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柱状結晶氷及び層状氷の破壊靱性

楠本　韶＊・木村　宣夫＊
木寺　亨＊・梶　聖悟＊
竹内　博文＊＊

Fracture　Toughness　of　Columnar　Grained　Ice　and　Laminated　Ice

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　by

Sho　KUSUMOTO＊，　Nobuo　KIMURA＊，　Tohru　KIDERA＊

　　　　　　　Seigo　KAJI＊and　Hirofumi　TAKEUCHI＊＊

　　　Fracture　Toughness　has　been　investigated　on　two　types　of　polycrystallin6．ice，　C．　G．1．（columnar

grained　ice）and　Lam．1．（laminated　lce）．　The　method　of　making　C．　G．1．　bending　specimens　with　a

sharp　notch　was　similar　to　that　of　L．　G．1．1》（large　grained　ice）except　the　su㎡ace　condition　of　the

bottom　plate　where　ice　crystal　growth　starts．　In　this　experiment，　upper　surface　of　the　bottom　plate

was　covered　with　ice　granules．　A　bit　of　water　was　added　to　fill　the　c玉earances　of　the　granules

forming　a　flat　ice　plane。　Lam．1．　specimens　were　made，　using　molds　float　on　the　coolant　of．． 狽・

temperature－10℃．　Distilled　water　was　put　in　the　mold　by　a　syringe　a　little　at　a　time　formiηg　a

Lam．1．　block．　This　work　has　been　done　at　room　temperature．

　　　C．G．1．　parallel　specimens　have　been　tested　at　temper3ture－10　and－300C　with　three　flxed

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　loading　rate　conditions　K，；0．1，1．0，　and　10　MPam1！2／min　in　four　point　bend　test．　The　eff6cts　of

temperature　and　loading　rate　on　the　fracture．toughness　were　observed．　The　results　show　that　the

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ロ
fracture　toughness　decreases　as　loading　rate　Kl　increases，　and　have　a　tendency　to　decreases　as

t・mp・・at・・e　T　dec・ea・e・．　Tw・typ・・gf　C．　G．1．・・th・9・nal・pecim・n・w・r・t・・t・d　i・f・u・． @P・i・t

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
bending　at－100C　and　KF1．O　MPaml〆2／min．　These　results　were　compared　with　the　case　of　L．（｝．1．

sp㏄imen　already　reported1）．　The　fracture　toug㎞ess　of　Lam．1．　specimen　was　also　obtained　at－100C

in　cantilever　bending　and　three　point　bend三ng．

1．．緒．言

　著者らはさきに放置凍結した粗大結晶氷（Large

Grained　Ice）を試験片として4点曲げ試験を行い，破

壊靱1生値を求め，それの温度，負荷速度，凍結方向及

び結晶主軸方向の違いによる影響について報告Dした．

本報告では，製造方法の異なる多結晶氷試験片を用い

て破壊靱性値を求めた．今回用いた多結晶氷は2種類

で，まず柱状結晶氷（Columnar　Grained　Ice）の4点、

曲げ試験を行い破壊靱性値を求め，L．　G。1．．試験片と同

様にその温度依存性，負荷速度依存性を調べた．また，
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積層法によって作った層状氷試験片を用いて，片持・

