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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　繊維基材、摩擦調整材、結合材及び無機材料よりなる摩擦材の製造方法において、該結
合材としてケイ素含有ポリマー及びナノ粒子材料を含有する原材料を酸化雰囲気で熱処理
することにより不融化して、ケイ素含有ポリマーを酸素と架橋させた後、焼成処理してＳ
ｉ－Ｃネットワークが形成されたことを特徴とする摩擦材の製造方法。
【請求項２】
　前記熱処理が、１６０～３５０℃の温度で、１～１０時間の間行ったものである請求項
１に記載の摩擦材の製造方法。
【請求項３】
　前記ケイ素含有ポリマーがポリカルボシラン、ポリオルガノボロシラザン、ポリボロシ
ロキサン、ポリカルボシラザン、パーヒドロポリシラザンの群から選択された１つ又は２
つ以上の化合物である請求項１又は請求項２に記載の摩擦材の製造方法。
【請求項４】
　前記ケイ素含有ポリマーが摩擦材組成全体の５～１０質量％配合されていることを特徴
とする請求項１～３のいずれか１つに記載の摩擦材の製造方法。
【請求項５】
　前記ケイ素含有ポリマー１００質量部に対して、前記ナノ粒子材料を１５～５０質量部
含有することを特徴とする請求項１～４のいずれか１つに記載の摩擦材の製造方法。
【請求項６】
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　前記ナノ粒子材料がシリカである請求項１～５のいずれか１つに記載の摩擦材の製造方
法。
【請求項７】
　前記シリカがオルガノシリカゾルである請求項６に記載の摩擦材の製造方法。
【請求項８】
　前記不融化処理における熱処理の昇温速度を、１時間あたり１４～１４０℃で行うこと
を特徴とする請求項１～７のいずれか１つに記載の摩擦材の製造方法。
【請求項９】
　前記不融化処理における熱処理を、ミリ波加熱を用いて行うことを特徴とする請求項１
～８のいずれか１つに記載の摩擦材の製造方法。
【請求項１０】
　前記熱処理の後、さらに８００～１０００℃の温度で１～２時間焼成することを特徴と
する請求項１～９のいずれか１つに記載の摩擦材の製造方法。
【請求項１１】
　前記熱処理の前に、上記原材料に圧力２５～３００ＭＰａの予備成形を施すことを特徴
とする請求項１～１０のいずれか１つに記載の摩擦材の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、自動車、鉄道、航空機、産業機械等に使われているブレーキ用摩擦材に関す
るものであり、特に小型・軽量化可能な、高温・高負荷に耐え得る耐熱性に優れた摩擦材
及びその製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　主に自動車などに使われている摩擦材は、フェノール樹脂を代表とする熱硬化性樹脂を
結合材（バインダー）として成形されているが、結合材が有機材料であることから高速で
の摩擦係数の低下、制動熱による有機材料の熱変形や劣化による摩擦材の貼りつきが問題
となっている。近年、摩擦材に求められる性能は省エネルギー化を目的に小型・軽量化が
進み、摩擦材にかかる負荷は益々厳しくなっている。これらの問題解決のため、銅系焼結
合金による摩擦材、Ｃ／Ｃコンポジット、ＣＭＣ（セラミックスマトリックスコンポジッ
ト）、有機材料を焼成・炭化させた摩擦材などが特許文献１～３に提案されている。
　しかしながら、これらの摩擦材は、その製法の困難性、製造する上での高エネルギー、
コストが従来品より割高になるなど、課題が残っている。
【０００３】
　また、特許文献１及び特許文献２には、ピッチを含む有機材料を焼結・炭化して結合材
とした摩擦材が提案されている。一般に、有機材料を焼成炭素化して結合材となるように
