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　　　　　　　　　　粉末押出法に よ る

VGCF 強化ア ル ミニ ウム 複合材料 の 作製 と特性評価
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FabricationofVGCF　Reinforced　Aluminum 　Composites　by　Powder 　Extrusion

　　　　　　　　　　　　 and 　Evaluation　oftheir 　Properties
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　　　　　　　　　 1 緒 　　 言

　 気 相 成 長 炭 素 繊 維 （VGCF ）は軽 量 か っ 熱 伝 導，機 械 的 強

度 に 優れ て い る た め 複合材料 の 有望 な 強化 材 で あ る，ア

ル ミニ ウム （Al）を VGCF お よ び 類似 し た 構造を持 つ 多層

カーボ ン ナ ノ チ ューブ （MWCNT ）で 強化 し た 複合材料 は

自動車の 構造 材，半導体部 品 の 放熱基 板への 適用 が期待

され て お り，近年 ，作製 法 の 研 究 が行 わ れ て い る．しか

し ， 優れ た強度，熱伝導率 を持つ 複合材料 を作製 で き た

との 報告 は少ない ．こ の 理 由と し て 以 下 が 考えられ る．

（1）VGCF お よび MWCNT は 寸 法が 非常 に 小 さい た め，

作製 時 に材料 内 に 空 孔 が で き，材料性能を 低下させ る．

（2）VGCF お よび MWCNT は 長手 方 向 の 性 能 は 非 常 に 優

れ て い るが，横方 向 は 低 い とい う異方性 を有 して い る．

　 複 合 材 料 を温 問 で 押 出加 工 す る こ とで 材 料 内 の 空 孔

が 低減 され，VGCF の 方向（配向）も揃 え ら れ る と考 え ら

れ る ．強 化材 と A1 の 混 合 粉 末 を 焼 結 に よ り固 化 し た 後 ，

押 出加 工 した研 究 が な され て お り，緻 密 で か つ 強 度 に優

れ た 複合材料が 得 られ て い る
1）．本研 究で は 短時間，低

コ ス トで 高性能な複合材料の 作製 を 目的 と して ，焼結 な

どの 固化 の 過程を経ずに，複合材料を作製す る粉末押出

に つ い て 検討を行 っ た．ま ず，VGCF と Al 粉末の ボー

ル ミル に よ る 混合 に つ い て 検討 した 後，押 出 加 工 に よ っ

て 複合材料 を 作製 した．そ して硬 さ，強度，熱伝導率 を

測定 し て 材料作製法 と性能の 関係 に つ い て 考察 し た．

　　　　　　　2 材料作製と特性評価

2．1Al 粉末と VGCF の混合　VGCF （昭 和 電工 ；平 均直

径 150nm，平 均長 さ 10−20pm ），　Al 粉末 （高純度化 学研究

所； 平均直径 30pm ）を Fritsch製遊 星 ボー
ル ミ ル で 機械

的 に混合 し た ．Al粉末，　 VGCF 合計 40g，ス テ ン レ ス 製

ボー
ル を ア ル ゴ ン ガ ス 雰囲気 中の グ ロ

ーブ ボ ッ ク ス 内

で ス テ ン レ ス 製 ミル 容 器 に装 入 した，ボール と材 料 粉 末

の 重 量 比 は 20 ：1 と し た ．た だ し，混 合 中 に お け る Al 粉

末 の 粒成長 を抑 え る た め に ミ リン グ助剤 と し て ス テ ア

リン 酸 （C17H35COOH ）を重 量 で 15 ％添 加 し た．　 V   F 含

有率 は 0，1，3，5％ と し，混 合条件 は 200rpm3 時 間 と した．

混 合 粉末 を回 収 後 ，
SEM 観 察を 行 っ た ．ま た

， 粉末内部

の VGCF の 分布 を確 認 す るた め，粉末を樹脂埋 め し て 研

磨 し，硝酸水溶液で 腐食 し て ，SEM 観察 し た．また，顕

微 ラマ ン 分光 に よ っ て VGCF の 損傷度合 を評価 した ．

2．2　粉末押出に よ る 複合材料 の 作製 と評価　押出加 工

中の 酸 化 を防 ぐ た め，粉 末 を AIO50 製 の 容器 に真 空 封 入

した．具 体 的 に は テーパ 付 き容器 に 粉末 を詰 め，放 電 プ

ラ ズマ 焼 結装 置 を用 い て ，常温 で 真空 挽 き 後 に 荷電 を 負

荷 し，テ
ーパ 付き 蓋を 押 し込 ん だ．こ の 容器 を機械加 工

した 後，ダイス 半角 60
°

の コ ニ カ ル ダイス を用い て ，温

度 500℃，ラム 速 度 2mm ／min で 押出加 工 した．押出比 は

9， 16 と した．作 製 した 複合材料 につ い て ビ ッ カース 硬

さ，熱伝導率，引張強度 を測定 した．

　　　　　　　　　3 結果 と考察

　Fig．1（a）に vGcF の 体積含有率 3％，（b）に 5％ に お ける

粉末 内 部 の 観 察 結果 を示 す．

Fig．1SEM 　imagc　ef 　inside　the　mixed 　powder
　　 （a）Vf3 ％ （b）Vf 　5％

V ゼ1°
／。，3％ で は 多 くの 箇 所 で AI 中 に VGCF が

．
本 ず つ 取

り込 まれ て い る．一方，Vf5e／。で は 矢印に 示 すように 束 に

なっ て Ai 中に 取 り込 まれ て い た．　 SEM 観察 で は VGCF

は元 の 形 状 を留 め て い る よ うで あ る が ， ラ マ ン 分 光 で の

D バ ン ドと G バ ン ドの 強度比 IDIIGは 1．27 で あ り，混合

に よ っ て VGCF の 切断，あ るい は 表面の ア モ ル フ ァ ス 化

が起きて い る と予想 され る．

　複合材料 の 押出方 向に 平行 な 断 面 の SEM 観 察 を行 っ

た．Vfl％，3％ で は腐食 を行 わ な い 状 態 で は あ ま り空 孔 は

