


定した∫溶融混練法により得られた導電性複

合材料のペレットを図2に示す．

図12軸押出機

表1加熱圧縮成形の成形条件

一回目 二回目

予熱（210℃） 5（min） 0（min）

加熱（210℃） 10（min） 10（min）

加熱圧力 5，0（MPa） 5．0（MPa）
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2．6射出成形

引張り特性を測定するためのダンベル型試験

片（厚さ4㎜，JIS　K71621A形）（図4，図5）は射

出成形機（住友重機械，SE75DUZ－C250，スクリ

ューa36㎜）を用いて成形した．成形条件はノ

ズル温度210QC，射』出圧120MPaである．

』留筆■■■■曜塾、

図4ダンベル型試験片

図2導電性複合材料のペレット

2．5加熱圧縮成形

導電性評価用試験片（図3）は溶融混練法によ

り製作した複合材料のペレットをホットプレ

スで加熱圧縮成形し，製作した．表1に成形条

件を示す，加熱圧縮成形は2回行う事で表面を

滑らかにし，抵抗率を測定し易くした．加熱

圧縮成形より得られた厚さ0．5（㎜）のシートは

ダイヤモンドカッターを用いて，JIS規格K

7194の試験片寸法（80㎜×50㎜）に切断した．
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図5ダンベル型試験片の寸法

3．結果および考察

3．1導電性評価

抵抗率は抵抗率計（三菱アナリテック製，

LorestaGP，　ASPプローブチェッカー（図6），体積

抵抗率測定範囲107～10－3Ωcm）を使用し，　JIS

K7194（導電性プラスチックの四探針法）に基づ

いて，試験片の体積抵抗率を測定した．体積

抵抗率ρレを式で表す式（1）のようになる，

　　　　　　　　　　w　　　　　　ρvニR×一×’
　　　　　　　　　　　1　　　　　　　（1）

ここで，Rは試験片の抵抗で，　w，1，tはそれぞれ

試験片の幅，長さおよび厚さである．図7に四探

針法の概要図を表す．試験片は1種類の複合材

料に対し5枚用意した．測定は1枚の試験片に対

し5箇所測定し，その平均値を求めた（図8）．

図3導電性評価用試験片およびその寸法
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図6四探針法の概要図ASPプローブチェッカー
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図7四探針法の概要図
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図8導電性評価の結果

図8が示すように，導電性フィラーの添加量

が8wt％以上になると，　PE／VGCFとPE／CB複合材料

はPEの中に分散されたVGCFとCBが導電性ネッ

トワークを構成する事により，導電性を持ち

（101Ωcmオーダー），体積抵抗率が測定可能と

なる．また，複合材料の抵抗率は添加量の増

加と共に大きく低下した．ただし，添加量が

10wt％を超えるのを境に，抵抗率の低下は顕著

ではなくなった．

また，CBに比べ高い電気伝導率を持つVGCFは

複合材料に最も低い抵抗率をもたらすと考え

られたが，図8が示すように，フィラーの添加

量が同じの場合，PE／VGCFとPE／CB複合材料の

抵抗率に大きな差は生じなかった．

一方，サブフィラーとしての木炭の粉末（CP）

を添加したPE／CB／CP複合材料はCPの添加量が

20wt％のとき，最も低い抵抗率（100Ωcmオーダ

ー）を示し，この結果により，CPはサブ導電性

フィラーとして適切である事を確認した．

3．2引張試験

射出成形により得られたダンベル型試験片を

用いて，JISK6922（ポリエチレン成形用および

押出し材料）およびJIS　K7161（プラスチックー

引張特性の試験方法）に基づいて，引張試験を

行い，引張強さおよびヤング率を測定した，

試験機械はオートグラフ（島津製作所，AG－1）を

用いた．ヤング率の測定には伸び計を使用した．

試験条件は引張強さの測定に試験速度が

50mm／minで，ヤング率の測定に試験速度が

1㎜／minである。試験片は引張強さおよびヤン

グ率の測定にそれぞれ5本を用意し，平均値を

求めた（図9～12），
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図9PE／VGCF複合材料の引張強さ

　図9と図10から，VGCFの添加量の増加につれ，

PE／VGCF複合材料の引張強さとヤング率はPEだ

けの場合に比べ大きく向上した，特にヤング

率は，VGCFの添加に伴って向上し，　VGCFの添加

量が10wt％のときは92％向上する結果になった．

VGCFの添加により，複合材料の引張特性が大
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対して導電性付与が使用目的であり，補強効

