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１ はじめに

間伐材や製材端材などの木質系バイオマスは、

チップ化されて一部が利用されているものの、さ

らなる未利用資源の利活用が求められている。地

球上で最も豊富な再生型資源である木質系バイオ

マスの利活用は、カーボンニュートラルや地球温

暖化防止、石油依存型社会からの脱却の観点から

も、実用化が期待されている。木質系バイオマス

資源をミクロ・ナノレベルまで粉砕処理する技術

の進展によって、バイオエタノール原料1)-3)やセ

ルロース系繊維原料4)等への新たな用途が注目さ

れている。未利用木質系バイオマスをセルロース

結晶の繊維状形態を活かしたセルロース系繊維素

材の原料として利用するためには、粉砕加工技術

が重要な要素となるが、他の粉砕原料と比べて難

粉砕物であることから十分に検討されているとは

言い難い5)。そこで、本研究では、木質系バイオ

マス資源をミクロ・ナノレベルの繊維状粉体に粉

砕加工する条件ならびに得られた繊維状粉体の粒

度分布や形態について調べた。

２ 実験方法

２．１ 試料

木質系バイオマスの粉砕条件を検討する上で、

モデル原料

としてセル

ロース粉末

（微結晶セ

ルロース（カ

ラムクロマ

トグラフィ

ー用）；メル

ク㈱，平均

粒径30μm）

を用いた。

２．２ 粉砕方法

①遊星ボールミル法

遊星ボールミル（PM100；㈱レッチェ）を用い

て、乾式法および湿式法により粉砕処理を行った

（試料名：乾式/遊星ボールミル，湿式/遊星ボー

ルミル）。乾式および湿式での粉砕条件を表１に

示す。

②石臼法

湿式法により、石臼式粉砕機（ディスクミルMK

CA6-2；増幸産業㈱）を用いて粉砕処理を行った。

石臼式粉砕は試料150g（水3kg）を5回連続処理（石

臼砥石#120番手，1800rpm，接触運転（300μmま

で段階的に絞っていき粉砕））して粉砕を行った

（試料名：湿式/石臼）。

③石臼＋高圧ホモジナイザー法

石臼式粉砕後の試料400ml（試料濃度0.05%,w/v）

について、湿式法により高圧ホモジナイザー

（MMX-L200-D10；増幸産業㈱）を用いて粉砕処理

を行った。高圧ホモジナイザーにより40回連続処

理（処理圧力100MPa）して粉砕を行った（試料名

：湿式/石臼+高圧ホモジナイザー）。

２．３ 粉砕物の評価

得られた粉砕物について、レーザ回折式粒度分

布測定装置（SALD-2100；㈱島津製作所）により

粒度分布を求めた。電界放出型走査電子顕微鏡

（FE-SEM）（JSM-7500FA；日本電子㈱）により、

形態観察を行った。

３ 結果及び考察

３．１ 粒度分布

図１に遊星ボールミル、石臼式粉砕機、高圧ホ

モジナイザーを用いて作製した試料の粒度分布を

示す。セルロース粉末の平均粒径が30μmであっ

たのに対して、乾式/遊星ボールミルの平均粒径

は19μmとなった。湿式/遊星ボールミル、湿式/



石臼および湿式/石臼+高圧ホモジナイザーの平均

粒径はそれぞれ3μm、9μmおよび2μmとなり、湿

式/石臼+高圧ホモジナイザーが最も微細化が進行

していた。一般的に、セラミックス原料の場合、

乾式と比較して、多量の水を加えて粉砕する湿式

の方が、粉砕された粒子同士の再付着を防ぐこと

ができ効率的に微粉砕化が進行する6)。セルロー

ス粉末においても、乾式と比較して湿式の方が微

細な粉砕物が得られることが分かった。

ここで、類似した粒度分布を示す湿式/遊星ボ

ールミルおよび湿式/石臼+高圧ホモジナイザーに

ついて比較する。粒度分布の広がりをε＝(D90－

D10)/D50で求めた7)。ここでD10、D50及びD90とは

粒度分布測定結果の積算粒子量曲線において、そ

の積算量が10％、50％、90％を占めるときの粒子

径を表す。ε=0とは全くばらつきのないことを意

