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論 文

複合振動子法によるセラミックスの弾性率測定 (第1報)

簡 易 化 と高 精 度 化
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((株) 豊田中央研究所, 480-11愛 知県愛知郡長久手町大字長湫字横道41-1)

Application of Piezoelectric Composite-Bar Method to Elastic Modulus 

Measurement of Ceramics (Part 1)

Simplification and Error Minimization

Seishi KUDO and Mazakuni O Z A W A

(Toyota Central Research and Development Laboratories, Inc., Nagakute, Aichi-gun, Aichi 4 8 0 - 1 1 )

The piezoelectric composite-bar method was applied to elastic modulus measurement of ceramics (zirconia, alumina, silicon 
nitride and silicon carbide). The procedure of measurement was simplified by using quartz vibrators with various resonant 
frequencies and grease as the adhesive. The resonant frequency fs of the specimen was observed to depend on the resonant 
frequency fq of the vibrator. The value of fs was maximum at fs=fq. The most probable value of fs (fs0) is obtained at 
fs=fq, and was determined by plotting fs against fq. The experimental error in fs was evaluated by the plot of fs vs. fq 
(fs/fs0 vs. fq/fs0) and was smaller than 0.1%, when the difference between fq and fs0 was 10%. The value of Q-1

 was observed to be minimum at fq/fs0=1. [Received April 13, 1989; Accepted April 13, 1990]
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1. 緒 言

弾性率 や内部摩擦 は, セ ラ ミックスの物性研究 や開発

に不可 欠な物性値 で ある1),2). 弾 性率 の測定 方法 と して

は, 超音 波パ ルス法3) や共振 法3)～5) が よく用 い られ てい

る. また, 小 片試料 の測 定 には直方体共振 法6) も報告 さ

れてい る.

圧電複合振動子法7),8) (以下, 複合振動子法 と略 す) は,

 小 さい棒 状試料の弾性率 と内部摩擦の簡易な測定法 とし

て相転移 の研究 な どに用 い られ てきた9). JIS規 格3点

曲 げ試 験10) では3×4×40mm程 度の セラ ミック棒状 試

験片が用 いられ る. その際, 複合振動子法 を併用す ると,

 一つ一つの曲 げ試験片 につ いて弾性率 と内部摩擦のデー

タも簡便 に得 られ, 曲 げ強度等 との対応 を調べ ることも

可能 となる.

本研究 では, 弾性率の測定 に複合振動子法 を適用す る

にあた り, 従来実験的 には十分検討 され ていなか った試

料 と圧電振動子の固有振動数 の差 による測定上の誤差 に

つ いて検討 した. そ して固有振動数 の異 なる一連の圧電

振動子 の使用 によ り弾性率 や内部摩擦 の測定値 を, より

正確 に求 める方法 を見 いだ した. 更 にこの手法 を各種 セ

ラ ミックスの弾性率測定 に適用 した.

(a)

(b)

(c)

Fig. 1. (a) A composite bar composed of a quarz 
vibrator (A) and a test specimen (B). (b), (c) 
Amplitude distribution at the resonance with the same 
resonant frequency (b) and different resonant frequen
cies (c) for A and B.

2. 複 合 振 動 子 法 の 原理 と特 徴

複 合振 動子 法 は, 初 め にQuimby11) に よっ て考 案 さ れ,

 そ の 後Rosel2) やZacharias13) に よ り研 究 さ れ た. 本 法

で は, 棒 状 の 圧 電振 動 子 と棒 状 の 試 験 片 を接 着 して複 合

振 動 子 (図1(a)) を形 成 す る. こ の 複 合 振 動 子 の 共 振
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周波数と圧 電振動子 の共振周 波数 か ら, 試料のみの共振

周波数 (固有振動数) を求 め, その値 か ら弾性 定数 と内

部摩擦 を求める.

Fig. 2. Schematic set up for the composite-bar meth

od.

Fig. 3. Resonant curve of a composite-bar. Ym, Yn, fm 
and fn denote current amplitudes and frequencies at the 
maximum and minimum, respectively.