3点曲げ試験を行い破壊靱性値を求めた．さらに，こ

れらの結果について，我々の研究と関連があると思わ

れる他の研究者による結果と比較検討を行った．得ら

れた結果はばらつきが多いので，取り扱いにあたって

は極値統計的手法によって，ワイブル確率紙を用いて

議論を行った．

2．試験片の製作

2．1　柱状結晶氷試験片

　柱状結晶氷（Columnar　Grained　Ice）は，我われが

Seeding法と呼んでいる方法を用いて作ったが，先ず

試験片中央切欠き方向と結晶成長方向が平行な，C．　G．

1．平行試験片（α＝0．）について説明する．

　まず一10℃の低温室で（i）あらかじめ環境温度に冷

却された容器（縦280×横320×高さ100mm）のアルミ

ニウム製底板に，電動かき氷魚で作った種氷を3～5

mm位の厚さになるようにまき，（ii）噴霧機で0℃の

蒸留水を，種氷が透明になるまで一様に散布し凍結さ

せる．（iii）（ii）で得られた凍結面上に，面板なしのア

クリル製枠（長さ250×幅25×高さ60mm）をセット

し，枠の内面と枠にとりつけたカミソリ刃にはテフロ

ン系ワックスを塗布しておく．（iv）これを一150cに保

たれた冷凍庫に移し，0℃の蒸留水を気泡ができない

ように注意しながら，カミソリ刃が水中に隠れるまで

注ぎこむ．なお，カミソリ刃は，刃先が下向きになる

ようにアクリル製枠に装着した．この場合，側面から

の凍結を防ぐため，発泡スチロール製の断熱材で容器

の四方を囲った．また底面には台としてあらかじめ冷

却しておいた鉄板を用いた．容器の上蓋にニクロム線

ヒータを取りつけ，高さ方向に温度勾配をつけ底面か

ら上方向に一方向に氷を成長させた．これによってお

よそ35時間で気泡を含まない透明な氷ブロックが得ら

れた．枠から抜き取った氷ブロックは一100Cの低温室

でホットプレートを用いて，不必要部分を溶解しなが

ら成形した．試験片成長方向と切欠きはFig．1に示

す．試験片がどのような結晶粒で構成されているかは

Fig．2（a），（b）によってわかる．これは，試験片を厚

さ1mmの薄片にして直交ニコル下で観察した写真

である．Fig．2（a）は成長方向から観察したもので，結

晶粒の色の違いは。軸方向の差を示しており，前論1｝

の試験片の。軸がほぼ一方向であったのと大きな差

のあることがわかる．（b）は成長方向に垂直な方向か

ら観察した写真である．単位面積あたりの結晶粒を数え

ることによって，C．　G．1．試験片は平均粒径2．9mmの

潮
旦 。

　Fig．1　Growth　direction　and　a　notch　shape；

　　　　　parallel　specimen，　arrows　denote

　　　　　crystal　growth　dir㏄tion

柱状結晶で構成された多結晶氷であることがわかる．

本図の場合にも結晶ごとの。軸方向の違いがよくわか

る．

　C．G．1．直交試験片（α＝90．）については，先に報告

した1）L．G．1．α＝90．と同様に特殊な試験片枠を用いて，

試験片中央部のみを作る．この場合，種氷を枠の底部

のみに作ったSI（SはSeedingの略）とカミソリ刃

にも種氷を作ったSIIの2種類の試験片を作った．

各々の結晶粒はFig．2（c），（d）の偏光写真で示すよ

うな形状になっている．SIでは，　Fig．2（c）に見られ

るように，丁度カミソリ刃の上側だけがし．G。1．のよ

うな粗大結晶になっていることがわかる．

　次にこの試験片中央部に持ちしろ部分を接着・成形

することによって直交試験片が得られる．

　成形後，各試験片は残留応力の除去と空気中での昇

華による試験片形状の変形を防ぐため曲げ試験予定温

度（一10℃，一30℃）で一昼夜保存した．

2．2　層状結晶氷試験片

　層状結晶氷（Laminated　Ice）の作り方は以下のとお

りである．まず塩化カルシウム水溶液（29．9wt％）を

冷媒液として常に一10。Cに保っておく．次にこの冷媒

液に試験片形状に打ち抜きのなされた発泡スチロール

製の枠を浮べ，その内側にアクリル製枠をセットする．

このアクリル製枠の底部には，厚さ0．3mmのトタン

板を貼りつけてある．その中に注射器で少し水を加え

底部から凍結させる．その際，水の表面部分が凍結し

てしまわない内に次の水を注ぐ，この操作を10回前後

行うことによって約2～4時間で氷ブロックが出来る．

最終的な形状はカッターナイフで荒削りをし，サンド

ペーパ（Nα80，180，280，1000cw）で仕上げを行っ

た．試験片中央部の切欠きはアルミニウム箔やカミソ

リ刃を用いた．このようにして仕上った試験片氷の形

状・寸法をFig．3，　Fig。4に示す．　Fig．3は切欠きを持

った片持曲げ試験片で，Fig．4は3点曲げ試験片を示

す．またFig．2（e），（f）には，積層法によって作った
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（a）

