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2 .実 験 方 法

2.1 繊 維およびマトリックス

本研究に用いたガラス繊維は,シ リコン
。オキシナイト

ライド (SiAICaON)系 ガラス繊維 (島津製作所製)で ,

この繊維は,一 本のフイラメント平均径が 12μmで 100本

の東からなっているものである。この繊維は,弾 性率が

150GPa,引 張 り強度が 3GPaで ,一 般のガラス繊維に比

べ高]単1生。高強度なことが特徴の繊維である.そ の他の繊

維の物性値はTable lに示した。

予備的な実験で,ガ ラス繊維の屈折率 (1.704)と 熱膨

張係数 (7.7×10~6/。c)|こ 合 うよう調成 したマ トリック

スガラス粉末 (以下 BS 23と 記す)の 化学組成 と物性値

をTable 2に 示す.Table 2に 示 したように,BS 23の 化

学成分はSi02 BaO~B203 La203か らなり,こ のガラスの

屈折率 (1.704)と 熱膨張係数 (7.9×106/。c)を ガラス

繊維のそれと比べると,後 者は若干高いがほぼ
一致してい

る.な お,マ トリックス用原料としては,こ のガラスを粒

子径が 32～125μmに 破砕整粒 したものを使用した.

2.2 複 合材料の製造方法

複合材料は補強形態の異なる2種 類 (短繊維,長 繊維強

化)の 複合材料を作製した.作 製した複合材料の繊維体積

Table l Properties of SiCaA10N Fiber

SiLICON‐ OXYNITRIDE(SiCaA10N)FIBER

DIAMEttER‐            7-20 μ m
YOUNG:S MODULUS-    150 MPa
TENSILE STRENGttH‐       3GPa
REFRAC丁 IVE INDEX-     1.704
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複合材料の製造と光学特性
Fabrication and Optical Properties of an Optically Transparent Glass Fiber Rein{orced Glass Matrix Composite
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1.は  じ  め  に

光透過性と大きな破壊抵抗を有するガラス繊維強化ガラ

スマ トリックス複合材料が得られれば,こ の複合材料は光
―力学機能を持つガラスとして,航 空機用,自 動車用, 日

常生活用にと広範囲の用途が考えられる.た とえば,航 空

機 ・自動車用の窓,光 学用フイルタ
ー, さらに高温用プラ

ント窓材料などへの応用である.

透光性を持つガラス織維強化ガラスマ トリックス複合材

料は,強 イヒガラス繊維とマ トリックスガラスの物性値とし

て,屈 折率差については±0.002の範囲内が必須であるこ

とや,熱 膨張係数についてもよリ
ー致した材料を選択する

ことによって製造が可能となるといわれている
°.

本研究では,強 化ガラス繊維としてオキシナイトライド

繊維 (Si―Al―Ca O―N系 )を 使用 し, この繊維の屈折率,

熱膨張係数に合わせたマ トリックスガラスを調成し,こ の

両者を複合化させた複合材料を作製し,材 料製造の可能性

を検討した結果を報告する.

複合材料の製造に先がけ,先 に述べた透光性を得る上で

マ トリックスガラスに必要な要件を考慮して調成したガラ

ス粉末を用い,ま ずマ トリックス単味の製造を試み,そ の

透光性を検討し,さ らに配合組成に改善を加えるという要

領にて, より透光性のある最適配合組成を決めるための予

備実験を試み,繊 維とほぼ同様の屈折率,熱 膨張係数を持

つ透光性に優れたマ トリックス用ガラス組成を得ることが

できた。

本研究では,予 備実験で得た最適配合組成のガラス粉末

のみを用いて得た複合材料の透光性に関する実験結果につ

いてのみ述べることにする.

*東
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透過率は,紫 外
～可視光領域については島津製ダブルビー

ム分光光度計 (形式 :UV 240)を 用い,赤 外光領域は島

津製 FTIR-4200の 分光光度計を用いて測定した。

~~~~~~31結
果および考察

~~~二 ~― ―――――

YOUNGiS MODULUS‐      60 GPa

REFRACTIVE INDEX-     1.704           3.1 複
合材沐斗の6漿細市請)直

THERMAL EXPANS10N      里
領
6/℃
      Fig 2は 短繊維を5vol%含んだ複合材料の外観写真を示COEFF!CIENT‐   7.9× :

CRYSTALLIZAT10N TEMP.― >700殺         し たものである。この写真から明らかなように短繊維を
SO目 「ENING TEMP.‐      630℃

