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1. はじめに 
 SiAlON セラミックスは窒化ケイ素(Si3N4)と並んで高強

度、高靭性、耐食性、耐熱衝撃性などから高温構造用材料

としてエンジン部品、ガスタービン、ベアリング、切削工

具等に一部実用化されている 1)。 
 α-SiAlON は一般式 Mx (Si12-(m+n) Alm+n) (Om+n N16-n)で示

され 2)、固溶出来る金属(M)は Li、Ca、Y、ランタニド金

属 (Ce、La を除く)である。金属元素(M)として Y を固溶

させた Y-α-SiAlON は特に優れた特性を持つことが知られ

ている。 
 一般的な SiAlON 製造方法は出発原料にα-Si3N4、AlN、 
Y2O3、Al2O3 を用い、焼結時に Si3N4 中の Si と N にそれぞ

れ Al と O が置換固溶し、Y-α-SiAlON 及びβ-SiAlON を合

成する方法が知られている。 
この方法では反応系が複雑であることから、所望の特性

を有する SiAlON を作製するには各原料粉末の添加量を最

適化する必要があり、多くの検討がなされている 3)。また

原料粉末として高純度かつ微細な粉末を高温で長時間焼

結するため、原料粉末が比較的高価になり、結果として

SiAlON 部品普及の妨げになっている。 
比較的低コストかつ省エネルギーで SiAlON を製造す

る方法の一つに燃焼合成法がある 4)。これは出発原料に Si
と Al を窒素雰囲気中で直接反応させる手法であり、燃焼

反応時に生じる熱の伝播反応を利用するため、常温→合成

温度→冷却まで秒単位で反応が進行する。反応温度や窒素

分圧などの反応条件を最適化することにより高純度の

SiAlON 粉末を得ることが出来る。国内では Y-α-SiAlON、

Ca-α-SiAlON、β-SiAlON が製造されている。 
Ca-α-SiAlON に関する報告は反応焼結法によってユー

ロピウム(Eu)を固溶させた蛍光体としての応用を検討し

た報告が多く 5)、燃焼合成 Ca-α-SiAlON 粉末を焼成し機械

的特性を調べた報告は少ない。反応焼結 Y-α-SiAlON と同

等の機械的特性を有する燃焼合成 Ca-α-SiAlON を製造す

ることが出来ればレアアースである Y を使用しないため、

製造コストが下がり、代替材料となり得る。 
本研究では燃焼合成 Ca-α-SiAlON 粉末を焼結助剤なし

で焼結するため、ホットプレスでの焼結を検討した。さら

に、粒径の異なる 2 種類の燃焼合成 Ca-α-SiAlON 粉末を

出発原料とし、粒径の違いが及ぼす機械的特性への影響に

ついて調査した。 
 
2. 実験方法 
2.1 燃焼合成 Ca-α-SiAlON 粉末のホットプレス焼結 
 

本実験に用いた Ca-α-SiAlON 粉末は (株)燃焼合成製 

CSAN-S005LG、平均粒径0.85 µm (以下粗粉と称す) と0.43 
µm (以下微粉と称す)である。各々の粉末を 40 g 秤量し、

離型剤 (h-BN)で被覆した焼き上がり寸法 50 mm 角のカー

ボン型に粉末を封入し、ホットプレス  (ネムス製 
C60-10×10-CC-23 型式 )で焼結を行った。焼結条件は

1800 ℃で 2 時間保持し、プレス圧 40 MPa、N2 (1 atm) 雰
囲気とした。 
2.2 機械的特性の評価 
 得られた焼結体はダイヤモンドホイールを用い、研削加

工により焼結体表層を除去し、アルキメデス法で密度の測

定を行った。強度は各条件の試験片 10 本を 4 点曲げ (JIS 
R1601) によって測定した。硬さと破壊靭性はそれぞれビ

ッカース硬さ (JIS R1610 荷重 9.8 N)、IF 法（新原の式 荷
重 9.8 N）により測定した。 
2.3 構成相の同定及び微構造の観察 
 焼結体組織の観察には電子プローブマイクロアナライ

