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要約
籾殻は日本の農業系廃棄物のひとつであり、再利用の観点から新規的な活用法が求められている。本研究グループは、籾殻由
来の天然多孔質構造を活かした多孔質炭素材料（Rice Hull Silica Carbon: RHSC）を開発した。RHSCの製造工程は籾殻にフェー
ノール樹脂を混合・含浸させ、加圧成型、乾燥処理の後に高温焼成することで得られる。籾殻は天然の多孔質構造を有してい
るため、焼成後のRHSCは多孔質炭素材料として製造される。RHSCは低摩擦係数や耐水性などのコア・コンピタンスを確立し
ており、直動リニアガイドやすべり軸受への応用が期待される。その一方で、RHSCは製造過程で発生する空隙が内部に含ま
れており、一般に使用される摺動部材に比べて強度の信頼性が低いことが課題とされている。本研究では疲労試験を行い、疲
労強度の計測と寸法の大小によって生じる寸法効果ついて評価を行った。実験結果より、強度はかさ密度に依存する傾向が確
認された。また、低サイクル数で破断した試験片の特徴を確認するため，走査型電子顕微鏡を用いて破断面を観察した。試験
片の破断面には空隙が確認され、RHSCの疲労強度は材料内部に存在する空隙に影響することが明らかとなった。そのため、
RHSCの信頼性は空隙制御により、かさ密度を安定させることで得られると示唆される。
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1.  緒言
　国内資源の乏しい日本では、地球環境保護あるいは循環型
社会形成の視点から、植物系素材，とくに植物の非食部の再
資源化が進められている（迫田他， 2001）。籾殻は日本の主食
である水稲栽培により毎年秋に定常的に発生し、年間発生量
はおよそ190万トンとなる。このうち65 %は堆肥、敷料、燻
炭などに再利用される一方で、残りの35 %は焼却などで処分
されている現状にある。籾殻の成分構成は有機成分80 wt.%（炭
素：98 %）、無機成分（ケイ素：95 %）であり、単純な成分構
成となっている。そこで、本研究グループは籾殻焼成多孔質
炭素材料（Rice Hull Silica Carbon: RHSC）を開発した。RHSCは
籾殻の植物由来の緻密な多孔質構造を利用した安価でユニー
クな材料であり、多岐に渡る用途が期待される。また、コア・
コンピタンスとして無潤滑・低摩擦・高耐水性を確立してお
り、摺動部材としての応用が進められている（松尾他， 2012）。
　炭素材料は古くから利用されており、工業的には黒鉛電極、
発熱体、耐熱材および機械用軸受等に汎用されている。炭素
原子は化学結合様式や集合形態の多様性、すなわち結晶性の
高い黒鉛から非結晶に近いガラス状炭素等に至る幅広い構造
をとり得る。したがって、材料としての特性も多岐に渡って

いる。ほかにも、古くから人為的な処理によって製造された
材料のひとつにセラミックスがある。セラミックスは種々の
性質、弾性定数、硬度、高温強度、耐食性などの特性におい
て金属材料より優れている。そのため、電子、通信、自動車、
医療などの産業基盤を支える重要な材料となっており、その
用途は極めて広範囲に及んでいる。
　多様な形態を持つセラミックスに多孔質セラミックスがあ
る。多孔質セラミックスは多数の細孔を含有した構造をして
おり、セラミックスの特性と多孔体の分離、吸着、表面活性
を併せ持つ優れた材料である。そのため、フィルターエレメ
ント、触媒担体、吸着剤、断熱材、摺動材料など広範な用途
がある（金野， 2008）。一方で、セラミックスは脆性材料であ
るため、内部に含まれる亀裂や空隙などの欠陥に対する敏感
性が高く、強度の信頼性が低いという問題がある。そのため、
脆性破壊を伴うセラミックスは繰り返し荷重下での疲労は起
こらないものだとされていた（堀部， 1997）。しかし、静疲労、
繰り返し疲労のどちらの負荷形式においても、材料の強度低
下が引き起こされており、その影響は各種セラミックスで大
きく異なる。さらに、疲労強度に影響を与える因子のひとつ
に寸法効果が挙げられる。寸法効果は同じ応力を受けた場合
に寸法の大小によって応力勾配が異なり、疲労強度が低下す
る現象である。しかし、RHSCの疲労現象や強度低下は明ら
かにされていないため、寸法効果の影響と疲労強度を把握す
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る必要がある。
　本研究では、脆性材料であるRHSCの破壊強度に対してワ
イブル分布に基づく信頼性評価を行う。さらに、繰り返し荷
重に対するRHSCの疲労挙動を解明する。とくに、RHSCの内
部に存在する空隙が強度のばらつきに影響するため、試験片
のかさ密度に着目して、最適な評価方法の検討を行う。また、
異なる寸法の試験片を用いて、寸法効果がもたらす疲労強度
への影響を評価した。