図2の ような測定系 において, 発振器 の出力を圧 電振

動子 に印加 し, 圧電振 動子 に流 れる電 流 をR2に より電

圧 と して取 り出 し増幅器 を介 してオシロスコープで観 測

する. 電圧一定 で周波数 を変 えて い くと, 図3の ような

周波数特性が得 られ る. 電流値 はア ドミッタンスに比例

している. 実測す る値 は, ア ドミッタンスの極大 と極小

の周 波数fm, fnと, そ の とき の ア ドミッ タンス の比

Ym/Ynで ある.

以下 に, 弾性 測定 に必 要な式 を示す7),8),13). 複 合振動

子の共振周 波数fRは, fmとfnの 間にあ り,

fR=fm+(fn-fm)/(Ym/Yn+1) (1)

で与 え られる. 試料 のみの共振周 波数fsと 圧電振 動子

のみの共振周波数fqに は次の関係が ある.

msfstan(πfR/fs)+mqfqtan(πfR/fq)=0 (2)

ここに, ms, mqは それぞれ試料 , 圧電振動子 の質量 で

ある. 等方体試料の ヤング率 は

E=ρ(2fsl)2 (3)

で与 え られる. ここに, ρとlは それぞれ試料の密度 と

長 さで ある. 試料 の内部摩 擦Q-1は, 内部 摩擦 が十分

小 さい水晶振動子 を圧 電振 動子 として用いた ような場合

には, 次式で与え られ る.

Q-1={(mq+ms)/ms}{2(fn-fm)/fR}

・{(Yn/Y
m)1/2/(Yn/Ym+1}  (4)

(1)～(4) 式 の導出 に際 して は試料 と圧電振動子 の断

面積が等 しい とい う条件 を使 っていない. そのため, 角

形断面の圧電振 動子 と円形 断面の試料 を接続 しての測定

も可能で ある13). しか し, 純粋 な縦振動 を起 こす ために

は両者 の断面 が等 しいほ うがよいので, 複合振動子 を実

際に形成 する際, 両者 の断面 をできるだけ等 しくしてお

くのが望 ま しい.

複合振動子法 の特徴 と して, (1) 試験片が小片で よい,

 (2) 共振法 に比べ副共振 が起 きにくい, (3) 測定系 が

超音波パ ルス法 に比べ安価で ある, とい った長所がある

が, 一方 で次の よ うな問題点 があ った. (1) 測定上 の

誤差 を小 さくす るため には試料 と圧電振動子 の固有振動

数がで きるだけ近 いことが必要であ り, 試験片 の長 さを

調整 し直す ため手 間がかか っていた. (2) 試料 と圧電

振動子 の接着 状態 が不適 当 であ ると, Qの 低 下, 副共

振の発生, 試料の脱 落などがお こる. 本報 では, これ ら

の問題 点について実験技術上 の改 良を検討 した.

3. 実 験

3.1 測 定

図2の 測定系 では, 発振器 にNF製FG-163, 周 波数

カ ウ ンター に タケダ理研 製TR 5822, 増幅器 にNF製

M-170, オシロス コー プに菊水製DSS 6520を 用いた.

 発振器 の周波数 を変化 させ振動子 に流れ る電流 をオ シロ

ス コー プ上 で観測 しなが ら, fm, fnの 値 を周 波数 カウ

ンターにて, またYm/Ynの 値 をオ シロス コープを介 し

てマル チ メー ター (ア ドバ ンテス ト製TR 6846) にて

測定 した. 周波数 カウンターの精度 は1×10-5で あった.

圧電振 動子 と して, Qが 高 く, 温度係 数の小 さい水

晶 を用 いた. JIS規 格3点 曲 げ試験片 (3×4×40mm)

 の測定 を行 える よう, 断面 が3×4mmの 振動子 を作製

した. 振動子 の方位 は, 長手方 向の伸縮振動 を励起 でき

る-18.5°Xカ ッ トと した8). 90～140kHzの 範囲で, 約

10kHzお きに共振周 波数 を有 す る6本 の振動子 を用意

した. 電極 と して両面 に金 ペース トを焼 き付 け, リー ド

線 は振動子 の中央 に リン青銅線 をろう付 け し, 支持体 を

兼 ねさせた。

試験片 と圧電振動子 の接着 には, 種 々検討 した結果,

 測定値 のば らつ きを最 も小 さくできる, 真空 グリース (ア

ピエ ゾング リース) を用 いることにした。 従来使 用 され

ている蜜蝋, 有機系接着剤, 金属ペース トなど も試 みた

が, 試料の脱着の容易 さ, とくに測定値 の再現性 の点 で

アピエ ゾングリー スが最 も良好であった. これは, グ リ

スの層が薄 く接着層でのエネルギー損失 が小 さいためと

考え られ る.