果がないことは周知である，一方，PE／CB／CP複

合材料において，CPの充填量が10wt％の場合は

PE／CB複合材料と同じく，補強効果はあまりな

いが，CPの充填量が20wt％になると，引張強さ

とヤング率は大きく向上した．CPの充填量の増

加による複合材料への影響を確認するために，

PE／CP複合材料の引張試験を行った．試験結果

は図13およぶ図14に示す．

図10PE／VGCF複合材料のヤング率
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図13PE／CP複合材料の強さ

図11PE／CB及びPE／CB／CP複合材料の強さ
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図12PE／CB及びPE／CB／CP複合材料のヤング率

きく向上したのは，VGCFが持つ高いアスペク

ト比と機械的特性による補強効果が原因と考

えられる，

また，図11と図12から，PE／CB複合材料におい

て，PEよりヤング率は向上したが，引張強さは

若干低下する結果になる．CBはプラスチックに
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図14PE／CP複合材料のヤング三

図13と図14が示したように，複合材料の引張

強さおよびヤング率はCPの充填量に比例し，

向上することを確認した．引張強さにおい

て，CPの10wt％の充填ではほとんど補強効果は

見られなく，15wt％以上の充填量で明確な補強

効果があり，CPの30wt％の充填で，　PE／CPの引張

強さは31．5MPa（22．1％の向上）で，　PE／CB／CP複合

材料（CP充填量20wt％）の引張強さの向上

（20．5％）とほぼ同じくなり，この結果により，



CPは充填量の増加と共に引張強さに補強効果

があることを確認した，

一方，ヤング率において，PE／CPのヤング率

はCPの充填量に比例し増加したことを確認し

た（10wt％で40．1％の向上，20wt％で79，3％の向上，

30wt％で142％の向上）．この結果により，　CPの

充填量の増加がPE／CB／CP複合材料のヤング率

が大きく向上する原因であることが確認した．

3．3SEM観察

複合材料の導電性特性はフィラーの分散状態

に大きく影響されるため，走査型電子顕微鏡

（SEM）を使い，試験片の断面を観察した（図15

～18），
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図15PE／VGCF複合材料
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図16PE／VGCF複合材料

図15より，VGCFは複合材料によく分散されて

いる事が確認された．また，図16（図15の白

い円の部分を拡大した図）より，PE／VGCFでは，

VGCFの長さが2～3μmであり，溶融密陀を行

う前の長さ（10μm）より短くなった．この結果

により，溶融壷口法のせん断力はフィラー

（VGCF）を複合材料によく分散させただけでは
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図17PE／CB複合材料
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　　図18PE／CB／CP複合材料