して摩擦材を製造する場合、有機材料、無機充填材、固体潤滑材、金属材料等の原材料を
混合し、この混合物を真空、還元ガス、不活性ガスの何れかの雰囲気中で必要な荷重をか
けながら５５０～１０００℃程度に昇温して保持する。これにより、有機材料が焼成炭素
化して結合材として機能し、摩擦材が製造される。しかし、焼成摩擦材のバインダーとし
てピッチを配合すると有害成分であるベンゾピレンを微量に含有しており、昨今の環境規
制から使用が制限される可能性がある。今後、使用禁止になった場合、焼成摩擦材のバイ
ンダーとして代替原材料が必要になってくる。
【０００４】
　一方、一般的なディスクブレーキ用摩擦材はフェノール樹脂を代表とする熱硬化性樹脂
を結合材として成形されるが、熱成形過程において有機結合材の熱硬化反応によりガスが
発生する。この発生したガスが熱成形された摩擦材内部に閉じ込められ、そのガス圧が大
きすぎる場合には、プレス圧の除圧時に一気に解放され、ヒビやフクレを生じる原因とな
る。
【０００５】
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　特許文献４には、熱硬化性樹脂とともに有機金属化合物を含有させることで、高温作動
時において揮発分が少なく、耐フェード性、耐摩耗性に優れた摩擦材を提供する技術が記
載されているが、このような無機バインダーを用いた摩擦材であっても同様な現象を起こ
す。
【０００６】
　フェノール樹脂などをバインダーとした摩擦材のヒビ、フクレの解決策としては、特許
文献５に熱成形型のパンチ材質を、熱伝導性を上げたものに変更し、温度勾配を設けて発
生ガスの排出を促す方法がある。また、特許文献６には成形時に加圧と除圧を繰り返し、
除圧時に圧力の解放を制御することによって、急激なガス膨張を抑止する解決策も記載さ
れている。
　特許文献７では、押え型、中型及び加圧型からなる摩擦材の熱成形用金型を用いて摩擦
材原料の予備成形体を熱成形する際、押え型と加圧型に温度差を設け、熱成形時に予備成
形体が最後に硬化する部分を押え型か加圧型のいずれか一方に寄せるとともに、この最終
硬化部に対応する押え型または加圧型に前記最終硬化部に突入し、かつ前記の型に外部に
通じるガス抜き路を持つ突起を設けることによって前記最終硬化部からガス抜きできるよ
うにした摩擦材の熱成形過程のガス抜き方法が記載されている。
　しかし、これらの方法を用いても未だ十分とはいえず、熱成形完了後に製品が徐々に膨
張し、ヒビやフクレを起こすケースが確認され、これらの対策を施した場合でも解決にな
らなかった。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００７】
【特許文献１】特開２００６－３０６９７０号公報
【特許文献２】特開平１１－１３２２７０号公報
【特許文献３】特開平３－５１５３１号公報
【特許文献４】特開平７－２９２３４９号公報
【特許文献５】特開２００３－２３２３９２号公報
【特許文献６】特開２００３－１４５５６５号公報
【特許文献７】特開２００３－１２７１５５号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　上記したように、高温・高負荷に耐えるディスクブレーキパッドを製造する場合、結合
材等を焼成・炭化させて摩擦材とすることがあるが、その製法の困難性、製造する上での
高エネルギー消費、コストが従来品より割高になるなど実用性に問題がある。その中で有
機系摩擦材（ＮＡＯ材、Ｎｏｎ－Ａｓｂｅｓｔｏｓ－Ｏｒｇａｎｉｃ）と同様な製造プロ
セスに焼成工程を付け加えるだけで製造することが出来る高耐熱性パッドを提供できれば
、上記の高エネルギー生産の間題を解決することができる。
　従って、本発明の課題の一つは、高温・高負荷に適合し、有機系摩擦材と同様な工程に
