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1はじめに

昨年度､カ山ボンナノファイバー(CNf)と各種エラスト

マーを複合化したナノコンポジットの構造について報告

した1)｡CNFは主鎖に不飽和炭素結合をもつエラストマ

ー(NR､NBRなど)への分散は良好であったが､安定な
ポリメチレン型の飽和主鎖をもつEPDMにはほとんど分

散しなかった｡EPDMはガラス転移点が低く､耐熱性にも

優れるため､幅広い温度範囲で性能維持が要求される

自動車用ゴム部品への適用が広がっている｡

CNFEPDM複合材もCNFの高剛性･高弾性などを生か

した高機能なゴム部品として実用化が期待されているが､

現状のCN苫堰pDM複合材にはきわめて多いマクロ欠陥

が見られ､ゴム部品として致命的な欠点を持っている｡こ

こでは､CN下強化エラストマー製品の実用化をにらんで､

CNFの均一分散が難しかったEPDMへのCNFの分散

改良について検討を行った結果について報告する｡

2 実験

CNF(nJN社製､直径の算術平均13rm)とEPDM

(JSR製EP22)の複合化は6インチオープンロールで行

った｡まず､ロール間隙を0.5mmにして､ロール温度

20℃でEPDMlOO重量部とステアリン酸1重量部､CNF

lO重量部を混合した後､所定のロール温度(20～100℃)

で所定時間(0～30分)､混練を追加した云再びロール温

度を20℃として2官能性パーオキサイド(1,3-8is(トbu可

peroxyisopropyl)benzene)2重量部を添加し､ロール間
隙0.3Il]mで薄通しを10回行った｡薄通しした試料を約

1.1IlⅢl厚に圧延し､175℃で20分間プレス架橋して約

1mm厚の架橋シートを得た｡

架橋シートを刀S6号ダンベル形に打ち抜き､室温にて

500血の速度で引張試験を行って100%引張応力

(〟l00)､引張強さ(花)および破断伸び(筏)を評価した｡

形態観察は､実体顕微鏡による架橋シートの切断面の観

察､電界放射型走査電子顕微鏡(FE-SEM)による引張破

断面の観察を行った｡

3結果と考察

図1に追加混練時のロール温度を変えた試料につい

て切断面の実体顕微鏡写真を示した｡追加の混練を行

わなかった試料は､実体顕微鏡観察で100〃mオーダ

ーの大きなCN下の凝集塊が多数観察され､著しい分散
不良を示した｡大きなCNF凝集塊の数はロール温度が

低くなるにつれて少なくなった｡CNFのマクロな分散性

向上には､機械的な勢断力が有効であると考えられる｡

しかし､ロール温度20℃では､10分間の追加混練で大き

な凝集塊はほとんど見られなくなるが､混練時間を延ば

しても凝集塊の細分化が進むだけであった(図2)｡ロー

ル温度80℃の場合､混練時間が長くなるにつれて､大き

な凝集塊はあまり減少しない一方で､平滑な切断面が占

める面積は大きくなり､小さい凝集塊は減少していると思

われる｡(図3)｡図4にロール温度20℃および80℃で追

加混練した試料の､引張破断面のFE-SEM像を示した｡

撮影したのはCNF凝集塊がない部分で､CNfは白く見

えている｡20℃よりも80℃の混練で微細かつ均一にCNF

が分散していることが確認された｡分子の極性に乏しい

EPDMでは､混練時に発生するフリーラジカルが､CNF

のミクロ分散に重要な役割を担うと推測される｡以上の結
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果から､低温での混練と高温での混練を組み合わせるこ

とで､良好な分散が得られると推測されるので､20℃で追

加混練したのち､さらに高温で追加混練する2段階混練

を施した試料を作製して､CN下分散を調べた(図5)｡1段

階目のロール温度20℃における混練の大きな勢断効果

により､全ての試料で大きな凝集塊は全く見られなかっ

た｡2段階目のロール温度が高くなるにつれて､切断面

は平滑となり､?段階目のロール温度が100℃の試料で

は､欠陥がほとんど観察されなくなった｡

複合体の力学物性はCNFの分散状態を反映して変化

した｡今回最も良好な分散が得られた試料(追加混練条

件:20℃/10分+100℃/10分)は､追加混練をしない試料

と比べて楓00が1.6倍､花が1.7倍に向上し､品はほと

んど変化しなかった｡EPDM単体との比較では10pbr(約

4vol%)のCN下配合でA400が3､1倍､花が4.2倍に向上

し､島は0.9倍となった｡

4 まとめ

優れた低温および高温特性により､今後用途が拡大

すると予測されながら､CNFの均一分散が難しかった

EPDMマトリックスについて､CN甲の分散向上を目的に

混練条件の検討を行った｡その結果､CN手のマクロ分散

の向上にはロール温度をより低く設定することが有効で

あり､ミクロ分散の向上にはロール温度をより高く設定す

ることが有効であることが分かった｡マクロ分散とミクロ分

散の混練条件は互いに背反するが､低温での混練の後

で高温の混練を行う2段階混練によって､きわめて良好

なCNP分散状態を得ることができた｡CNP侶PDM複合

材の伸長応力および引張強さはCNf分散の向上によっ

て大きく向上した｡その際､破断伸びの変化はほとんど

なく､柔軟さは保たれていた｡CN下の補強効果は従来用

いられてきたカーボンブラックと比較しても大きいと言え､

今後､高剛性｡高弾性が要求されるゴム部品への応用が

期待される｡
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