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(57)【要約】
【課題】より平易な方法で安定的に良品のカーボンナノ
複合樹脂材料を得ることができる製造方法を提供するこ
とを課題とする。
【解決手段】ＳＴ０１：先ず、樹脂材料（Ａ）、カーボ
ンナノ材料（Ｂ）及び高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）を所
定量準備する。ＳＴ０２：樹脂材料及びカーボンナノ材
料を混合装置に入れ、樹脂材料の表面全体が軟化する温
度に保ちつつ混合する。これで、混合物１０を得ること
ができる。ＳＴ０３：得られた混合物１０を、混練機に
より混練して、例えばペレット形状のカーボンナノ複合
樹脂材料１５を得る。すなわち、樹脂の流動化促進剤と
して知られる高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）を本発明では
分散剤としたことに特徴がある。
【効果】高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）を分散剤として使
用することにより、カーボンナノ材料の凝集を抑制する
ことができ、機械的性質の改善を図ることができる。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　樹脂成形に供される素材としてのカーボンナノ複合樹脂材料を製造する方法であって、
　アリール基及びカルボニル基を有する樹脂材料（Ａ）と、カーボンナノ材料（Ｂ）と、
遷移金属塩を主体とする高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）と、を準備する工程と、
　前記樹脂材料（Ａ）に、前記カーボンナノ材料（Ｂ）及び前記高級脂肪酸金属石けん（
Ｃ）を混合して混合物を得る混合工程と、
　得られた混合物を、混練機により混練してカーボンナノ複合樹脂材料を得る成形工程と
、からなることを特徴とするカーボンナノ複合樹脂材料の製造方法。
【請求項２】
　前記樹脂材料（Ａ）は、ポリカーボネート樹脂、ポリエステル樹脂、アクリル樹脂、芳
香族ポリエーテルケトン樹脂の１つ又は複数からなることを特徴とする請求項１記載のカ
ーボンナノ複合樹脂材料の製造方法。
【請求項３】
　前記樹脂材料（Ａ）は、粉末であることを特徴とする請求項１記載又は請求項２記載の
カーボンナノ複合樹脂材料の製造方法。
【請求項４】
　前記混合工程では、前記樹脂材料（Ａ）の表面に前記カーボンナノ材料（Ｂ）が付着す
るように加熱することを特徴とする請求項３記載のカーボンナノ複合樹脂材料の製造方法
。
【請求項５】
　前記高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）は、亜鉛を含むことを特徴とする請求項１～４のいず
れか１項記載のカーボンナノ複合樹脂材料の製造方法。
【請求項６】
　前記高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）は、１００ｐｐｍ～１０００ｐｐｍ相当量が混合され
ることを特徴とする請求項１～５のいずれか１項記載のカーボンナノ複合樹脂材料の製造
方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、樹脂成形に供される素材としてのカーボンナノ複合樹脂材料を製造する技術
に関する。
【背景技術】
【０００２】
　カーボンナノ材料の代表例であるカーボンナノファイバは、六角網目状に配列した炭素
原子のシートを筒状に巻いた形態のものであり、直径が１．０ｎｍ（ナノメートル）～１
５０ｎｍであり、ナノレベルであるため、カーボンナノファイバ（又は、カーボンナノチ
ューブ）と呼ばれる。なお、アスペクト比は１００以上である。
【０００３】
　このようなカーボンナノ材料を、樹脂材料に添加して樹脂製品の機械的性質の改善、電