味し、εが大きくなる程粒度分布の広がりが大き

くなることを示す。湿式/遊星ボールミルおよび

湿式/石臼+高圧ホモジナイザーのεは、それぞれ

2.1および1.8を示した。このことより、湿式/遊

星ボールミルと比較して、湿式/石臼+高圧ホモジ

ナイザーの方が狭い粒度分布を有していることが

分かった。粉砕機の種類によって粉砕機構は異な

っており、遊星ボールミルは衝撃力および摩砕力

による粉砕であるのに対して、石臼式粉砕機は摩

擦力、圧縮力およびせん断力による粉砕機構を有

している8)。一般的に、粉砕機構により粉砕物の

粒度分布は異なり、衝撃力による粉砕と比較して

せん断力による粉砕では、粒径も比較的小さく分

布幅も狭くなる場合が多い。実際の試料では、粉

砕する際に単独の粉砕機構で作用しているのでは

なく、他の粉砕機構が組み合わさって粉砕されて

いるものの、湿式/遊星ボールミルと比較して、

湿式/石臼+高圧ホモジナイザーの方が平均粒径お

よび粒度分布広がりが狭いのは、粉砕機構のせん

断力が影響しているものと推察される。

３．２ 形態観察

図２に遊星ボールミル、石臼式粉砕機、高圧ホ

モジナイザーを用いて作製した試料のSEM写真を

示す。乾式/遊星ボールミルでは、数μmの粒子が

凝集した数十μm程度の団子状粒子が観察された。

湿式/遊星ボールミル、湿式/石臼および湿式/石

臼+高圧ホモジナイザーでは、各試料共に、セル

ロース粉末の微細化が進行して繊維状の形態が観

察された。セルロース繊維の繊維幅は、1μm以下

まで微細化されていた。図１に示す粒子サイズと

比較して繊維幅は小さいことから、個々の繊維は

粒度分布測定中では糸まり状に集塊している（フ

ロック形状）と思われる。湿式/石臼と比較して

湿式/石臼+高圧ホモジナイザーは、さらに繊維の

微細化が進行しており、網目状に解繊されていた。

繊維幅は0.1μm程度まで粉砕されており、網目状

形態を有した均一な繊維幅のセルロースナノ繊維

が得られた。

乾式/遊星ボールミルでは、粉砕が進行しなが

ら、粉砕物の再付着が起こったため、団子状の形

態となったと思われる。本実験に使用した微結晶

セルロース粉末は、ナノサイズのセルロースミク

ロフィブリル（幅3～5nm，長さ100nm～10μm）が

積層したナノ構造体を有している3)。湿式法にお

いては、各粉砕方法において、発生した粉砕力が

組み合わさった結果、粉砕された粒子は再付着す

ることなく効率的に微粉砕化が進んだものと思わ

れる。遊星ボールミルの場合は、試料容器の自転

と公転により試料容器壁とボール間で発生する衝

撃力と摩擦力を受けて微粉砕したと思われる。石

臼式粉砕方式においては、石臼砥石を接触運転す

ることにより強いせん断力、圧縮力、転がり摩擦

力が発生して、その結果、解繊状態となったと思

われる。高圧ホモジナイザーの構造図を図３に示

す。高圧ホモジナイザーにおいては、ジェネレー

タ内の細い流路（十字型部の流路は幅160×180

μm）を超高速で通過させることにより強いせん



断力が局所的に発生することが特徴である。本実

験では、石臼式粉砕後に高圧ホモジナイザー粉砕

を施しており、高いせん断力を発生する2つの粉

砕方式を組み合わせることで、ナノ繊維化（解繊）

したと思われる。

４ まとめ

セルロース粉末を原料として、乾式法および湿

式法により、遊星ボールミル、石臼式粉砕機、高

圧ホモジナイザーを用いて粉砕を行い、粒度分布

や形態について調べた。その結果、繊維状粉体を

得るためには乾式法と比較して湿式法が適してお

り、湿式法により石臼式粉砕機および高圧ホモジ

ナイザーを用いて粉砕することにより、繊維幅0.1

μm以下の網目状形態を有したセルロースナノ繊

維が得られることが分かった。
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