        5vol%含 む複合材料は,複 合材料を通して下の文字が明瞭

率 (Vf)|ま,短 繊維使用時はVf=0.05の
一種類,長 繊維   に 読みとれることから,こ の材料は可視光領域での透光性

が良好であることがわかる:,0.1の 2種 類である.使用時はVf=0.05

短繊維使用時の製造方法は,ガ ラス繊維には澱粉が被覆

してあるため,先 ずこれを除去するためアセトン中で洗族

した。アセ トン洗添後,繊 維を繊維長=25～ 200μmに な

るよう破砕し,こ れをマトリックスガラス粉末と十分に混

合した後,金 型に充填し,残 留被覆材と水分を除去するた

め,こ の金型を大気中で,500°C,lhF保 持した。その後,

Fig.1に示すホットプレス条件にて,大 気中にて加圧成形

することにより複合材料を作製した.

長繊維で強化した複合材料は,複 合化に先だち,短 繊維

使用時と同様に繊維をアセトンにて洗族した後, ドラムに

巻き取り,一方向に配列した長繊維のシ
ートを作製した.

次に,こ のシ
ートを一層として,別 に調製 したガラス粉末

のアセ トンスラリー液とを金型中に交互に充填し,残 留揮

発分と水分を除去するため,この金型を大気申で500°C,

2hr保持した後,ホ ットプレスして複合材料を作製した=

ホットプレス条件は,Fig.1と若千異なるがほぼFig.1に

1頂じて行った。

2.3 複 合材料の光学特性

成形した複合材料は,繊 維軸に平行な面の表面を鏡面研

磨し,繊 維 。マトリックス界面の微細組織構造と残留熱応

力の発生状況,さ らに紫外 ・可視光領域 (波長
=0.2～

0.7μm)～ 赤タト光領域 (波長=2.5～5μm)に おける光透

過率の測定を行った。微細組織構造は光学顕微鏡にて,残

留熱応力の発生は透過型偏光顕微鏡を用いて観察した。光

Fig 3の(a)(b)は,夫 々短繊維と長繊維を5v01%含んだ

複合材料の光学顕微鏡写真を示す.こ の写真から,短 繊維

を複合化した場合には繊維とマトリックスとの境界に界面

が目視されるのがわかる

長繊維使用時も,複 合材料中の繊維とマトリックスとの

境界に界面が目視される他,ポ ア
ーの存在が観察される

(Fig.Ib)).このポア
ーの発生は,Vf=0.1の 複合材料に

ついてはさらに顕著であった。このポアーの発生は,ホ ッ

トプレス時の温度が 720°Cで あることや,Vfが 大きいも

のほどポアニが数多く観察されたことから, この温度では

マトリックスガラス粉末 (軟化点=630°C)の 粘性が大き

いために繊維の周辺にマトリックスが充分に浸透しなかっ

たためと思われる.

本研究で用いたガラス繊維とマトリックスガラス粉末は,

複合化前にはその屈折率 (Nd=1,704)が
一致しているこ

とからちこの両者が理想的に複合化されれば,繊 維とマト

リックスとの界面は目視されることなく
一体化した均質な

複合材料が得られるはずである。しかし,作 製した複合材

料の繊維とマトリックスとの境界には界面が目視されたこ

とから,本 研究で用いた繊維とマトリックスは, この両者

を複合化させた際に, この両者の界面近傍で何らかの原因
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5v/o CONTINUOUS FIBERS   ・

Fig.3 MicroStructure of SiCaA10N Fiber Reinforced

Composites

で屈折率に差が生じ,そ の結果として界面が目視される原

因になったと思われる。

Fig.4は,短 繊維を5v01%含んだ複合材料を,透 過偏光

光下で観察した微細組織写真を示す。この写真から明らか

なように,繊 維とマ トリックス部とでは色が違って見える

ことから,残 留熱応力が発生しているのがわかる。この残

留熱応力は,繊 維とマ トリックスの熱膨張係数の相違に起

因するものと考えられる。一般に,光 透過性を持つ材料中

に残留熱応力が働 くと,そ の材料の屈折率は変化する
2)こ

とが知られている。本研究で用いたガラス繊維とガラスマ

トリックスは,複 合化前の屈折率は同一であるが,熱 膨張

係数の間には 0.2×106/。cの 差があることから (Table

l,2参 照),複 合化後の冷却過程で繊維あるいはマ トリッ

クス中に残留熱応力を生じて,繊 維とマ トリックス間に屈

折率の差を生じ,そ の残留熱応力差は特に界面近傍で大き

くなり,そ の結果,複 合材料中の繊維とマ トリックスの境

界が顕微鏡により観察されたものと考えられる。
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3.2 複 合材料の光学特性

