

Abrasive grain Material:A120}細A)

Grain size:0.4～1.2JLm

Concentrationin fluid:0～0.5 wt%

Grindingfluid Solubletype(J】SWZ-1)
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6.3 実験結果および考察

6,3.1 砥粒添加の効果

まず最初に,研磨液中に遊離砥粒を添加することにより,砥粒がどの程度の効果を

持っかを調べた.図6.6 において,初めに研磨液中に遊離砥粒を添加せず,通常のよ

うにウイスカー砥石で研磨した場合,トラバース回数に対する表面粗さの変化につい

てみると,前加工粗さ約1.5〟mRmaxの表面が次第に良い表面に仕上がっていき,最終

的に0.1LLmRmax程度となる.いま途中で,研磨液中に0.9〟mのWA砥粒0.25wt%を添加

してみると.仕上げ面は急速に良くなることがわかる.このように,遊離砥拉を少量

研磨液中に添加することにより,研磨能率が急激に改善され早く仕上げ面が得られる

ことがわかる.この効果を以下詳細に調べてみた.
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図6.6 遊離砥拉添加の効果
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6.3.2 粒径の影響

図6･7 は,前加工粗さが約1.5〟mEmaxの試料について,遊離砥粒無添加の場合と,

WA砥粒径 0･4,0.6,1.2〟m の3種類をそれぞれ研磨液中に0.25wt%ずつ添加した場

合での,トラバース研磨における仕上げ面粗さとトラバース回数との関係を示したも

のである･これからわかるように,粒径0.6〟mの場合は,0.4,1.2〝m に比べて仕上げ

面が早くできることがわかる.すなわち,ウイスカー径ないしは,それよりやや小さ

めが良いということになる.当然のことながら,遊離砥粒自体も研磨能力があるため,

粒径の大きい1･2〟mの場合は,長時間研磨した後の最終仕上げ面粗さが,0.4〟mの場

合に比べてやや悪くなっていることがわかる.

また0･4J∠mでは,大きな粒径の場合に比べ顕著な効果は得られていないが,無添加

の場合よりも早く仕上げ面が得られ,最終仕上げ面粗さにおいてもかなり良い面にな

るものと思われる.
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図6.7 砥粒径の影響

(砥拉濃度:0.25 wt%,セグメ ント幅:1.5 mm)
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ここで.AIzO｡のような硬い砥粒を使用すると遊離砥粒白身の研磨作用が働くため.

研磨効果や日づまり防止効果を明確に区別しにくいので,以下のような実験を行った･

使用した砥拉は,硬さが焼き入れ鋼よりやや軟らかい非晶質SiO2を用いた.その形状

写真を園6.8 に示す.この写真から,球状をしていて大変よく粒径がそろっているこ

とがわかる.

この粒径 D.1←1.8〟¶の砥粒を研磨液中に,先の実験と同じ程度混入したものを供

給し,それぞれの研磨実験を行った.このとき日づまりし易い状態において実験する

ため.試料表面の一ケ所に砥石を押し付けたままで研磨し,これによりできた清の深

さより研磨量を求めた.このときの研磨条件は,圧力 0.16MPa.研磨時間15分.SiOz

濃度2.6甘t%である.その実験結果を図6.9 に示す.この結果.全体的な傾向として

最適な粒径は,ウイスカー径程度か,それ`よりやや小さめのものが良いという結果が

得られた.

図6.10は,この場合の砥石表面の目づまりの状態を SE別により観察したものである.

粒径 0.1J川の場合は.日づまりが生じていてウイスカーが切りくずに埋もれている

状態であるのに対して,大きな砥拉を用いた場合には,砥石表面からウイスカーが良

く突き出していて,目づまり防止の作用が良く行われることがわかる.

囲6.8･非晶質SiO2砥拉(1`川)
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図8.10 非晶質SiO2砥粒による目づまり防止後の砥石

表面 SEM写真
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6.3.3 砥拉濃度による影響

次に,研磨液中に混入する砥粒の濃度による影響について調べた.混入した砥粒径

は,前節で最も効果のあった0.6〟m(WA)を使用した.

