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1. は じ め に

炭素繊維/炭素複合材料(C/C)は米国で炭素織経の工

業生産が開始されてまもなく,CFと同様に宇宙開発用

の耐熱材料として研究開発が続けられてきた.C/Cは僅

れた特性を有し,現在ロケットのノズル,スペースシャ

トルのノーズ ･リーディングエッジや航空機のブレーキ

ディスクなどの宇宙航空機部材として使用されており,

さらに各方面への応用が期待されている.

C/Cの従来の儲造方法は大別して次の2通 りがある.1)

1) マ トリックスとしてフラン樹脂やフェノール樹

脂などの熱硬化性樹脂を用い,CF中に樹脂を含浸させ

炭化させる方法.(用途によってはさらに高温で黒鉛化処

理する)

2) 熱分解炭素を加熱したサブストレー ト(CF)上に

沈積させる方法.この場合,沈積炭素の原料となるメタ

ンやプロピレンなどの低炭素数炭化水素がマトリックス

の原料となる.本研究では,マトリックス炭素材として

コールタールピッチを原料とするバルクメソフェースを

用い,従来の方法と異なる簡易なホットプレス法により

C/Cの製造を試みた.

2.C/C複合材料の製造方法

2-1 供試材料

マ トリックス炭素材としてバルクメソフェース粒にピ

ッチコークス粉,石油コークス粉,黒鉛粉をそれぞれ 1:

1の割合に混合した3種類の混合粉を使用した.熱分解

重油,タールピッチ等を350-500oCの間に加熱すると光

学的等方性のマトリックス中から,一種の液晶である光

学的異方性のメソフェース球体が現れてくる.2)これが

さらに合体 ･成長して得られた黒色の固まりがバルクメ

ソフェースであり,縮合多環芳香族構造を主体とするも

のである.成分はC:80-90%,H:2-3%,N:1

- 2%および数%のSを含む.バルクメソフェースを
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300〟m以下に粉砕し,ピッチコークス粉 (5-6JJm),石

油コークス粉 (5-6pm),黒鉛粉 (300pm以下)とそれ

ぞれ混合し,得られた粉末を原料として用いた.炭素繊

維はポリアクリロニトリル系のもので,直径約7/Jm,引

張り強さ270kg/mm2,,比重 1.74の高強度炭素繊維であ

る.

2-2 製造方法とプレス条件

製造工程の概略は次のとおりである,炭素繊維は12000

本の束の状態で供給される.これをプロア-を用いて広

げ所望の長さにカットする.次にダイス(60mmX30

mmxhmm)中に混合粉と炭素繊維を交互に積層し,室

温で30MPaの圧力で予備成形する.それをダイスごと

炉の中に入れてホットプレスする｡プレス温度は600oC

と低いのでさらに1000oC以上で炭化焼成する.ホットプ

レス条件 はバル クメソフェース粉 の示差熱分析

(DTA),熱重量測定(TG)により決定した.TGにおいて

は約 300oCから急激に重量の減少が始まり,連続的に

500oC付近まで減少し,約 550oCから減少率が小さくな

り,DTAにおいては,300℃ から発熱反応が盛んとなり

470-480oCから吸熱反応となり400-550oCの間で最も

分解縮合反応が盛んになることがわかる.またバルクメ

ソフェースは約 300oCから急激に粘性が低下 し,520

-530oCで固化し始めることが直接観察により確認され

た.以上のことを基にしてFig.･1に示すようなプレス条

件 を設定 した.最 も分解 ･縮重合が盛ん となる300

-500oCまでは2-3oC/minとし,300oC以下の昇温速度

に比 してかなり遅 くした.また,500-600oCまでは3

-4oC/minとした.3)加圧開始温度は550oCとし600oC

まで-定圧をかけた.プレス圧は10,30,50MPaの 3種

類を採用した.加圧開始温度を550℃ としたのは,それ

以下の温度で加圧すると,軟化しているバルクメソフェ

ースがダイスの間隙から流出してしまうためである.な

お600-300oCに冷却中も試料の収縮を防止するために

加圧しておき,300oCで加圧をやめ炉から出し,ダイスか

ら試料を取り出し最後に炭化焼成を行った.これらの条
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