（b）

（c）

Horizontally　sliced（C．　G。1．α＝0。）　　　　　　　　（d）Central　part　of　S㏄ding　II（C．　G．1．α＝90．）

Vertically　sliced（C．　G．1．α＝0。）　　　　　　　　　（e）Hor三zontally　sliced（Lam．1．）

Central　part　of　S㏄ding　I（C．　G．1．α＝90。）　　　　（f）Vertically　sliced（Lam．1．）

　　　　　　　　Fig．2　Sliced　sp㏄imens；polarized　light，　arrows　denote　growth　dir㏄tions
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Fig．4　Dimensions　of　thr㏄point　bend　specimen

氷の偏光写真を示す．平均粒径は4．7mmである．

3．柱状結晶氷の。軸方位分布

　柱状結晶氷を薄片にして偏光装置で観察すると

Fig．2（a）～（d）のような，薄片内の各々の結晶粒が

色づいて見える．この干渉色を市販の干渉色図表2）’3）と

比較することにより，各々の結晶粒のレタデーション

Rを求めることができる．Fig．54》に氷の薄片の結晶粒

の。軸と白色光の入射方向との関係の概略図を示す．

よく知られているように，レタデーションRには次の

関係が成り立つ．

　　　1～霊∫（多¢2一η1）　　、　　　　　（1）

ここで，’は試料氷の厚さ，η1，η2は。軸と入射光の

0－axlS

（y）
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Fig．7　　Correlation　figureθE　and　61

なす角をθとしたときの常光と異常光の屈折率であ

る．（1）式より，Rと’がわかると複屈折率π一η2が求

まる．またFig．5から，氷の主屈折率ω，εとη1，η2

との関係は

　　　　　　　　　　　ω’ε　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2）　　　η1＝ω，η2＝
　　　　　　　　　ω2Sln2θ十ε2COS2θ