気的性質の改善などが行われるようになってきた。
　ただし、カーボンナノ材料は、μｍサイズのカーボン材料に比較して格段に微細である
ため、凝集しやすく扱いにくい。そこで、従来、メカニカルアロイ法と呼ばれる機械式撹
拌により、樹脂粒子の表面にカーボンナノ材料を付着させることが提案された（例えば、
特許文献１（図１、図２）参照。）。
【０００４】
　特許文献１の技術を図面に基づいて説明する。
　図８は従来の製造フロー図であり、ＳＴ××はステップ番号を示す。
　ＳＴ１０１：先ず、樹脂材料及びカーボンナノ材料を所定量準備する。樹脂材料は、粉
末や粒状物など表面積が大きな形態の材料が望ましい。
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　ＳＴ１０２：樹脂材料及びカーボンナノ材料を混合器に入れ、樹脂材料の表面全体が軟
化する温度に保ちつつ混合する。これで、混合物を得ることができる。
【０００５】
　樹脂材料の表面全体が軟化する温度は、樹脂材料がポリプロピレンであれば、その融点
温度は１６０～１７０℃であり、加熱温度は１４０～１６０℃とする。また、樹脂材料が
ＰＥＴ（ポリエチレンテレフタレート）であれば、その融点温度は２５３～２６５℃であ
り、加熱温度は２００～２１０℃とする。
【０００６】
　図９は従来の方法で得た混合物の模式図であり、混合物１１０は、樹脂材料１１１の表
面に無数のカーボンナノ材料１１２が付着したものである。この形態であれば、カーボン
ナノ材料１１２同士が接触し、凝集することは避けられる。
【０００７】
　得られた混合物１１０を射出成形機に投入し、射出成形を行い、得られた成形品の引張
強さを測定したところ、次の結果が得られた。
　図１０は混合時間と引張強さの関係を示すグラフであり、混合（撹拌）開始から５時間
までは混合時間の増加と共に引張強さが増加した。しかし、それ以降は、逆に引張強さが
減少した。混合時間が延びたため、カーボンナノ材料が切断され、繊維長さが失われたこ
とに起因すると想定される。最適混合時間は、樹脂材料の種類、カーボンナノ材料の添加
割合などにより変化することが考えられ、最適値に合わせるには熟練を要する。すなわち
、特許文献１の技術では、高度な作業形態が必要となる。
【０００８】
　生産性を考慮すると、より平易な方法で安定的に良品の混合物（カーボンナノ複合樹脂
材料）を得ることができる製造方法が求められる。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００９】
【特許文献１】特開２００５－２９８５５３公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１０】
　本発明は、より平易な方法で安定的に良品のカーボンナノ複合樹脂材料を得ることがで
きる製造方法を提供することを課題とする。
【課題を解決するための手段】
【００１１】
　請求項１に係る発明は、樹脂成形に供される素材としてのカーボンナノ複合樹脂材料を
製造する方法であって、
　アリール基及びカルボニル基を有する樹脂材料（Ａ）と、カーボンナノ材料（Ｂ）と、
遷移金属塩を主体とする高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）と、を準備する工程と、
　前記樹脂材料（Ａ）に、前記カーボンナノ材料（Ｂ）及び前記高級脂肪酸金属石けん（
Ｃ）を混合して混合物を得る混合工程と、
　得られた混合物を、混練機により混練してカーボンナノ複合樹脂材料を得る成形工程と
、からなることを特徴とする。
【００１２】
　請求項２に係る発明では、樹脂材料（Ａ）は、ポリカーボネート樹脂、ポリエステル樹
脂、アクリル樹脂、芳香族ポリエーテルケトン樹脂の１つ又は複数からなることを特徴と
する。
【００１３】
　請求項３に係る発明では、樹脂材料（Ａ）は、粉末であることを特徴とする。
【００１４】
　請求項４に係る発明は、混合工程では、前記樹脂材料（Ａ）の表面に前記カーボンナノ