焼成工程を付け加えるだけで製造できる高耐熱性摩擦材を提供することである。
【０００９】
　本発明のもう一つの課題は、結合材にピッチを含む有機系樹脂を使用すると製造工程内
で有害成分のベンゾピレンが排出される恐れがあるので、代替材料としてケイ素含有ポリ
マーを焼成摩擦材の結合材として応用することを目的とする。
　また、無機バインダーを用いた摩擦材において、従来の成形法では熱成形完了後に製品
が徐々に膨張し、ヒビやフクレを起こすケースが確認され、各種対策を施した場合でも解
決にならなかった。従って、本発明の別の目的は、熱成形完了後の製品のヒビやフクレな
どといった成形不良を解消することのできる品質の優れた摩擦材を得る成形方法を開発す
ることである。
【課題を解決するための手段】
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【００１０】
　本発明者は、既存の製造工程で高耐熱性摩擦材あるいは焼成摩擦材を製造するため、成
形条件及び摩擦材の各種バインダー等を各種検討した結果、下記（１）～（１２）により
本発明の課題を解決した。
（１）繊維基材、摩擦調整材、結合材及び無機材料よりなる摩擦材において、該結合材と
してケイ素含有ポリマー及びナノ粒子材料を含有する原材料を酸化雰囲気で熱処理するこ
とにより不融化して、ケイ素含有ポリマーを酸素と架橋させた後、焼成処理してＳｉ－Ｃ
ネットワークが形成されたことを特徴とする摩擦材。
（２）前記熱処理が、１６０～３５０℃の温度で、１～１０時間の間行ったものである上
記（１）に記載の摩擦材。
【００１１】
（３）前記ケイ素含有ポリマーがポリカルボシラン、ポリオルガノボロシラザン、ポリボ
ロシロキサン、ポリカルボシラザン、パーヒドロポリシラザンの群から選択された１つ又
は２つ以上の化合物である上記（１）又は（２）に記載の摩擦材。
（４）前記ケイ素含有ポリマーが摩擦材組成全体の５～１０質量％配合されていることを
特徴とする上記（１）～（３）のいずれか１つに記載の摩擦材。
（５）前記ケイ素含有ポリマー１００質量部に対して、前記ナノ粒子材料を１５～５０質
量部含有することを特徴とする上記（１）～（４）のいずれか１つに記載の摩擦材。
（６）前記ナノ粒子材料がシリカである上記（１）～（５）のいずれか１つに記載の摩擦
材。
（７）前記シリカがオルガノシリカゾルである上記（６）に記載の摩擦材。
【００１２】
（８）少なくとも予備成形、熱成形及び熱処理の工程を含む、繊維基材、摩擦調整材、結
合材及び無機材料よりなる摩擦材の製造方法において、該結合材としてケイ素含有ポリマ
ー及びナノ粒子材料を含有する原材料を熱成形の後、１６０～３５０℃の温度で、１～１
０時間の間、酸化雰囲気で熱処理することにより不融化して、ケイ素含有ポリマーを酸素
と架橋させた後、焼成処理したことを特徴とする摩擦材の製造方法。
（９）前記不融化処理における熱処理の昇温速度を、１時間あたり１４～１４０℃で行う
ことを特徴とする上記（８）に記載の摩擦材の製造方法。
（１０）前記不融化処理における熱処理を、ミリ波加熱を用いて行うことを特徴とする上
記（８）又は（９）に記載の摩擦材の製造方法。
【００１３】
（１１）前記熱処理の後、さらに８００～１０００℃の温度で１～２時間焼成することを
特徴とする上記（８）～（１０）のいずれか１つに記載の摩擦材の製造方法。
（１２）前記予備成形が圧力２５～３００ＭＰａの予備成形を施したことを特徴とする上
記（８）～（１１）のいずれか１つに記載の摩擦材の製造方法。
【発明の効果】
【００１４】
　結合材をストレートフェノール樹脂のような有機材料からケイ素含有ポリマーにしたこ
とにより、酸素との架橋による母材強化機構を形成することから、従来の摩擦材よりも耐
熱性を上げることが出来る。また、ケイ素含有ポリマーを酸化雰囲気で加熱すれば、加熱
処理中に流れ出さないので、摩擦材用のバインダーとして使用可能であることが分かった
