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　　　　　　　　　　 1 緒　　言

　木質材料 は加 工 過程に お い て加 熱 され る こ とが多い た め 、

木材
．
の 物理 特性 に 午え る熱 の 影 響 に つ い て 多 くの 研 究が な

され てい る。
一

般 的 に、木材 は加熱され る こ とに よ り吸湿

性 は低下 し、加 熱条件に よ り動的ヤ ン グ率、圧 電率、結晶

化度 の 向 上 が 見 られ るが、機械的性 質 は低下 す る と され て

い る。また 寸 法安定性の 向上や木材 の 横圧 縮変形の 固定化

な ど性能の 向 hを目的とし た加 工 方法も検討 されて い る。

　そ の
一

方で は、「木材の 不安定状態」 に 関す る 研究が盛 ん

に行 わ れ て い る
1〕。温 度の 変化、水分や 有機液体な どの 吸

脱着、応力 変化 な どの 履歴 に よ り不 安 定 状 態 とな っ た木 材

に は 、時 間の 経過 に と もな っ て木 材 の 物 理 的 性 質 の 変化 が

見 られ る。新 しい 環境 にお け る安定 状態 あ るい は 準安 定状

態へと移行 する た めに は、多くの エ ネ ル ギー障壁 を越 えね

ば な らず、安 定状 態に 至 るま で に時 間遅れ が 生 じた り、時

間遅れ を生 じて も越えられ ない エ ネル ギー
障壁を残 した ま

ま準安定状態に停滞 した りす る と考 え られ る。木質材料 の

加 工 過 程に お い て 、様 々 な加 工 因子 に よ り不 安 定状 態 に陥

る可 能 性 が 考え られ、加工後 も安定 した 品 質の 製品を得 る

に は こ の こ とも考慮 して 加 工 条件 を設 定す る こ とが必 要 で

あ る。木材 が不 安定状態で ある とき微細構造に も何 らか の

変 化 が生 じ て い る と考 え られ、不安定状 態 と 微細構造変化

の 関係 を 明 ら か に す る 必 要 が あ る。

　X 線回折法は 微細 構造の 変化 を知 る うえで 有力 な 手法 で

あ る D こ れ ま で 、X 線解析 法 を用 い て 熱 処 理 後 の 木 材 につ

い て 検討 した 例 は 多 い が、熱処理 の 過 程 に お け る変化 に着

目 して 行 わ れ た研 究は 数少な い。本研 究で は 、木材 の 不 安

定状態 に関連 して 、昇温 ・降温過程 に お け る微細構造 の 変

化に つ い て 知見を得る こ と を 目的 と し、X 線回折 （XRD ）

お よび示 差走査熱量測 定 （DSC ） の 同時測 定が 可能 な装置

を用 い て 解析 を試 み た 。

　　　　　　　　　　 2　実　　験

2．1 試験片　ア カマ ツ （Pinus　denSt70ra） を十分に 吸水 さ

せ、そ の 晩材部 分 を ミク ロ ト
ー

ム に よ り厚 さ0．15〜0．25mm

の 板 醐 片 に 切 削 した も の を 用 い た／t 寸 法 は 6  （T）×

6mm （L）と し、試料 容器 の 寸法 に 合わ せ た 、試験片の 履 歴 を

揃 え るた め 、水 中で お だ やか に 煮 沸 （0．5 時間）、徐 冷 し た

後、調湿 した デ シ ケ
ー

タ 中で 段 階的に 乾燥 させ た。測 定 中

に 試験片に 反 りが 生 じ て 試料容器 へ の 密着性が 悪くな る の

を防止す るた め、試験片表面の 接線 方 向に、刃物 で 1〜2mm

間隔の 浅い 切れ 目を入 れ た 。

2．2 測定機器 　XRD −DSC 測 定は、　 RINT −Uttima　II（理 学電

機（株）製）に DSC 同時測定ア タ ッ チ メ ン ト （熱流束型）を

装着 して 行 っ た DDSC ア タ ッ チ メ ン トの 測 定 部位 は、　X 線

を透過 す る窓が 設 け られ た チ ャ ン バ ー
で 覆わ れ て お り、一

定の 雰囲気条件で X 線測定が 可 能で あ る。測定は 、高温時
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囲気 下 （流量 50mVmin ）で 行 っ た D

2．3 温度条件　水分 の 影響 を完全に 除去 する た め 105℃ に

て 75min 保持 した後、105℃ → 180℃→105℃ とい うプ ロ グ

ラ ム を 2 サ イ クル 繰 り返 した 。 温 度変 化速 度 は LO℃1min

と し、各 温度 で の 保 持 時 間 は 75min と した。

2．4 測 定条件　XRD 測 定は、　 CuK α線 （40kV 　40mA 、グラ

フ ァ イ トモ ノ ク ロ メ
ータ使 用） を用 い 、対 称反 射法に て 行

っ た。光 学 系 は、温 度変化過 程 に お け る試 験片の 変形 な ど

に よ る誤 差 を軽 減す るた め 平行 ビーム 法 と し た。DSC ア タ

ッ チ メ ン トで 試験片周囲の 温 度を制御 し な が ら 2　e　・＝5〜

40e の 走査範 囲 で繰 り返 し測定 を行 っ た。走査 速 度 5．0
°

tmin、サ ン プ リン グ幅 e．05
°

と した の で 繰 り返 し 1 回あた

り約 7min を 要 した。

　測 定終 了 後、木 材の 回 折強度曲線は （110）、（110）、（200）、

（004）の ピ
ー

ク お よ び ブ ロ
ー

ドな非晶領域 の 波形 の 足 し 合

わせ に よ り合成 で きる と仮定 し、得 られた 回折強度 曲線そ

れぞれに つ い て 、Fig，1の よ うにガ ウス 閧数に よる波形 分離

を行 っ た。得 られた 分離波形 の パ ラ メータ を 用 い 、Bragg

の 式 か ら結晶の 格子 面 間隔 （d）、Scherrerの 式 か ら結晶寸

法 （D ）、面 積 法 に よ り相 対結晶 化 度 （（ン） を計算 し た。
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　　　　　　 2 θ（deg）