ザー(EPMA、日本電子製 JXA-iHP200F) で反射電子像の

観察を行った。構成相の同定は CuKa 線を用いた X 線回析

装置 (XRD、リガク製 Ultima Ⅳ)で行った。またα相からβ
相の転移量を計るため、次式によりピーク強度からα相比

率を求めた 6)。 
 
 
3 結果と考察 
 図 1 に燃焼合成 Ca-α-SiAlON 焼結体の XRD 回析パター

ンを示す。いずれの試料においても Ca-α-SiAlON 及び

β-SiAlON 以外のピークは見られなかった。 
 表 1 にホットプレス焼結体の機械的特性を示す。微粉焼

結体密度は粗粉焼結体密度と比較し、わずかに低くなった。

図 1 の XRD 結果から求めたα相比率は微粉焼結体 82 %、 
粗粉焼結体 92 %を示した。一般的にβ-SiAlON の密度 7)は

α-SiAlON の密度 8)より低い事が知られているため、微粉

焼結体はβ相の増加に伴い密度が低下したと考えられる。 
 ところで右京らは Si3N4-Y2O3-AlN 系において、Si3N4 粉

末表層の酸素がSiO2として存在しY-α-SiAlON生成量に大

きな影響を与えることについて言及している 9)。Si3N4 粉

末中の酸素量が多くなると焼結後の Y-α-SiAlON の生成量

が減少し逆にβ-SiAlON 生成量が増加した結果を得ている。

本結果でも同様の焼結挙動を示したと考えられる。すなわ

ち微粉は粗粉より比表面積が大きいため、Ca-α-SiAlON 粉

末へ大気中の酸素がより多く吸着したことで、焼結体構成

相へ影響を与えたと考えられる。構成相をより詳細に調べ

るため、焼結体組織を観察した。 
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表 1 ホットプレス焼結体の機械的特性 

 
図 2 に焼結体組織の反射電子像を示す。いずれの試料も 

コントラストの異なる粒子が観察された。反射電子像では

原子量の小さな元素が多く含まれる部分は暗く見え、原子

量の大きな元素が多く含まれる部分は明るく見える。出発

原料に含まれる元素は Ca、Si、Al、O、N であり、最も原

子量の大きな元素は Ca である。図 1 の XRD 回析パター

ンと合わせて考慮すると、灰色の等軸粒子は Ca-α-SiAlON
であり、黒色の等軸及び柱状粒子はβ-SiAlON であると考

えられる。 
また、焼結体組織の粒子径から粒成長を確認した。粗粉

焼結体の等軸粒子は 1～1.5 µm ほどで、黒色粒子も等軸で

あった。一方、微粉焼結体の等軸粒子は 0.5-1 µm であり、

柱状に成長した黒色粒子は数も多かった。これは表 1 のα
相比率と同じ傾向であった。微粉焼結体はα相とβ相が複

合化した組織が観察され、柱状粒子による亀裂進展の阻害

や引き抜き効果により 4 点曲げ強度、硬さ、破壊靭性等の

特性が粗粉焼結体より優れた要因の 1 つと考えられる。ま

た微細な粉末は粒子同士の接触点数を多くし、さらに粒子

間の空孔を小さくすることで、より焼結を活性化しマイク

ロポア等の破壊原消失によって特性が向上したと考えら

れる。 
 
4 まとめ 
 異なる粒径の燃焼合成 Ca-α-SiAlON 粉末をホットプレ

スで焼結を行った。本方法によりCa-α-SiAlONとβ-SiAlON
から構成される複合 SiAlON焼結体を作製することができ

た。焼結体の機械的特性を評価した結果、以下の知見を得

ることができた。 
 燃焼合成 Ca-α-SiAlON 粉末は焼結助剤なしで、1800 ℃ 
2時間ホットプレス焼結すると焼結可能であることが分か

った。微粉は比表面積が大きいため大気中の酸素がより吸

着したことが予想され、焼結体の構成相や微構造に大きな

影響を与えたものと考えられる。すなわち等軸で微細な

Ca-α-SiAlON と針状に成長したβ-SiAlON から成る組織が

観察され、構成相の複合化によって亀裂進展の阻害や引き

抜き効果が発現し、機械的特性が向上した要因の 1 つと考

えられる。 
以上の結果から出発原料である燃焼合成 Ca-α-SiAlON

粉末は不純物である酸素により機械的特性に大きな影響

を与える可能性がある事が明らかになった。 
今後は、まず燃焼合成 Ca-α-SiAlON 粉末の酸素量を定

量化し、次に構成相を変化させ微構造や機械的特性への影

響を調査する予定である。 
 
 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
図 1 ホットプレス焼結体の X 線回折パターン 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
図 2 ホットプレス焼結体の反射電子像 
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