。更に詳細に検討したところ、ケイ素含有ポリマーは予備硬化温度が３００℃未満である
と樹脂が柔らかすぎて圧力をかける前に染み出してしまうという課題があったため（例え
ば、特開２００２－２５５６５０号公報段落番号〔００１２〕参照）、本発明では、更に
不融化時にケイ素含有ポリマーの染み出しをより有効に抑制するために、ケイ素含有ポリ
マーと共にナノ粒子材料（以下単に「ナノ粒子」と称することもある）を含有させること
により、ケイ素含有ポリマーの加熱中の流出を抑えることができることを見出した。また
、ケイ素含有ポリマーは温度変化に敏感であり、不融化処理中に唐突に粘度低下が生じる
ことがあるが、ナノ粒子を含有させることで、溶融粘度を大きくし、粘度変化を制御する
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ことができるため、不融化工程を短時間で終了させることができ、低コスト、短時間で摩
擦材を製造することができる。また、ナノ粒子は微細に分散できるので、ナノ粒子の添加
量が少量で済み、摩擦性能への影響も少なく、セラミックスネットワークの形成を有効に
補助し、強化させることができる。
【００１５】
　更に、その製造では従来の既存設備のみで対応できることから製造コストも同等となり
、設備投資の必要もない。
　また、ピッチを焼成摩擦材のバインダーとして使用すると、有害物質であるベンゾピレ
ンが製造工程内で微量排出される恐れがあるが、ケイ素含有ポリマーに替えると環境汚染
のない耐熱性に優れた焼成摩擦材として使用することが可能となる。
【００１６】
　更に、摩擦材の結合材にケイ素含有ポリマーを使用した場合には完全にヒビ・フクレの
発生を抑えることはできないが、ケイ素含有ポリマーを使用して高圧力で予備成形を行う
と熱成形時の厚み変化が少ない。よって、ガスの排出口を塞ぐことなく、ヒビ・フクレの
発生防止になり、品質の優れた摩擦材を製造できる。また、ニアネットシェイプ（ｎｅａ
ｒ　ｎｅｔ　ｓｈａｐｅ）での成形が可能であり、通常の予備成形品に比べてボロツキが
ないため、ハンドリングが良好となる。なお、通常の有機系摩擦材の予備成形圧力は２５
～３５ＭＰａであり、本発明では、これを超える圧力で予備成形することを高圧力での予
備成形と称し、具体的には２５～３００ＭＰａであることが好ましい。
【図面の簡単な説明】
【００１７】
【図１】ポリカルボシランのみ（バインダーＤ）と、ポリカルボシラン及びナノシリカ粒
子を混合した無機バインダー（バインダーＢ）の空気中におけるＤＴＡ（示差熱分析）の
結果を示す図である。
【図２】（ａ）は結合材としてポリカルボシランのみを含有する摩擦材（参考例１）、（
ｂ）はポリカルボシランとナノシリカ粒子を含有する摩擦材（実施例３）の、（ｃ）はポ
リカルボシランと鎖状ナノシリカ粒子を含有する摩擦材（実施例７）の、それぞれケイ素
元素のマッピングを示す電子顕微鏡写真である。
【発明を実施するための形態】
【００１８】
　以下、本発明の実施形態について詳しく説明する。
　本発明に用いられるケイ素含有ポリマーは、例えば、ＳｉＣからなるセラミックス製品
を製造する際、直接賦形化して焼成する方法、プリフォームに含浸した後、熱分解により
セラミックス化する方法等に用いられる、セラミックス前駆体として知られているケイ素
含有ポリマーを用いることができる。
【００１９】
　多孔質炭素繊維にケイ素含有ポリマーを浸透させ、熱分解により多孔質Ｃ－Ｃ初期体を
製造し、この多孔質Ｃ－Ｃ初期体に液状ケイ素（ケイ素含有ポリマー）を浸透せしめ、そ
の際加熱によりＳｉＣにセラミックス化して摩擦材を製造する例（特許文献２参照）や、
ケイ素含有ポリマーを結合材として熱硬化性樹脂とともに用い、熱硬化性樹脂とケイ素含
有ポリマーとを架橋させて用いる例（特許文献４参照）は知られているが、前記ポリマー