2.  供試材
　図1にRHSCの製造工程を示す。まず、籾殻（はえぬき、つ
や姫）75 wt.%に熱硬化性を有するレゾール型フェノール樹
脂（DIC株式会社）25 wt.%を含浸させる。レゾール型フェノー
ル樹脂は熱硬化性樹脂であり、電気的特性、機械的特性が良
好である。籾殻の多孔質部にフェノール樹脂を含浸させて炭
化することで、フェノール樹脂はガラス状炭素になり強度が
上がる。その後、900度の窒素ガス雰囲気中で3時間炭化焼
成する。これによって籾殻焼成粉体が得られる。これに再度、
籾殻焼成粉体にレゾール型フェノール樹脂25 wt.%を含浸さ
せて加圧成形する。乾燥後に再び窒素ガス雰囲気中で3時間
焼成を行う。以上の工程より150 (w)×75 (d)×5 (t) mmおよ
び150 (w)×75 (d)×10 (t) mmの成形体（RHSC）が得られる。
寸法効果の影響を評価するため、試験片寸法は70 (w)×8 (d)
×5 (t) mmと70 (w)×8 (d)×10 (t) mmを用いた。

3.  実験方法
3.1  曲げ試験
　セラミックス材料の強度は、一般に曲げ試験で評価される
（David, 1982）。そこで、疲労試験における最大応力の基準値
を得るにあたり、曲げ試験によるRHSCの強度測定を行った。
曲げ試験は油圧サーボ式強度試験機（EHV-LV020kl-020， 島津
製作所）を用い、JIS-R1664の“ファインセラミックス多孔体の
曲げ強さ試験方法” に準拠して、負荷速度を0.5 mm/minで一
定、n = 20として4点曲げ試験にて曲げ強度を測定した。
　図2に試験機の支持部および試験片の外観を示す．支持具
の内部支点間距離は30 mm、外部支点間距離は60 mmとした。
得られたデータから平均曲げ強度の算出およびワイブル分布

による信頼性評価を行った。曲げ強度は式（1）より算出した。

2wt2

3P (L − l)
=σ   （1）

ここで、σは4点曲げによる曲げ強度、Pは試験片が破壊し
た時の荷重、Lは外部支点間距離、lは内部支点間距離、wは
試験片幅、tは試験片厚さである。

3.2  疲労試験
　疲労試験は、曲げ試験と同様の試験機および試験片を用い、
JIS-R1677の“ファインセラミックス多孔体の室温曲げ疲労試験
方法” に準拠して試験条件を設定した。負荷応力波形は周波数
40 Hzの正弦波、応力比0.1、n = 20とした。なお、疲労試験
の打ち切り回数は107回とした。また、打ち切り回数内に破壊
した試験片の破面観察には走査型電子顕微鏡（SEM）を用いた。

3.3  信頼性評価
　脆性材料の破壊強度に対しては、ワイブル分布に基づく信
頼性評価が有効である。このワイブル統計は工学的に用いら
れ、材料開発や部材設計といった面で重要な評価法である
（Weibull, 1951）。これは、脆性材料の破壊が材料内部に存在
する欠陥を起点として発生し、強度値が材料の平均的な性質
ではなく材料中に含まれる最大欠陥によって支配されること
に関連している。この方法は最弱リンク理論を基礎としてお
り、均一な応力下において、最悪の欠陥から破壊すると仮定
している。なお、ワイブル分布に基づく強度評価は式（2）に
よって算出される。

ln ln         = ln1
S(     ) σ

σ0
(     )m

  （2）

　ここで、Sは生存確率、σ0は尺度母数、mはワイブル係数
である。尺度母数は材料の平均的な強度であり、ワイブル係
数はばらつきの程度を表す。ワイブル係数は、ワイブル確率
紙において傾きを表し、ワイブル係数が大きい材料ほど強度
のばらつきが小さくなる。

4.  実験結果
4.1  曲げ試験
　図3に各試験片の平均曲げ強度を示す。厚さが5 mmの試験
片では23.63 MPa、10 mmでは22.10 MPaという結果が得られ
た。異なる試験片厚さを元にWelchのt検定を有意水準5 %と
して行った．p > 0.05であり平均曲げ強度に有意差はみられな

図1：RHSCの製造工程
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図2：試験片の支持部および試験片の外観
 

30mm 

60 mm 

t  

w 

l  

l   : 70 mm
w  : 8.0 mm
t   : 5.0 mm, 10 mm



57科学・技術研究　第 6巻 1号　2017 年

本間 賢人他：籾殻焼成多孔質炭素材料のかさ密度と疲労強度の関係

かったが、標準偏差はわずかに試験片厚さ5 mmの方が大きい。
　図4に曲げ強度のワイブル分布を示す。ワイブル係数は，
厚さが5 mmの試験片では7.83、10 mmでは9.85である。ワ
イブル係数を比較した場合、試験片厚さ10mmのワイブル係
数は試験片厚さ5 mmよりも大きい。ワイブル係数の値が大
きい材料ほど強度のばらつきが小さいため、試験片厚さ10 
mmのばらつきは5 mmに比べて小さい。