すべ ての測定 値fsは, (2) 式 でfR≒fs≒fqで ある

とき得 られる近似式 (5) の解 を初期解 と して, 逐次近

似法 を適用 し, (2) 式 を満 たす解 が相対 誤差10-5と な
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るま で 計 算 して 求 め た.

fs=fR-(mq/ms)(fq-fR) (5)

Table 1. Properties of ceramics used in this work.

3.2 試 料

測定精度の検 討のために用いた試料の物性値 を表1に

示 す. これ らを3点 曲 げ試験 用 に3×4×40mmに 切 り

だ し試 験片 と した. ジル コニ アにつ い て は3×4×27

mmの 試料 を用 いた.

4. 結果 と考察

4.1 誤差の原因

複合振動子法において測定誤差 を生ず る原因 につ いて

検討 す る. 2章 で述べ た式 の誘 導 の際の仮定 は, (1)

 fsがfRに 近い こと, 及 び (2) 試料 と圧電振 動子 との

接着面 での応力 と変位の連続, である. 測定誤差 の主原

因は, 複合振動子法の共振状態 が上記 の仮定 を実験 的に

満 たさないことに起因 している.

理想的 な共振状態 における弾性的定在波 の振 幅分布 を

図1 (b) に示 した. これ は試 料の共 振周波 数fsと 圧電

振動 子の共振周 波数fqと が一致 している時の複合振動

子 の振幅分布 であ る. この時, fs=fq=fRが 成 り立 ち,

 振動 の腹 が接着面上 にある. 接着面 での歪 (変位 の空間

微分), 応力 (弾性定数 と歪の積) ともゼロになってお り,

 応 力連続の仮定 が成 り立つ7),8). 図1 (c) は, fsとfqが

一致 しない場合 を示 している. この場合 は, 接着面 での

歪が (一般 に試料 と圧電振動子 で異 なる) 有 限値 とな り,

 更に試料 と圧電振動子 の弾性定数 が異 なるのが普通で あ

るため, 応 力連続 の仮定 は成立 しない.

従来, fsとfqと の不一 致 が測定値fsとQ-1に 及 ぼ

す影響について実験 的 に詳 しく検討 されていなかった.

 以下 において は, 使用 す る圧電振 動子 のfqの 変化 に対

す るfsとQ-1の 変化 につ いて検 討す る. また, 測定再

現性 について も合わせて検 討す る.

4.2 固有振 動数fsと 内部摩 擦Q-1の 測定値 に及 ぼ

す圧 電振 動子 の共振 周波数の影響

表1に 記載 した各試料 一個 ずつ につ き, 水晶振動子6

本 (共振周 波数90～140kHz) を用 いて, fsとQ-1の

測定 を行 った. 同 じ条件で試料 と水晶振動子の脱着 を く

りかえ し10回 測定 した データか ら平均値 と標準偏 差 σ

を求 めた.

アル ミナ と窒化 ケ イ素 につ いて得 られ たfsの 測定値

を測定 に用 いた水晶振動子 の共振周 波数fqの 関数 と し

て図4に 示す. fsはfqに 対 し極大値 をもつ ような依存

性 を示 した. 図中の直線 (c) はfs=fqを 表 している.

 fs=fqは 理想 的 な共振 条件 に対応 するか ら, fsの 測定

値 を結 ん で得 られた曲線 (a) 又 は (b) と, (c) の交

点 は, 最 も確か らしいfsの 値 (以下fs0と 表 す) を与

え る. この交 点 は曲線 (a) と (b) の極大 値 と ほぼ一

致 してお り, 共振周波 数の不一致 に よって観測値fsが

見掛 け上, 小 さくなる ことが分かる.