である．計算を実行するにあたって氷の主屈折率ω，

εは波長λ＝589．3nmでの値ω＝1．3091，ε＝1．3104

を用いた5）。これより容易にθを求めることができる．

　Fig．6に代表的な2つの試験片の結晶成長方向に対

するe軸分布のヒストグラムを示す．頻度は規格化し

てある．これから，柱状結晶氷では，成長方向に対し

て60～90．付近にe軸方位が分布していると考えられ

る．

エッチピット法を用いて6），c軸分布θEを調べた結果

と干渉色による方法で求めたθ1との関係をFig．7に

示す．技術的な問題もあり，完全な相関は得られなか

ったが，8，θEが60～90．部分に分布している様子がわか

る．

Fig．5　Relation　between　c－axis　of　ice　and

　　　　incident　light4｝
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4．曲げ試験方法

　実験は低温室内で行った．C．　G．1．試験片について

は，4点曲げ試験を行った．平行試験片（α＝oo）に

ついては，負荷速度として応力拡大係数の時間変化KI

を0．1±0．01，1．0±0．1，10±1MPa・m112／minの3

種類を選んだ．試験温度は一10℃及び一30℃の2種類

について行った．直交試験片（α＝goo）は，瓦＝1．0

±0．1MPa・m112／min，温度一10℃で2種類の試験片

（SI，SII）で行った．試験片寸法はFig．8に概略図を

示す．ここでし＝200，β＝25，W＝25，α＝10mmである．

　層状試験片は，片持・3点曲げ試験を行った．負荷

速度はP＝1～2kgf／minとなるようにした。試験温度

は一10。Cで行った．

　3点曲げ試験の応力拡大係数Kiの計算は次式によ

った7）．

　　　1（i＝σo而・∫（α／ω）　　　　　　　　　　　　　　　（3）

ここでσo＝3〃）／2B2

　ノ（α／ω）＝、40＋、41（α／ω）＋！12（α／ω）2＋

　　　　　ノ4．3（α／zθ）3十ノ44（α／zo）4　　　　　　　　　　　（4）

である．！（α如）の係数、缶はLβによって決定されるη．

　片持曲げに関しては，瓦の一般的な計算式がないの

でせん断応力の影響を無視して，曲げモーメントのみ

を考え，純曲げの場合の次式によってκを計算した．

　　　　κ＝σ。痂・∫（α／ω）

ここでσo＝6〃／W（レF一α）3／2

　！（α／zσ）＝1．122－2．781（α／ω）十5．888（ごz／zo）2

L

而
　iL

（5）

Fig．8　Shape　of　specimen　for　four　point

　　　　bend　test

一7．839（α／勿）3一十・5．625（α／ω）4－1．641（α／乞。）5　　（6）

5．結果と考察

5．1　Kl∫の負荷速度依存性（C．　G．1）

　通常破壊靱性値としてはKlcが用いられるが，本実

験の場合巨視的には最大荷重で破壊しているものの，

pop－inその他破壊発生時の詳紐な観察を行うに至ら

なかったのでκ∫で表わした’｝．得られた柱状結晶氷

試験片による測定結果をTable　1に示す．表のκノ値

は累積破壊確率Fが50％時の値と算術平均値を示す．また

変動係数C．0．V．＝σ／μを示した．ここでμは平均．

値，σは標準偏差を表わす．

　以上のことから各データをワイブル確率紙上で整理

することを試みた．Fig．9（a），（b）はそれぞれ試験温

度T＝一10DC，一30℃でのC．　G．1。α＝0．の負荷速度

依存性をワイブル確率紙上にプロットしたものである．

　負荷速度はκを0．1，1．0，10MPa・m1’2／minとし

て比較した．各々のグラフは折点を有しており，完全

な直線では表わされなかった．比定部分より右側，飾

の大きい部分ではクラック先端部分での塑性変形が著

しく，線形破壊力学が成り立たない範囲と考えられる．

これは，T＝一10℃と一30℃とを比較する「と温度の低

い方が折れ曲り方が少ないことからも推測できる．し

かしこれらの温度は融点に非常に近いことから，より

低温領域での結果の考察が必要である．

　また試験温度が一10℃であろうと一30℃であろうと，

負荷速度κの増加に対して，κノが漸減しており，グ

ラフでは全体的に左側にシフトしていることがわかる．

この傾向は既に報告した，粗大結晶氷（L．G．L）試験

片の結果nと一致している．

5．2　KI／の温度依存性（C．　G．1．）

　負荷速度κが0．1，1．0，10MPa・m112／minとした

場合のκ／の温度効果を調べた．Table　1からもわか

Table　1　κ／values　for　C．　G．1．α＝0．

　　　　●
@　　　1（1

iMPa・m1！2／min）

κノ（MPa・ml／2）Temp。

i℃） F（50％） μ

C．0．V．

i％）
No．

一10

0．1

P．0

P0

0，098

O，098

O，083

0，108

O，103

O，085

35．4

R3．4

Q2．8

52

S7

S9

一30

0．1

P．0

P0

0，102

O，091

O，081

0，102

O，095

O，082

27．8

P6．9

P5．3

45

T1

T3
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κノは増大する傾向がある．ワイブル確率紙上で見る

と単に右側に移動するとは限らず，両側に広がる例も

ある．このことについては今後の検討を要する．

5．3　C．G．1．直交試験片（α＝90．）のKiノ

　　　　　　　　負荷速度凡＝1．0±0．1MPa・m1！2／min，温度

T＝一10℃の条件での直交試験片（α＝90．）の場合の

結果をTable　2に示す．　S　I試験片のκ∫の平均値は

0．100MPa・m1／2，　S　II試験片の場合0．108MPa・m112

で，F＝50％での値は各々0．097，0．103MPa・m112で

SIIの方が若干大きい値をとっているが有意差はない

と思われる．Fig・11にこれらの結果とC・G・Lα＝o

．の結果を示す．この図で見る限り，SI，　SIIとも同

じような性質をもっているのではないかと思われる．
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Fig．9　Effects　of　loading　rate（C．　G．1．α＝0。）

るように，Tニー30℃の方が一10℃よりも若干小さな

κ／値をとるが，明確ではない．またばらつきは変動係

　　　　　　　　　　　ロ数。．o．　v．に示すように凡二〇．1MPa・m112／minの

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ときT＝一10℃で35．4％，T＝一30℃で27．8％，　Klニ