Fig 5は,短 繊維を5v01%含んだ複合材料の紫外 。可視

光領域 (波長=0.2～ 0.7μm)～ 赤外光領域 (波長=2.5～

5μm)で の光の透過率を,粉 砕前の溶融ガラスマ トリック

スのそれと比較して示したものである。この図によると,

短繊維を用いた複合材料の 0.4～0.7μmの 可視光領域での

透過率はほぼ 40%で , この値は,溶 融マ トリックスの透

過率と比べるとほぼ半分以下である.赤 外光領域では,波

長が 2.5～3.5μmの 全領域にわたって複合材料の方が溶融

マ トリックスに比べて光の透過率が大きいが,特 に波長が

2.5～2.8μmの 領域では複合材料の透過率は80%と きわめ

て大きく,こ の値は可視光領域の透過率に比べても大きい

ものである。なお,可 視光領域では,複 合材料を作製する

ことによって,そ の複合材料の透過率が溶融マ トリックス

のそれに比べて低下するが,こ の透過率の低下は,短 繊維

を用いた複合材料中の繊維とマ トリックスの境界には,残

留熱応力に起因すると考えられる界面が明瞭に観察された

ことから,こ の界面の発生が複合材料の透過率の低下に大

きく寄与したと思われる。

Fig.6は,長 繊維を用いて作製した複合材料の紫外 ・可

視光～赤外光領域の光の透過率を示したものである.こ の

図から明らかなように,長 繊維を 5v01%含 んだ複合材料

は,波 長が0.4～0.7μmの 可視光領域では短繊維使用時と

同様,ほ ぼ 40%の 透過率を示しているが,赤 外光領域で

は短繊維使用時に比べ透過率は若干低下している。この材

料は波長が 2.5～2.8の領域では60%弱 の高い透過率を示

しており,こ の値は短繊維使用時と同様,可 視光領域の透

過率に比べより大きいことを示している。しかし,長 繊維

を 10v01%含んだ複合材料の透過率は,可 視光,赤 外光の

いずれについても小さい値であった。

このように長繊維を用いた場合には,Vfを 0.05,0.1

5v/o CHOPPED FIBERS

|||||||||||||||||||
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Fig. 6 Transmissibility of Continuous Fiber Composites

と増していくと,可 視光領域と赤外光の 2.5～2.8μmの 波

長のいずれについても,そ の透過率が,溶 融マ トリックス

ガラスのそれに比べより低下する傾向が見られるが,こ の

透過率の低下は,長 繊維を用いた複合材料中には繊維とマ

トリックスの界面にポア
ーが観察されたこと,ま たこのポ

アーの発生が Vf=0.1の 言式料には顕著であったことから,

このポアーの発生が透過率の低下に大きく影響したと思わ

れる。

4.ま  と  め

オキ シナ イ トライ ド (Si AI Ca O―N系 )繊 維 と

BS 23(Si02 BaO B203 La203)の ガラスマ トリックス

粉末を用い,補 強形態の異なる2種類 (短繊維,長 繊維強

化)の 透光性を有する繊維強化ガラスマ トリックス複合材

料を,大 気中ホットプレス法にて作製し,得 られた材料の

組織構造と光透過率の測定結果から,屈 析率の等しい繊維

とマ トリックスを複合化させると,プ ロセス条件の最適化

により,透 光性を有する繊維強化ガラス複合材料 を製造 し

うる可能性が検証できた.ま た,マ トリックスガラスの配

合組成をさらに改善する (熱膨張係数を繊維のそれにより

一致させる,軟 化点を低下させる)こ とにより,可 視光
～

赤外光領域における光透過性をさらに改善できる複合材料

が得 られる可能性が示唆された。

おわ りに,試 料 (繊維 とガラスマ トリックス)の ご提供 と

光透過率の測定にご協力を頂 きました島津製作所中央研究

所の水口博義氏,金 丸訓明に深 く感謝致 します.

(1993年12月15日受理)

参 考  文  献

1) R01son,D E Day,and J S Stoffer,“Fabrication and

Mechanical Properties Of an Optically Transparent Glass

Fiber/Polymer Matrix Composite,"」 Comp Mat,26(8)

1181-1192(1992)

2)H Aben and C Guillemet,“ Photoelasticity of Glass,"

Springer―Verlag Berlin Heidelberg 1993, Printed in Ger_

many

| | | l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l l 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

37