4.2  疲労試験
　図5に各試験片の疲労強度を示す。プロットした点の濃淡
は、かさ密度の大小を表している。また、107回まで未破断
であった試験片を点と矢印で示している。横軸は破断時のサ
イクル数、縦軸は破断時の応力を示す。ここで、未破断の試
験片と低サイクル域（100～ 103回）で破断した試験片を比較
すると、かさ密度の大小が破断時のサイクル数に影響してい
る傾向がみられた。また、サイクル数による疲労強度の低下
は小さい。しかし、データのばらつきが大きく、同じ荷重を
負荷した場合でも、103回で破断する試験片と107回まで未破
断の試験片も確認された。

4.3  組織観察
　図6に疲労試験後の破断面の組織写真を示す。(a)は低サイ
クルで破断したかさ密度の小さい試験片、(b)は高サイクルで
破断したかさ密度の大きい試験片の破断面である。(a)と (b)
の破断面には大きさの差異が確認され、(a)には最大欠陥に成
り得る空隙がみられる。一方で、(b)の破断面には大きな空隙
は確認されなかった。

5.  考察
5.1  曲げ強度とかさ密度の関係性
　厚さが5 mmと10 mmの試験片では平均曲げ強度に大きな
差はみられない。また、強度の信頼性評価であるワイブル係
数を比較した場合、試験片厚さ10 mmの方が大きい。寸法
効果の影響を考慮すれば、寸法が大きい試験片の強度が小さ

（a）低サイクル数（かさ密度：低）

（b）高サイクル数（かさ密度：高）

図6：疲労試験後の破断面の組織写真

図3：各試験片の平均曲げ強度
注：n.s.: not a signi�cant
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くなる。寸法効果による強度低下は、①寸法の違いによる応
力分布の違い、②危険にさらされる部分の強度や材質の統計
的ばらつきが寸法によって異なることが主要な原因となって
いる（Murakami, 1993）。しかしながら、多孔質構造を有する
RHSCは寸法効果による曲げ強度の低下は確認されなかった。
その要因として、材料内部の空隙、すなわちかさ密度が関係
していると考えられる。
　図7にかさ密度と曲げ強度の関係を示す。かさ密度と曲げ
強度は正の直線関係がある。試料内部に発生する応力は多孔
質の形態が大きく影響し、空隙の形状や分布が影響因子にな
る。そのため、試験片厚さ10 mmのワイブル係数が試験片厚
さ5 mmに比べて大きな値を示したことは、かさ密度と曲げ
強度の相関関係が影響していると考えられる。

5.2  疲労強度とかさ密度の関係性
　疲労試験において、同じ応力条件の場合でも破断までの回
数に差異がみられた。破断時のばらつきは曲げ強度と同様に
かさ密度の影響が示唆される。かさ密度が小さい場合は相対
的に空隙の占める割合も増加するため、同じ応力条件でも応
力集中が引き起こされて破断すると考えられる。実験結果よ
り、寸法の大きい10 mmの試験片が高サイクルの荷重に耐え
ている。以上の結果から、RHSCにおける寸法効果の最適な
評価方法を検討する必要がある。
　かさ密度と曲げ強度の関係が明らかになり、線形近似は試
験片厚さ5 mmが1.421、10 mmが1.514である。この関係を
利用して、疲労試験の結果を近似曲線の数値で除算し、かさ
密度の影響を取り除いて疲労強度を評価した。
　図8にかさ密度の影響を取り除いた疲労強度の結果を示す。
図8では試験片厚さ5 mmと10 mmのプロット点に大きな差異
はみられない。そのため、かさ密度の影響を取り除いた5 mmと
10 mmの寸法の条件においては寸法効果の影響は確認されない。

6.  結言
　本研究では疲労試験を実施し、繰り返し荷重に対する
RHSCの疲労挙動について評価を行った。得られた結果の要
約を以下に示す。

• 試験片厚さ5 mmと10 mmの平均曲げ強度はそれぞれ23.63 
MPa、22.10 MPaである。ワイブル係数は7.83と9.85である。

• 曲げ強度および疲労強度は、かさ密度と正の直線関係がみら
れる。かさ密度を低下させる方法としては、製造工程におけ
る樹脂含浸工程の改善および焼成温度の制御が挙げられる。

• 試験片厚さ5 mmと10 mmという条件下では疲労強度に
大きな差はなく、本研究の条件においては寸法効果の影響
はみられない。

• 本研究の実験条件では、疲労強度による強度低下は確認さ
れない。一方で、材料内部の空隙が最大欠陥となり疲労寿
命にばらつきが発生する。そのため、材料内部の空隙を制
御し、かさ密度を安定させることで信頼性・強度の向上が
期待される。
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図7：かさ密度の影響を取り除いた疲労強度
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図8：かさ密度の影響を取り除いた疲労強度
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