1。OMPa・m112／minのときそれぞれ33．4％と16．9％，

　

1（1＝10MPa・m1’2／minのときそれぞれ22．8％と15．3

％という値をとり，温度が高い程ばらつきが大きい．

　　　　　Fig．10にK、＝10MPa・m112／minの場合での1（1プの温

　　　　　　　　　　　　　度依存性を示す．以上から瓦が小さい程，Tが高い程

5．4　層状氷試験片のKiノ

　積層法によって作った切欠きを有する層状氷（Lam。

1．）を用いて，片持・3点曲げ試験を行った結果を

Table　3に示す．片持曲げの場合κノはF＝50％で
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　QQ1　　　　　　　005　　0．1　　　　　　　　　α5　　　　1

F，a，t・・e　T・・gh・ess　Klf（MPar詔）

Fig．10　Effects　o毛temperature（C．　G．1．

　　　　α＝0。，K＝10MPa・m1！2／min）

Table　2
　　　　　　　　　　　　　　コKl／values　of　C．　G．1．α＝90。；K1＝

1．OMPa・m112／min，　T＝一10℃

κ1ノ（MPa・m112）

No．T．P
F（50％） μ

C．0．V．

@％

SI
rII

0」097

O，103

0，100

O，108

20．2

P8ユ

46

T0
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0．114MPa・m112，平均値は0．114MPa・m1／2で，3点

曲げではF＝50％が0．112MPa・m1’2，平均値
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　0．117MPa・m1／2．であった．これらの試験ではPを一

定になるようにし，κについてはあまり考慮しなかっ

たが，3点曲げの場合κは0．3～2．1MPa・m1’2／min

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　の範囲であり，また片持ちの場合は，κが約1

～12MPa・m112／minと広がっている．しかし得られ

た結果のオーダーは，4点曲げ試験によって得たC．G．

1．の1（レと同じであることがわかる．各々のデータを
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Fig．11　The　fracture　toughness　distrlbution　of

　　　　C．G．1．1α＝900（Seed云ng　I　and　Seeding

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　II）and　C．　G．1．α＝0．；κ＝1．OMPa・

　　　　m112／min，　T＝一10℃

ワイブル確率紙上にプロットしてみると，Fig．12のよ

うになる．この場合も一部分のデータが時点より右側

に存在していることがわかる．
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5．5LG．1，試験片との比較