(4) JP 2010-265387 A 2010.11.25

10

20

30

40

50

材料（Ｂ）が付着するように加熱することを特徴とする。
【００１５】
　請求項５に係る発明では、高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）は、亜鉛を含むことを特徴とす
る。
【００１６】
　請求項６に係る発明では、高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）は、１００ｐｐｍ～１０００ｐ
ｐｍ相当量が混合されることを特徴とする。
【発明の効果】
【００１７】
　請求項１に係る発明では、混合工程で、樹脂材料（Ａ）とカーボンナノ材料（Ｂ）とに
、高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）を混合させた。高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）を分散剤とし
て使用することにより、カーボンナノ材料の凝集を抑制することができ、機械的性質の改
善を図ることができる。すなわち、樹脂の流動化促進剤として知られる高級脂肪酸金属石
けん（Ｃ）を本発明では分散剤としたことに用途上の特徴がある。
【００１８】
　そして、従来のメカニカルアロイ法であれば、５～１０時間の撹拌が必要であるが、本
発明によれば、３０分程度の混合で済ませることができ、生産性の向上が図れる。
　すなわち、より平易な方法で安定的に良品のカーボンナノ複合樹脂材料を得ることがで
きる。
【００１９】
　請求項２に係る発明では、樹脂材料（Ａ）は、ポリカーボネート樹脂、ポリエステル樹
脂、アクリル樹脂、芳香族ポリエーテルケトン樹脂の１つ又は複数とした。これらの樹脂
は何れもアリール基及びカルボニル基を有し、高級脂肪酸金属石けんと金属錯体を形成す
る。そして、これらの樹脂は、入手が容易で安価であるため、カーボンナノ複合樹脂材料
の低コスト化に貢献する。
【００２０】
　請求項３に係る発明では、粉末の樹脂材料（Ａ）を採用する。粉末であれば、表面にカ
ーボンナノ材料を均等に分散して配置することができる。
【００２１】
　請求項４に係る発明は、混合工程では、樹脂材料（Ａ）の表面にカーボンナノ材料（Ｂ
）が付着するように加熱する。樹脂材料の表面にカーボンナノ材料を融着させることがで
き、両者の結合性を強固にすることができる。
【００２２】
　請求項５に係る発明では、高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）は、亜鉛を含む。亜鉛であれば
入手が容易であり安価である。
【００２３】
　請求項６に係る発明では、高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）は、１００ｐｐｍ～１０００ｐ
ｐｍ相当量を混合する。１００ｐｐｍ未満では分散作用が不足し凝集が起こり、機械的性
質等が低下する。また、１０００ｐｐｍ超では分散作用は十分であるが、樹脂の特性が失
われ機械的性質等が低下する。そこで、高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）は、１００ｐｐｍ～
１０００ｐｐｍ相当量とすることが望まれる。
【図面の簡単な説明】
【００２４】
【図１】本発明に係る製造フロー図である。
【図２】本発明の製造に用いる混合装置の例を示す図である。
【図３】混合装置を射出機構に適用した例を示す図である。
【図４】ステアリン酸亜鉛の添加量と引張強さの関係を示すグラフである。
【図５】ステアリン酸亜鉛の添加量と伸びの関係を示すグラフである。
【図６】ステアリン酸亜鉛の添加量と分散率の関係を示すグラフである。
【図７】ステアリン酸亜鉛の分散作用を説明する模式図である。
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【図８】従来の製造フロー図である。
【図９】従来の方法で得た混合物の模式図である。
【図１０】従来の方法における混合時間と引張強さの関係を示すグラフである。
【発明を実施するための形態】
【００２５】
　本発明の実施の形態を添付図に基づいて以下に説明する。なお、図面は符号の向きに見
るものとする。
【実施例】
【００２６】
　本発明の実施例を図面に基づいて説明する。
　図１は本発明に係る製造フロー図であり、ＳＴ××はステップ番号を示す。
　ＳＴ０１：先ず、樹脂材料（Ａ）、カーボンナノ材料（Ｂ）及び高級脂肪酸金属石けん
（Ｃ）を所定量準備する。樹脂材料（Ａ）は、粉末や粒状物など表面積が大きな形態の材
料が望ましい。
【００２７】
　樹脂材料（Ａ）は、アリール基及びカルボニル基を有する樹脂であれば種類は問わない
。このような樹脂には、ポリカーボネート樹脂、ポリエステル樹脂、アクリル樹脂、芳香
族ポリエーテルケトン樹脂がある。このうちの一つ又は複数を混合して使用することがで
きる。
【００２８】
　カーボンナノ材料（Ｂ）は、ナノサイズのカーボン材料であれば種類は問わない。この
ような材料には、カーボンナノチューブ、カーボンナノファイバ、フラーレンがある。
【００２９】
　高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）は、炭素数が１２以上の高級脂肪酸と、遷移金属との結合
体であれば種類は問わない。高級脂肪酸には、ステアリン酸、オレフィン酸、ラウリン酸
、ミリスチン酸、パルミチル酸がある。遷移金属には、マンガン、銅、亜鉛が挙げられる
。なかでもステアリン酸亜鉛は、亜鉛が安価で入手容易であるため、使用に適している。
【００３０】
　ＳＴ０２：樹脂材料及びカーボンナノ材料を混合装置（図２、符号２０）に入れ、樹脂
材料の表面全体が軟化する温度に保ちつつ混合する。これで、混合物１０を得ることがで
きる。
【００３１】
　ＳＴ０３：得られた混合物１０を、混練機により混練して、例えばペレット形状のカー
ボンナノ複合樹脂材料１５を得る。混練機は、１本又は２本のスクリューを筒内で回転さ
せて、混合物１０を混練しながら圧縮する、一軸又は二軸スクリュー式混練機が好適であ
る。
【００３２】
　以上に述べた製造フローを実施するために好適な混合装置２０を次に説明する。
　図２に示すように、混合装置２０は、樹脂材料１１の投入口２１並びにカーボンナノ材
料１２及び高級脂肪酸金属石けん１３の投入口２２を備えた蓋２３を有するホッパ形状の
容器２４と、この容器２４に貼り付けたヒータ２５と、このヒータ２５に被せた保温材２
６と、容器２４の内部温度を計測するために容器２４に設けた温度センサ２７と、この温
度センサ２７で検出した温度が所定温度になるようにヒータ２５の出力を制御する温度制
御部２８と、容器２４内の材料を撹拌して混合する撹拌手段３０と、からなる。
【００３３】
　撹拌手段３０は、蓋２３にモータ軸３１が下向きになるように取付けた撹拌モータ３２
と、蓋２３に設けた軸受リング３３に下から挿入する回転軸３４と、この回転軸３４の途
中に設けたボス３５と、ボス３５から放射方向へ突出した撹拌羽根３６と、容器２４の底
部を撹拌する下部撹拌羽根３８と、回転軸３４の下端を回転自在に支持するために容器２
４から延ばした軸支持ブラケット３７とからなる。５０は断熱構造体であり、必須要素で