Fig．1　X −ray 　diffねction 　curve 　of　Akamatsu 　wood 　g．　ection 　and 　the

　 result　ofcurve 　fitting．

　　　　　　　　　 3　結果 と考察

　Fig．2 に 温 度変化過程 に お け る 試 験 片 の 微細 構 造の 解析

結果 を示 した。こ こ で は特 に（200）ピ
ー

ク か ら得 られ た結果

に つ い て 示 した。

　格 子 面 問wa　d，oo の 変化 は温 度変 化 に 対応 して い る こ とが

わか る。谷 口 らは空 気存在下で室 温 か ら 300℃ まで昇温加

熱 した際の 結晶状態 に つ い て X 線回 折 法 に よ り検討 し て お
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り、ピーク位置の 低角度側 へ の シ フ トと回 折強度 の 低下（結

晶の 崩壊） が起 こる と報告 し てい る
2〕。Bragg の 式か らわ

か る よ うに ピ
ー

ク位置の シ フ トは格子面間隔 の 変化 と対応

して い る。本 研 究で は 180℃ 以 下 の 熱分解 が起 こ る前の 温

度域 で 測 定 され てい るた め 回 折強度 の 低 下 は 観察されな か

っ た が 、昇 温 ・降混 に 追従す る 可逆的な変化 と して 格子 面

間隔の 変化 を確認 した。

　そ れ とは 対照的 に、結晶 寸法 D200は不 可 逆 的 な変 化 を示

す こ とが わか る。1回目の 昇温 時 に徐々 に値が 大 き くな り、

その 後 の 降温→昇温 → 降温 に 対 して ほ とん ど変化 を示 して

い ない。そ こ で こ の 変化が 不 可 逆的な もの な の か を確認す

る た め、一
連の 実験 が 終わ っ た 試 験 片 に対 して 煮沸処 理

（「2．1試験片」 の 方法 と同様）を行 っ て、再度、同様の 条

件 で XRD −DSC 測定を行 っ た。そ の 結果、初回の 測定 と同

じ よ うに 1 回 目の 昇温 時にの み 結晶 寸法 が 変化 す る結果が

得 られ た。（図 は省略 ）　 最 近 の 報 告 で は、熱 処理 を行 っ た

木材 に 一時 的 な構 造変化 が 起 こ る こ と、煮 沸 処理 な どに よ

りそ の 構 造 が 解消 され る こ とが 推察 され て い る が
3）、こ の

こ と は 本研 究に お け る結晶寸 法 に 対 す る 変 化 と関連 して い

る可 能性 が ある。

　ま た、結晶寸法 D200の 値の 変化は、1 回 目の 降温 以後、

その 温度条件 で と るべ き値 に移行 す るま で 時間的遅 れ が生

じ た 結果 と捉 え る こ と もで き る 。 も しそ うな らば、結晶寸

？X　D2
。o の 変化 は、不安定状態の 発 生 機構 と関係 が あ る可 能

性が あ り、さ らに 検討 をす す め る必 要 が あ る。

　 相 対 結晶 化度 （｝ に つ い て は、温 度変化に 対 して ほ とん

ど変 化 が 見 られ な か っ た。木材に 熱処 理 を 行 っ た 場合、そ

の 初期に 結晶化 が 起 こ る と され て い る が
4）
、今 回 の 測 定条

件で は 確認 する こ とが で き な か っ た。本 研 究 で は試 験 片 と

して ア カ マ ツ 晩材 を用 い て い るが 、ア カ マ ツ 晩材 部分 の セ

ル ロ
ー

ス は 結晶 サ イ ズ が大 きく高配 向性 で あ る と言 われ て

お り
S）、結晶化 度 に対す る熱処 理 の 影響が 出に くか っ た 可

能 性 も考えられ る。先の 結果 とあわ せ て 考 え ると、相対結

晶化度 Cr が変化 しなくて も結晶寸 法 D2e。 が 大 きくな っ た

とい うこ とは、一
時的 な構造 変化 が発生 す る とす れ ば、そ

れ は結晶
一
非晶間の 移行 を と もな うよ うな 構 造変化 で は な

い と考 え られ る。

　Fig．3 に は XRD と「司時 に測定 した DSC の 結果を示 し た。

熱流 の 変化 につ い て も、昇温過程 に お い て 1回目と 2回 目

で 熱流の 変化 に 差異が生 じ る結果 が得 られ た。煮沸処 理 を

行 っ た 後の 測定結果に つ い て も、1 回 目 と 2 回 目の 差 は若

干小 さくなる もの の 、や は り同様 の 変化が 見 られ た。熱分

析 の 観点か らも何 ら か の
一時 的 な構 造 変 化が 起 こ っ て い る

可能性 が示 唆された。

　　　　　　　　　　4 結　　言

　昇温
・
降温過程に お け る微細 構 造 の 変 化 につ い て検討し

た と こ ろ、昇温過程 で
一

時 的 な構 造 変化 が 起 こ っ て い る可

能性や 不 安定 状態 との 関連性 が示 され た。しか し、今回 の

実験 で は、
一

般 的 に 言 われ て い る加熱 に よ る結晶化 度 の 増

大 は観測 され な か っ た。今後、試験片 の 条件なども含 め、

さ らに広 範 囲な 条 件 で の 測 定、解析 が 必 要 と考え られ る。
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