　各温度条件・負荷速度条件を一定にした時のKレを

C．G．1。α＝0．とし．G．1．α＝ooについて比較する．

Table　4に各々のκ∫値を比較したものを示す．表か

ら温度T＝一30℃の時は，C．　G．1．とし．G．1．のκ∫値

には明確な有意差が存在し，L．　G．1．の方がC．　G．1．よ

り低いκノ値を示す．一方T＝一10℃では，Kl＝

0．1MPa・ml’2／minの時にT＝一30℃の結果と逆の

　　　　　　　　　傾向を示し，またκ＝1．0，10MPa・m112／minにおい

ては有意差は見出せなかった．Fig．13（a），（b）に1（1

＝1．OMPa・ml～2／min，　T＝一10，一30℃の場合につ

いてワイブル確率紙上にデータを整理しなおした．

　また直交試験片の場合について，L．　G．1．α＝90．，

C．G．1．α＝90．（SI，　SII）の比較をFig．14rに示す．

3種類とも有意差はないと考えられる．

　以上の検討において，試験片の切欠きの方向と結晶

成長方向及び。軸：方向との関係がκ／にどのように

影響を与えるのかについて調べて来た．すなわち，L．

Table　3　κ／Values　of　Lam．1．；T＝一10℃

　　　～8●

〆

ノ

L．1．

T＝一100C　α＝（ナ

oCantilever

●Tree　Point　Bending

q2
　QO1　　　　　　　　〔105　　　0了　　　　　　　　　　0，5　　　　1

F・ad…丁。・ghness　K・f（MP・論

Fig．12　The　fracture　toughnessκ∫of　Lam．1．

κノ（MPa・m112）

T．P
F（50％） μ

C．0．V．

@％
No．

Cant．

RP．B．

0，114

O，112

0，114

O，117

24．8

S1．1

38

Q4

G。Lα＝0．は切欠き面と。軸方向が「致しており，L．

G．1．α＝90．は切欠き面は。軸に垂直で六宮面と一致

している．またC・G・耳・α＝0．は切欠き面に対して。

軸方向が60．～90．方向にランダムに分布しているし，

α＝90Dは0．～30．に分布している．κノを評価する場合

C．G．1．はし．　G．1．ほど単純ではなく試験片の結晶粒径

サイズや。軸の傾きの分布などの複雑な要因が寄与

することが考えられるが，これらの要因の影響につ．い

ての検討は今後の課題である．

　また，我々の利用した試験温度は一100Cと一30℃で

あるが，各々の絶対温度を氷の融点Tm；273Kで割る

と0．96，0．89であり，通常の金属材料では非常な高温

領域での実験値と考えられる．このことから，より低

温域での破壊靱性実験が必要であろうと考えられる．
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Table　4　」K∫values　of　C．　G．1．α＝0。　and　L．　G．1．α＝0。

κ／（MPa・m112）

Temp．

i℃）

　　　　●
@　　　κげ

iMPa・m112／min）
C．G．1． L．G．1．

F（50％） μ F（50％） μ

一10

0．1

P．0

P0

0，098

O，098

O，083

0，108

O，103

O，085

0，123

O，097

O，076

0，142

O，108

O，085

一30

0．1

P．0

P0

0，102

O，091

D0，081

0，102

O，095

O，082

0，083

O．077・

O，063

0，084

O，082

O，066
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Fig．13　Comparison　of　Kレdistribution　be－

　　　　tw㏄n　C．　G．王．α＝90。（Seeding　I　and

　　　　；κ＝1．OMPa・m112／min

　Goodman8）は粒径5～10mmの柱状結晶氷の4点

曲げ試験を行ってκcを算出しているが，この結晶粒

は。軸が成長方向に対して水平方向に分布している

といっており，我々のC．G．1．α＝0。と若干異ってい

る．彼の報告にはT＝一11℃でのκc値が載せてある

ので，我々の手でワイブル確率紙上にプロットしたグ

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ラフをFig．15に示す．　Goodmanの実験ではんは一

定ではなく，10～250MPa・m112／minと大きくばら

ついており，我々の条件とは直接的には比較できない

が，平均値KIc＝0．119MPa・In112であり，我々のC．　G．

　　　　　　1．α＝0。，KI＝10MPa・m1／2／min，　T＝一10℃の結

果0．085MPa・m’ノ2より大きい．しかし，　Fig．15に示

すようにグラフには折点が存在しており，我々の結果

と一致している．

6．結　　論

　柱状結晶氷の4点曲げ試験による破壊靱性値κレ

の負荷速度依存性，温度依存性等について次のような

知見を得た．すなわち，本実験の温度，負荷速度の範

囲において

（1）L．G．1．試験片と同様，負荷速度の増加に対して破

　壊靱性値κノは減少する．

（2）C．G．1．α＝OoではT＝一30℃と一10℃とでは

　κノに明確な有意差は認められなかった．

（3）C．G．1．α＝90。についてKl＝1．OMPa・m1／2／min，

　T＝一10℃でSeeding　I，Seeding　IIの2種類の直

　交試験片を用いて破壊靱性値を求めたが有意差は認

　められなかった．

　また，層状氷の片持・3点曲げ試験を負荷速度Pが
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Fig．14　Comparison　of　K／distribution　be－

　　　　tween　C．　G．1．α＝90．（Seeding　I　and

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　コ　　　　S㏄ding　II）and　L．　G．1．α＝90。；κ＝

　　　　1．OMPa・m1’2／min，　T＝一10℃

一定の条件で行ったが，κ∫については4点曲げ試

験によるC．G．1．あるい・はし．　G．1．試験片と同じオ

ーダーの値が得られた．

　本研究について多大の御尽力，御討議などを戴いた

機械工学科真武教授，今井助教授に厚く感謝申し上げ

る．
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