(6) JP 2010-265387 A 2010.11.25

10

20

30

40

50

はないが、回転軸３４に介在させることが望ましい。
【００３４】
　以上の構成からなる混合装置２０の作用を次に述べる。
　先ず、ヒータ２５に通電し、温度制御部２８で制御することで、容器２４の内部温度を
樹脂材料の表面全体が軟化する温度に保つ。
　この状態で、撹拌モータ３２を始動し、回転軸３４、撹拌羽根３６及び下部撹拌羽根３
８を所定の速度で連続的に回す。弁４１、４２、４３は閉じておく。
【００３５】
　弁４１を開いて投入口２１から所定量の樹脂材料１１を投入し、弁４２を開いて投入口
２２から所定量のカーボンナノ材料１２及び高級脂肪酸金属石けん１３を投入し、弁４１
、４２を閉じる。
　撹拌羽根３６及び下部撹拌羽根３８で撹拌しつつ、ヒータ２５で加熱することで、樹脂
材料１１の表面が軟化し、粘着性が増す。すると、カーボンナノ材料１２が樹脂材料１１
の表面に付着する。必要に応じて、弁４３を開けば、混合物１０を落下させることができ
る。
【００３６】
　得られた混合物１０は、混練機により混練してカーボンナノ複合樹脂材料（図１、符号
１５）を得ることを原則とする。カーボンナノ複合樹脂材料がペレットであれば、運搬、
保管が容易である。ペレット状のカーボンナノ複合樹脂材料は、必要なときに射出成形機
、圧縮成形機、押出し成形機などの樹脂成形機に供給することができる。
【００３７】
　しかし、得られた混合物１０を、滞留させることなく、直ちに樹脂成形機へ供給するこ
とは差し支えない。この形態を次図で説明する。
　図３は混合装置を射出機構に適用した例を示す図であり、樹脂の射出機構には各種ある
が、その一つが予備可塑化（一般にプリプラと呼ぶ）方式の射出機構である。
　プリプラ式射出機構７０は、プリプラ筒体７１にプリプラスクリュー７２を内蔵したプ
リプラ部７３と、射出筒７４にプランジャ７５を内蔵し、このプランジャ７５を射出ラム
７６で前後進させるようにした射出部７７とからなり、予めプリプラ部７３で可塑化処理
した材料を、射出部７７で射出することができる射出機である。
【００３８】
　プリプラ筒体７１の基部に本発明の混合装置２０を装着することで、樹脂材料１１にカ
ーボンナノ材料１２を付着させた混合物を、直接的に射出機構７０へ供給することができ
る。なお、射出機構７０は、プリプラ式射出機構の他、スクリュー式射出機構であっても
よく、樹脂の射出成形に使用される射出機構であれば、種類は問わない。
【００３９】
　（実験例）
　本発明に係る実験例を以下に述べる。なお、本発明は実験例に限定されるものではない
。
○準備する材料：
　・樹脂材料（Ａ）：ＰＣ（ポリカーボネート樹脂）の粉末
　・カーボンナノ材料（Ｂ）：樹脂材料（Ａ）の３質量％
　・高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）：ステアリン酸亜鉛、全体の１００ｐｐｍ、１０００ｐ
ｐｍ又は３０００ｐｐｍ相当量
【００４０】
○混合：
　上記樹脂材料（Ａ）、カーボンナノ材料（Ｂ）及び高級脂肪酸金属石けん（Ｃ）を、混
合装置に投入し、１５０℃、３０分間の条件で撹拌混合を実施する。
【００４１】
○乾燥：
　試験片の作製の一環として、混合物を３時間にわたって乾燥させた。
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○射出成形：
　試験片の取得と混練工程とを兼ねて、射出成形機により、混練を実施し、試験片を得た
。
【００４２】
○機械的性質の評価：
　試験片に破壊検査を施し、引張強さと伸びとを計測した。結果を図面に基づいて説明す
る。
　図４に示すように、引張強さは、０～１００ｐｐｍの間で、ステアリン酸亜鉛の添加率
の増加に比例して増加し、１００～１０００ｐｐｍの間にピークがあり、１０００～３０
００ｐｐｍの間ではステアリン酸亜鉛の添加率の増加に対して減少した。