図6.11は,砥拉濃度を変えたときの,トラバース回数と仕上げ面粗さとの関係につ

いて示したものである.0.25wt%では2～3回で仕上げ面が得られるのに対して,砥拉

濃度 0%では,これと同程度の仕上げ面粗さを得るのに数十回トラバース回数が必要

であることがわかる.
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図6.11砥拉濃度による影響

(WA砥粒径:0.6 〟m,セグメント幅:1.5mm)
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図6･12は,砥拉濃度の変化に対する,単位時間当たりの研磨量と砥石自身の摩蓑毛量

との関係について示したものである.この図からも明らかのように,単位時間当たり

の研磨量は,0･25wt%程度で飽和状態となる.一方砥石自身の摩耗量は,砥粒の混入

量が多くなるに従って増加する.このため過度の砥拉の混入は,砥石の消耗を考える

と好ましくない･このことから,実際の研磨加工においては,砥拉濃度が低くt しか

も効果が得られることが望ましいわけであるが,0.25wt%で十分目づまり防止の効果

が得られ,かっ研磨効率がかなり向上していることがわかる.
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図6.12 砥拉濃度による加工物と砥石の減少率

(砥粒径:0.6 〟m)
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砥粒濃度の違いによる.砥石表面状態の SEM写真を図6.13に示す.図b)の濃度0-15

Wt%程度においても,ある程度の日づまり防止の効果があり,砥石表面よりウイスカ

ーがかなり突き出していることが観察される.また 0.5wt%では.ウイスカ←が砥石

表面より出過ぎた状態になっていて.砥石の摩耗が増加することが考えられる.

(a)0 腎t%

(b)0.15 曹t%

(c)0,50 甘t%

図6.13 日づまりにおける砥拉感度の影響

(砥粒径:0.8 〟m)
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6.3.4
こ遊離砥拉による研磨効果

上記の実験において,研磨液中の遊離砥拉白身によるラッピング作用が,砥石の研

磨に加わっていることが予想される.その効果について調べた.図6.14は,(A)遊離

砥粒を用いずにウイスカー砥石で研磨した場合に対して,(B)ⅣA砥拉0.6〟川を0.25wt

%を研磨液中に混入し,ウイスカー砥石で研磨したデータと(C)ウイスカーを添加し

ない樹脂ホイールを用いて(B)と同じ研磨液中で研磨した場合のデータについて比較

したものである.

この図より,ウイスカーを用いずに遊離砥粒だけでも,先に述べたように,ある程

度のラッピングに相当する研磨効果があることがわかる(なお,この場合データが掲

載されていないが,樹脂ホイールの摩耗量はウイスカー砥石のそれに比べ,2000倍程

度多くなる).しかし,ウイスカー砥石とともに研磨することにより,ウイスカー砥

石の目づまり防止との相乗効果により,一層の研磨能率の向上を図ることができるこ

とがわかる.
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6.3.5 研削比

目づまり防止のために遊離砥粒を使用した場合(ⅣA O.6〟m,0.25 wt%)と使用しな

い場合とにおける,試料の研磨量と砥石の摩慕毛量とについて調べたものを図6.15に示

す･図のように,いずれの場合も試料の研磨量は,トラバース回数の増力ロとともにほ

ぼ比例して増えており,目づまり防止を行わない場合でも低い研磨能率で定常的にそ

れなりに研磨が行われる.しかし日づまり防止を行った場合は,研磨能率は非常に向

上し,目づまり防止をしない場合に比べ10倍程度良くなっていることがわかる.一方

砥石白身の摩耗量は微少である.そして遊離砥粒を混入することにより,それがやや

増加する傾向がある.このように,遊離砥粒を用いて目づまり防止をすることにより

研磨能率が飛躍的に向上した.そして研削比は,各種実験の平均値として,目づまり

防止しない場合は約1000程度であったが,目づまり防止のため砥粒を添カロした場合は,

約6000程度であった.
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図6.15 研磨特性(砥粒径:0.6 〟m)
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6.3.6 加工表面の評価

図6.16は,SiC ウイスカー砥石を用いて研磨した場合の加工表面を AFMにより観察

したものである.a)は.目づまり防止を行わずに研磨したもので,16n¶Rmax(1.5mmRa)

の表面粗さが得られている.また b)は.目づまり防止を行って研磨した場合のもの

である.遊離砥拉の介在により面粗さが悪くなっているが.100nm加ax(10nmEa)以下

の値を得ることができた.そのときの表面の外観を図6.17に示す.

(a)甘A O%

(b)打A O.25 腎t%

図6.16 研磨仕上げ面のAFM写真
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図6･17 日づまり防止による仕上げ面の外観

ー98-



6.4 結 口

今回の実験では,目づまりの原因である切りくずを積極的に排除し,ウイスカーを

砥石の表面に突き出させて良好な研磨加工を行わせるために,研磨液中に微細な砥粒

を混入して目づまり防止する非常に簡単な方法を開発した.そしてt この実験により

以下のような結果が得られた.

(1)研磨液中に遊離砥粒を混入することにより,砥粒の目づまり防止とラッピング

作用の相乗効果により,一層の研磨能率の向上を図ることができた.

(2)研磨能率を向上させるための最適な遊離砥粒径の大きさは,ウイスカー径に等

しいか,それよりやや小さめのものが良いという結果が得られた.

(3)研磨液中に混入する砥粒濃度は,0.25wt%程度で十分目づまり防止の効果が得

られた.また,砥拉の混入量が多くなるに従って,わずかであるが砥石白身の摩

末毛量が増加する傾向がみられた.