Fig. 4. Resonant frequency of specimen (fs) versus 
resonant frequency of quart (fq) for (a) Al2O3-ceramics 
and (b) SiC-ceramics.
The broken line (c) stands for fs=fq.

図5に, 表1の4種 の 試料 に つ き上 記操 作 に よ っ て求

め たfs0で 規 格 化 したfsとfqの 関 係, fs/fs0対fq/fs0

を示 す. fs/fs0の1か らの ず れ は, 各測 定 値 (平 均 値)

 の 理 想 的 な条 件 (fs=fq) で の 測 定 値 か らの ず れ (誤 差)

 を表 して い る. 図 か ら分 か る よ う に, fs/fs0の1か らの

ず れ の 量 は材 料 に よ って い く らか 異 な って い る. 最 もず

れ 量 の 大 き いSiCに つ い て 見 る と, fsとfqと の 差 が

10%の と き, fsの 誤 差 は0.1%で あ っ た.

表1の4種 の 試 料 に つ き 求 め た 内 部 摩 擦Q-1のfq/

fs0依 存 性 を 図6に 示 す. fq/fs0=1で のQ-1の 値 は,
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極小値 をとることが分か る.

Fig. 5. Relation between fs/fs0 and fq/fs0, where fs0 
is the resonant frequency of the test specimen at fs=fq.

Fig. 6. Internal friction Q-1 as a function of fq/fs0.

図7と 図8に, fsとQ-1の 測定 値の標準 偏差 σ (平

均値 に対す る%表 示) を, fq/fs0に 対 して プロッ トした

もの を示 す. 図7か ら, fsに つ いては, fq/fs0=1に お

いて σが最小値 の0.01%程 度 とな り, この条件 で測定

の再 現性 が最 も高 い ことが分 か る. すな わ ち, fs=fq

の条件 が満足 されていれば, 試料 の脱着 に伴 う接着層 の

状 態変化 の影響 が最 小になる ことが実験 的に示 されてい

る. Q-1に つ いて は, σが30%程 度 と大 き くまた明確

なfq/fs0依 存性 はみ られなかった.

以上 の検討結果 は, 周波数 の異 なる複数 の圧電振動子

を用意 し, 同一 の試料 につ いて複合振動子法 による測定

を行 うと, 共振周 波数と内部摩擦 の測定精度 を上 げるこ

とができる ことを示 している. また, 図5に よって, 圧

電振動子 と試料 との共振周波数 の差 による測定誤差 を知

る ことがで きる. これに よ り, 実 用的 にはfsとfs0の

差 が10%以 内の条件 で測定す れば, 十分 な精度 (誤差

0.1%以 下) が得 られ ることが分か る.

Fig. 7. Standard deviation (ƒÐ) of fs as a function of 

fq/fs0.

Fig. 8. Standard deviation (ƒÐ) of Q-1 as a function of 

fq/fs0.

5. まとめ

複合振動子法 をセ ラ ミック材料に適用 し, ヤ ング率 と

内部摩擦の測定誤差について検討 した. 本研究 で得 られ

た結果をま とめ ると次の ようである.

(1) 共振周 波数と内部摩擦 は, 圧電振動子 と試料の

共振 周波数 (fqとfs) の差 に依 存 し, fs=fqに お いて

最大値 (共振周波数) と最小値 (内部摩擦) を与 える.
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(2) 測定値 を精度 よく求めるには, 図4又 は図5 (共

振周 波数) 及 び図6 (内部摩擦) のプ ロッ トで, fs=fq

での値 を決 めるのが良 い.

(3) fsとfqの 差 が10%以 内 のと き, 測定値 (fs)

 と真 の共振周波数 (fs0) との差 は0.1%以 内で あった.

 実用 上0.1%と いう誤差 は十 分小 さいので, 共振周波

数 の異 な る複数 の圧電 振動 子 を用意 しfsとfqの 差が

10%以 内の振 動子 を選ん で測 定す れば, 多 くの試料の

ヤ ング率 を簡単 に測定 できる.

(4) 試料 の脱着 の容易性 と測定 の再現性 か らみて,

 接着剤 に真空 グ リースを用 いる ことが適 当である.
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