見 られ な か っ た が，Vf5 ％ で は多 く見 られ た．　 Fig．1 （b）に

示 し た よ うな，VGCF が 束 に な っ て い る 箇所が 空 孔 の 原

因 に な っ た，あ る い は VGCF 含有 率 が 高 い た め 粉 末 が 脆

化 して 押 出 中 に割 れ が 生 じた と考 え られ る．Fig．2 に 押

出方 向 に垂 直 な面 の 硬 さの 測 定結果 を 示 す．少 量 の

VGCF の 添加 に よ っ て 硬 さが 大 き く向上 して い る こ とが

わ か る．押出比 16 で は 9 に 比 べ て ，硬 さが わず か に 上

昇 して い る が，これ は 押出比 の 影響 に よ り VGCF の 配向

が 変化 した た め と考 え られ る．
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　Fig．2Vickers　hardness　ofcomposites

配 向を調 べ る た め，断 面 を 硝 酸で腐食 して VGCF を露 出

させ た、時計回 りの 方向を正 と して，押 出方 向 に対 す る

配 向 を測定 した ．Fig．3 に Vfk％ に つ い て の 繊維配向分布

を示 す．押出 に よ り，完 全 で は な い もの の 押出方 向を 中

心 に VGCF の 方向 を揃 え る こ とが で きて い る こ とが わ

か る ．押出比 16 に お い て は 9 に比 較 し て わずか は ある

が 配 向分布 が 改善 し て い る．本研究に お い て 最 も配 向 が

揃 っ て い る 条件 は Vfl％押 出比 16 で あ っ た．
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Fig．30rientation　distribution　ofVGCF 　in　composites

熱 伝 導率 は VGCF を添加 す るほ ど低下す る結果とな っ

た．た だ し，押出 比 16 で は 9 に比 べ て 高 い 値が 得 られ，
空 孔 の 低減，VGCF 配向の 改善 に よ る と考え られ る（図 省

略 ）．Fig．4 に Vf1％，純 A1 の 引張試 験結果を 示 す．
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（1）

A のは SEM 観察 に よ り得 ら れ た ，複合材 料 中 の VGCF

の 配向分イ1iで ある．　 VGCF の 方向が完全 に揃 っ て い る と

した 時 の 強 度σ L は Kelly−Tyson　model か ら算出 した．た

だ し，母 材 の 性 質 は純 Al の それ と等 しい と し，界面 領

域 は 完全降伏す る と仮定 した．TLT，σ T は 母 材 の せ ん 断

強度，引張強度 で ある．計算結果を Fig．5 に示 す．
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Fig・4Stress−strain　curve 　ofcomposite

　　 anCl　pure　aluminum （Extrusion　rat 正o ：16）

純 Al，1％ で は 引張強度 は 179．3MPa，379．9MPa で あ っ た．

ま た，3％ で は ひ ずみ を正確 に 測定 で きなか っ た た め，図

は 省略 す るが 引 張 強 度 は 386．9MPa で あっ た．本研究で

は 少量 の VGCF 添加 で 高強 度の 複合 材 料 が 作製 で きた．

強度 ，強化効率 は 過去 の 研究 と比 較 して も遜 色な い 値 で

あ っ た
1）・2）．こ こ で ，強 化機構 を検討す るた め，強度 の
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　 Fig．5Experimental 　and 　dleoretical　composite 　strength

Vf1％ で は 実 験値は 理 論値 σ
。
お よ び σ L よ り も大 き くな る

が こ の 原因 と し て は，（1）純 A1 か ら母 材 の 性質 を推定 し

て い るが
， 現 実 に は 結 晶粒 径 が 異な り，耐力 な どが 異な

る可 能性 が あ る （2）材料作製 に よ る残 留応 力 ， 強 化材 が

転位 の 運 動 を 阻害す る効果
3）
を 考慮 し て い ない な ど が挙

げ られ る．母材 の 結 晶粒 径 ，材料定数取得方法に つ い て

は さらに検討す る必 要 が あ る．V β％ で は実 験値 はσ
、
と

σ L の 問 に あっ た．Fig．6 に破 面 を示 す．　 Vfl％ で は 矢 印の

よ うに
一

部 VGCF の 引抜 けが 見 られ る が，点線 で 囲 ま れ

た破 断 した よ うな箇所 も多 く見 られ る．周 りに は デ ィ ン

プル が観察 され，十 分 な応 力 伝達 が存在 した こ と を 示 唆

し て い る．Vf3 ％ で は 破面 に 平 行 な VGCF も多 く見 られ

た．Vfl％ で は 配向が 比 較的揃 っ て い るの に対 し，　 Vf3 ％

で は不 十 分 で 0°

，180
°

付 近 の もの も多い た め で あ る．

こ の よ うな 箇 所 を起 点 と して 母 材 の 破 壊 が 進 ん だ た め ，
Vf3 ％ で は VGCF の 含 有 率 が 高 い に も 関 わ らず，　 Vfl％ と

強度が 大 き く変わ らなか っ た と考 え られ る．
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（a） 「
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串

Fig．6　FractUre　surface 　ofcompositcs （a）Vf　l％ （b）Vf　3％
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