(4) 目づまり防止を行うことにより,研削比が非常に向上した.

(5) 本方法により,仕上げ面粗さ10nmEa程度の値を得ることができた.

この遊離砥粒を使った目づまり防止法は,本研究におけるウイスカー砥石だけでな

く,通常の砥石に対しても応用することができるものと考えられる.
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この SiCウイスカー砥石の開発にあたり,本研究において得られた結論をまとめる

と以下のようである.

1〕摩耗特性について

i)樹脂内に黒鉛のような固体潤滑剤を添加し,ウイスカーの方向を接触面に対

して横にそろえることにより,焼入れダイス鋼の摩耗を大幅に抑制することが

できた.

ii)焼入れダイス鋼の摩耗を最大にし,SiC ウイスカー強化樹脂白身の摩耗を最

小にする条件は,強化樹脂中のウイスカー含有率を高くし,接触面に対して垂

直にウイスカーをそろえ,外部より適当な油で潤滑することである.

2〕SiC ウイスカー砥石について

i)SiC ウイスカーと液状フェノール樹脂とを混ぜ合わせ粘土状にしたものを,

一方向に100倍程度延ばすことにより,はとんどのウイスカーを一方向にそろ

えることができることを,理論的,実験的に示すことができた.

ii)SiC ウイスカーの方向を研削面に対して垂直にそろえたもの,平行にしたも

の･そして方向をそろえないランダムのものの 3種類の砥石について仕上げ面

を比較したところ,垂直にそろえた砥石の場合が一番良い結果が得られた.

iii)仕上げ面粗さを良くするという観点より,砥石における諸条件について検討

した結果,微細なウイスカーを用い,セグメント幅を小さくし,結合剤として

樹脂を使用するのが良いことがわかった.

iv)表面仕上げを最も良くする条件において実験を行った結果,仕上げ面粗さ16

nmRmax(1.5nmRa)の値を得ることができた.
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3〕ラップ砥石による加工について

i)SiC ウイスカーラップ砥石の基本的特性について,荷重が小さくなるとラッ

ピング能率は低下するが,仕上げ面粗さは良くなる.また速度が速い方が,わ

ずかであるが最終仕上げ面粗さば良くなる傾向がある.

ii)ラップクリーナの効果について,SEDll材ではあまり効果は見られなかった

が,ガラス,シリコンウェーハ材においては顕著な効果があることがわかった.

iii)SEDll材においてクリーナを使用した場合,一応良好な仕上げ面が得られた.

その仕上げ面粗さは,18nmRmax程度であった.

4〕目づまり防止法について

i)研磨液中に遊離砥粒を混入することにより,砥拉による日づまり防止とラッ

ピング作用の相乗効果により,一層の研磨能率の向上を図ることができた.

ii)研磨能率を向上させるための最適な遊離砥粒径の大きさは,ウイスカー径に

等しいか,それよりやや小さめが良くt また砥粒濃度については,0.25wt%程

度が最も効果的であることがわかった.

iii)この目づまり防止を用いて研磨することにより,研削比を6000程度まで向上

することができた.

以上のことより,ウイスカーの方向をそろえた砥石を作ることができた.この砥石

は,通常の砥石のような日生作用により砥粒の脱落を求めるものではなく,ウイスカ

ーが摩禾毛してしまうまで使いきるという■砥石であるので,長寿命で,かっ研磨の進行

に伴って研磨材の状態が変化しない,いわゆる目っぶれの生じない砥石であるという

特徴を持っている･またこの砥石を使い,焼き入れ鋼などの表面をnmオーダーの粗さ

に仕上げることができ,研削比においても6000程度の値を得ることができることを示

した.

また,砥石の目づまりという問題点については,研磨液中にウイスカー径よりやや

小さめの遊離砥粒を混入することにより,簡単に防止する方法を併せて開発すること

ができた.
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現在,アルミナ繊維を樹脂で固めた繊維砥石が,本砥石の開発と時を同じくして実

用に供せられるようになってきた･平成8年度の時点でこの砥石は,数億円の年間売

上を達成しており,金型磨きに各所で使われるようになってきた.

本研究で開発された砥石は,これを上回る性能を示しており,繊維砥石のメーカー

が現在ウイスカー砥石の実用化に乗り出そうとしていることから,今後大いに利用さ

れることを期待しているものである.

また本手法は,名古屋大学工学研究科山口勝美教授発案のダイヤモンドを針状にし,

それを使って方向をそろえた砥石を開発し,セラミックスやシリコンウェーハの研磨

に使用する試みにおいて,本研究で開発された目づまり防止法などが,将来の砥石に

おいて大きな基礎試料となるという意味においても,有効なものであると考えられる.
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