なく，同時にVGCFを切断する事を確認した，

図17により，PE／CB複合材料では，数μmサイ

ズのCB粒子（白い円が囲ったもの）が複合材料

に分散している事を観察し，この結果により，

元々数百μmサイズの穎粒状のCBが溶融混練法

のせん断力により分解されたと考えられる．

図18が示したPE／CB／CP複合材料では，　CP（白い

円が囲ったもの）は数十から数百μmサイズの

粒子として分散している事を観察した．

3．4メルトマスフローレイト（MFR）試験

メルトマスフローレイト（Melt　mass　flow

rate）（以下MFRと略す）とは，熱可塑性プラス

チックの溶融時の流動性を表す数値である．

本研究はMFR試験を用い，複合材料の溶融特性

を調べ，本研究で作製した複合材料がパイプ

の押出成形に適しているかどうかのを確認す

る．試験機はメルトインデクサーを使用した．

規格JIS　K7210のA法（熱可塑性プラスチック

のMFRの試験方法）およびそのPEの関連規格（D

コード）を参考し，温度を210℃，予熱を300s，





定した∫溶融混練法により得られた導電性複合材料のペレットを図2に示す．図12軸押出機表1加熱圧縮成形の成形条件一回目二回目予熱（210℃）5（min）0（min）加熱（210℃）10（min）10（min）加熱圧力5，0（MPa）5．0（MPa）螺引■　　2．6射出成形引張り特性を測定するためのダンベル型試験片（厚さ4�o，JIS　K71621A形）（図4，図5）は射出成形機（住友重機械，SE75DUZ−C250，スクリューa36�o）を用いて成形した．成形条件はノズル温度210QC，射』出圧120MPaである．』留筆■■■■曜塾、図4ダンベル型試験片図2導電性複合材料のペレット2．5加熱圧縮成形導電性評価用試験片（図3）は溶融混練法により製作した複合材料のペレットをホットプレスで加熱圧縮成形し，製作した．表1に成形条件を示す，加熱圧縮成形は2回行う事で表面を滑らかにし，抵抗率を測定し易くした．加熱圧縮成形より得られた厚さ0．5（�o）のシートはダイヤモンドカッターを用いて，JIS規格K7194の試験片寸法（80�o×50�o）に切断した．E噴δFεF6嗣80mm157�o［L図5ダンベル型試験片の寸法3．結果および考察3．1導電性評価抵抗率は抵抗率計（三菱アナリテック製，LorestaGP，　ASPプローブチェッカー（図6），体積抵抗率測定範囲107〜10−3Ωcm）を使用し，　JISK7194（導電性プラスチックの四探針法）に基づいて，試験片の体積抵抗率を測定した．体積抵抗率ρレを式で表す式（1）のようになる，　　　　　　　　　　w　　　　　　ρvニR×一×’　　　　　　　　　　　1　　　　　　　（1）ここで，Rは試験片の抵抗で，　w，1，tはそれぞれ試験片の幅，長さおよび厚さである．図7に四探針法の概要図を表す．試験片は1種類の複合材料に対し5枚用意した．測定は1枚の試験片に対し5箇所測定し，その平均値を求めた（図8）．図3導電性評価用試験片およびその寸法≧」，、し誉図6四探針法の概要図ASPプローブチェッカーSpec血en∫y∬呈轟‘怯3夢幻．詰2：Ba8e図7四探針法の概要図10一●一VGCF5u幽【c8@，孟C6＋CP　10w吐％氓b8＋CP　ZOw電％｛痘？α》　10＝珍’5預孟、・oε⊇o》　1004　　　　　6　　　　　8　　　　　10　　　　　12　　　　　14　　　　　16@　　　　　　　Flller　Content｛wt％1図8導電性評価の結果図8が示すように，導電性フィラーの添加量が8wt％以上になると，　PE／VGCFとPE／CB複合材料はPEの中に分散されたVGCFとCBが導電性ネットワークを構成する事により，導電性を持ち（101Ωcmオーダー），体積抵抗率が測定可能となる．また，複合材料の抵抗率は添加量の増加と共に大きく低下した．ただし，添加量が10wt％を超えるのを境に，抵抗率の低下は顕著ではなくなった．また，CBに比べ高い電気伝導率を持つVGCFは複合材料に最も低い抵抗率をもたらすと考えられたが，図8が示すように，フィラーの添加量が同じの場合，PE／VGCFとPE／CB複合材料の抵抗率に大きな差は生じなかった．一方，サブフィラーとしての木炭の粉末（CP）を添加したPE／CB／CP複合材料はCPの添加量が20wt％のとき，最も低い抵抗率（100Ωcmオーダー）を示し，この結果により，CPはサブ導電性フィラーとして適切である事を確認した．3．2引張試験射出成形により得られたダンベル型試験片を用いて，JISK6922（ポリエチレン成形用および押出し材料）およびJIS　K7161（プラスチックー引張特性の試験方法）に基づいて，引張試験を行い，引張強さおよびヤング率を測定した，試験機械はオートグラフ（島津製作所，AG−1）を用いた．ヤング率の測定には伸び計を使用した．試験条件は引張強さの測定に試験速度が50mm／minで，ヤング率の測定に試験速度が1�o／minである。試験片は引張強さおよびヤング率の測定にそれぞれ5本を用意し，平均値を求めた（図9〜12），40．o35．0A8　3αoΣと　25・oﾜm沸　1建畠　1臨。盈」o3窩n　　　雪駒霧　　10．025．