　すなわち、１００～１０００ｐｐｍで高い引張強さが得られる。
【００４３】
　伸び（延ばし始めから破断までの間の伸び）は、図５に示すように、０～１００ｐｐｍ
の間で、ステアリン酸亜鉛の添加率の増加に比例して増加し、１００～～３０００ｐｐｍ
の間ではステアリン酸亜鉛の添加率の増加に対して減少した。１００～１０００ｐｐｍで
大きな伸びが得られた。
【００４４】
○分散性：
　試験片を破断し、破断面を金属顕微鏡で観察し、分散性を調べた。結果を次図で説明す
る。
　ステアリン酸亜鉛は分散剤として機能するが、図６に示すように１０００ｐｐｍ付近に
分散率のピークがあり、それ以上ではむしろ分散率が低下した。すなわち、１００～１０
００ｐｐｍで高い分散率が得られた。
【００４５】
　ステアリン酸亜鉛の分散作用は次のように説明することができる。
　図７（ａ）に示すように、樹脂材料であるポリカーボネート８１、８１に、カーボンナ
ノ材料８２、８２が混合され、これらにステアリング酸亜鉛８３が介在している模式図を
想定する。
【００４６】
　ステアリング酸亜鉛８３のＺｎ（亜鉛）は基本的に直線型（手が２本）の錯体を形成す
るが弱い結合ながらも平面正方形（手が４本）の金属錯体を形成する。そのため、ポリカ
ーボネート８１のカルボキシル基の酸素の電子が亜鉛と錯体を形成し平面正方形となる。
このとき、カーボンナノ材料８２のベンゼン環とポリカーボネート８１のベンゼン環が、
π－πスタッキングを起こしポリカーボネート８１の周りにカーボンナノ材料８２が矢印
（１）のように引かれる。
　また、カーボンナノ材料８２同士もπ－πスタッキングにより、矢印（２）のように互
いに引き合う。矢印（２）はカーボンナノ材料８２の凝集化を招く。
【００４７】
　一方、（ｂ）に示すように、Ｚｎ（亜鉛）の周りに存在するＣ－Ｃ単結合とカーボンナ
ノ材料８２のベンゼン環との間で、矢印（３）のように反発力が働く。
　この反発力は、矢印（１）、（２）で示した引き力よりも十分に大きい。そのため、ス
テアリング酸亜鉛８３は、カーボンナノ材料８２の凝集を有効に抑制する分散剤の役割を
果たす。
【００４８】
　ステアリン酸亜鉛に代表される高級脂肪酸金属石けんは、炭素数が１２以上の高級脂肪
酸と、遷移金属との結合体であれば種類は問わない。高級脂肪酸には、ステアリン酸、オ
レフィン酸、ラウリン酸、ミリスチン酸、パルミチル酸がある。遷移金属には、マンガン
、銅、亜鉛が挙げられる。なかでもステアリン酸亜鉛は、亜鉛が安価で入手容易であるた
め、特に使用に適している。
【産業上の利用可能性】
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【００４９】
　本発明は、樹脂成形に供される素材としてのカーボンナノ複合樹脂材料を製造する方法
に好適である。
【符号の説明】
【００５０】
　１０…混合物、１１…樹脂材料、１２、８２…カーボンナノ材料、１３…高級脂肪酸金
属石けん、１５…カーボンナノ複合樹脂材料、２０…混合装置、８１…ポリカーボネート
、８３…ステアリン酸亜鉛。

【図１】 【図２】
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【図５】

【図６】 【図７】
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【図９】

【図１０】



(11) JP 2010-265387 A 2010.11.25

フロントページの続き

(72)発明者  帯刀　康彦
            長野県埴科郡坂城町大字南条２１１０番地　日精樹脂工業株式会社内
Ｆターム(参考) 4J002 BG001 CF001 CG001 CH091 DA016 EG047 FD016 FD207


	biblio-graphic-data
	abstract
	claims
	description
	drawings
	overflow