0し　　　10．0HD匪V6‘FVGC「VGCFo晦6w脳8wt覧10愉産％図9PE／VGCF複合材料の引張強さ　図9と図10から，VGCFの添加量の増加につれ，PE／VGCF複合材料の引張強さとヤング率はPEだけの場合に比べ大きく向上した，特にヤング率は，VGCFの添加に伴って向上し，　VGCFの添加量が10wt％のときは92％向上する結果になった．VGCFの添加により，複合材料の引張特性が大加鳩M”皿mo8筋�p�pαo（£O｝ヨ醐ξo∈髄§£HDPε　　　　VGCF　　　VGCF　　　VGCFonlV　　　6層眈％　　　8w電％　　　10脚電％対して導電性付与が使用目的であり，補強効果がないことは周知である，一方，PE／CB／CP複合材料において，CPの充填量が10wt％の場合はPE／CB複合材料と同じく，補強効果はあまりないが，CPの充填量が20wt％になると，引張強さとヤング率は大きく向上した．CPの充填量の増加による複合材料への影響を確認するために，PE／CP複合材料の引張試験を行った．試験結果は図13およぶ図14に示す．図10PE／VGCF複合材料のヤング率Σ25・o誉z“。21甑。蕊1軌。β　・図13PE／CP複合材料の強さ図11PE／CB及びPE／CB／CP複合材料の強さ加　　網　　妬　　鍋　　皿　　加　　08　　幡　　�p　　�r　　α0｛6XU｝讐一5℃OF一ぎ5◎》HD匪　　　CB　　　　C5　　　C6　　　¢3　　　　CB�p1▼　　6wt篤　8wt％　10w悩　10wt瓢　10wt嘱　　　　　　　　　CP　　　CP　　　　　　　　　10wt覧　　20wt瓢図12PE／CB及びPE／CB／CP複合材料のヤング率きく向上したのは，VGCFが持つ高いアスペクト比と機械的特性による補強効果が原因と考えられる，また，図11と図12から，PE／CB複合材料において，PEよりヤング率は向上したが，引張強さは若干低下する結果になる．CBはプラスチックに（εO冒三暑。∈図§タ08642086420211111α0000cp　　　　　　qp　　　　　⊂：P　　　　　　C6　　　　　　〔：6�p瓢　　　10尉t瓢　　15鴨漏　　201献覧　　30w悩図14PE／CP複合材料のヤング三図13と図14が示したように，複合材料の引張強さおよびヤング率はCPの充填量に比例し，向上することを確認した．引張強さにおいて，CPの10wt％の充填ではほとんど補強効果は見られなく，15wt％以上の充填量で明確な補強効果があり，CPの30wt％の充填で，　PE／CPの引張強さは31．5MPa（22．1％の向上）で，　PE／CB／CP複合材料（CP充填量20wt％）の引張強さの向上（20．5％）とほぼ同じくなり，この結果により，CPは充填量の増加と共に引張強さに補強効果があることを確認した，一方，ヤング率において，PE／CPのヤング率はCPの充填量に比例し増加したことを確認した（10wt％で40．1％の向上，20wt％で79，3％の向上，30wt％で142％の向上）．この結果により，　CPの充填量の増加がPE／CB／CP複合材料のヤング率が大きく向上する原因であることが確認した．3．3SEM観察複合材料の導電性特性はフィラーの分散状態に大きく影響されるため，走査型電子顕微鏡（SEM）を使い，試験片の断面を観察した（図15〜18），25kい》ぐ3占oo5P侮6go218D鱒図15PE／VGCF複合材料　1　　・’　ダ　写グ〆i壱・脇＼筏　　　　　　　1卜臭m　臼9��218ρボ図16PE／VGCF複合材料図15より，VGCFは複合材料によく分散されている事が確認された．また，図16（図15の白い円の部分を拡大した図）より，PE／VGCFでは，VGCFの長さが2〜3μmであり，溶融密陀を行う前の長さ（10μm）より短くなった．この結果により，溶融壷口法のせん断力はフィラー（VGCF）を複合材料によく分散させただけでは　　　　　　．　　　　　　・　・「’ノ�j婦−｝_＜’〆・♂一藍ご　25kり　×2，99白　　　　1卿了q　909900図17PE／CB複合材料　25婁∫｛：1　×「二巳　　　　嚇　　5け0卜IPI　吃〕09臼臼臼　謄一ンプ　　　・　　　肱　　図18PE／CB／CP複合材料なく，同時にVGCFを切断する事を確認した，図17により，PE／CB複合材料では，数μmサイズのCB粒子（白い円が囲ったもの）が複合材料に分散している事を観察し，この結果により，元々数百μmサイズの穎粒状のCBが溶融混練法のせん断力により分解されたと考えられる．図18が示したPE／CB／CP複合材料では，　CP（白い円が囲ったもの）は数十から数百μmサイズの粒子として分散している事を観察した．3．4メルトマスフローレイト（MFR）試験メルトマスフローレイト（Melt　mass　flowrate）（以下MFRと略す）とは，熱可塑性プラスチックの溶融時の流動性を表す数値である．本研究はMFR試験を用い，複合材料の溶融特性を調べ，本研究で作製した複合材料がパイプの押出成形に適しているかどうかのを確認する．試験機はメルトインデクサーを使用した．規格JIS　K7210のA法（熱可塑性プラスチックのMFRの試験方法）およびそのPEの関連規格（Dコード）を参考し，温度を210℃，予熱を300s，