を結合材（バインダー）として使用して熱成形し、酸化雰囲気で熱処理することにより不
融化して、酸素と架橋させた後、焼成処理してＳｉ－Ｃネットワークを形成させた摩擦材
は報告されていない。
　本発明の特徴は、フェノール樹脂を結合材とする有機系摩擦材の場合と同様な製法に焼
成工程を付け加えるだけで、ケイ素含有ポリマーをバインダーとした摩擦材を製造するこ
とである。
【００２０】
　具体的なケイ素含有ポリマーとしては、ポリカルボシラン、ポリオルガノボロシラザン
、ポリボロシロキサン、ポリカルボシラザン、パーヒドロポリシラザン等の群から成る熱
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分解可能なポリマーを挙げることができる。
　本発明においては、結合材をすべてケイ素含有ポリマーとする必要はなく、ケイ素含有
ポリマーとともに他の樹脂を併用することができる。これについては後記する。
【００２１】
　価格及び入手のしやすさを考えると、本発明で使用するバインダー（結合材）としては
、上記ケイ素含有ポリマーの中でポリカルボシランが好ましい。本発明で使用されるポリ
カルボシランの種類は特に限定されないが、例えば、下記一般式Ｉ、一般式ＩＩ又は一般
式ＩＩＩで表される繰返し単位を少なくとも３０質量％以上含む有機ケイ素重合体である
。
【００２２】
【化１】

【００２３】
（式中、Ｒ１は水素原子、アルキル基又は水酸基を示し、Ｒ２はアルキル基、フェニル基
又はハロゲン原子を示し、ｎは整数を表す。）
　ポリカルボシランは単独重合体であってもよく、共重合体、ブロック体あるいはグラフ
ト体又はブレンド体であってもよい。本発明における前記ポリカルボシランの数平均分子
量は、通常、５００～１０，０００である。
【００２４】
　本発明のナノ粒子としては、様々なタイプのナノ粒子材料を用いることができ、例えば
、ケイソウ土、セライト（登録商標）、セラトム（Ｃｅｌａｔｏｍ）（登録商標）、及び
／または二酸化ケイ素等のシリカ粒子、フェノール樹脂、シリコーン樹脂、エポキシ樹脂
及びこれらの混合物等の樹脂粉末のナノ粒子、更に、部分的及び／または完全に炭化した
ナノ粒子サイズの炭素粉末及び／または粒子等が挙げられる。更に、これらのナノ粒子材
料の混合物であってもよい。また、ナノ粒子の粒子形態は特に限定されず、略球状、直方
体状、板状、繊維のような直線形状、枝分かれした分岐形状を用いることができる。ナノ
粒子をケイ素含有ポリマーと共に用いることにより、ナノ粒子がケイ素含有ポリマー中に
ナノレベルに微細分散し、体積効果で溶融粘度が高くなり、不融化処理工程でケイ素含有
ポリマーが摩擦材から流出することを防ぐため、高温、短時間で不融化処理を行っても、
摩擦材中のセラミックス含有率が高い緻密なネットワークを形成することができる。
【００２５】
　これらのナノ粒子は、一次粒度として直径約１０～約１５０ｎｍ、好ましくは約１０～
約５０ｎｍの範囲にわたるナノ粒子である。また、一次ナノ粒子サイズとして平均ナノ粒
子直径が約１５ｎｍ～約３０ｎｍであるナノ粒子が好ましい。
【００２６】
　中でも、ナノ粒子材料がシリカであるナノシリカ粒子を用いることにより、セラミック
スネットワークの形成を補助し、強化させることができ、好ましい。これは、ケイ素含有
ポリマー内のケイ素成分とナノシリカ粒子との反応、焼結により、母材強度が向上するた
めと推定される。シリカとしては、マトリックス中の分散性の点からコロイダルシリカが
好ましく、有機溶媒分散性のコロイダルシリカ（オルガノシリカゾル）がより好ましい。
シリカとしては、特に限定されるものではないが、具体的には、有機溶剤に分散させた球
状のオルガノシリカゾルとして、日産化学工業（株）製のメタノールシリカゾル、ＭＡ－
ＳＴ－Ｍ、ＩＰＡ－ＳＴ、ＩＰＡ－ＳＴ－Ｌ、ＩＰＡ－ＳＴ－ＺＬ、ＥＧ－ＳＴ、ＥＧ－
ＳＴ－ＺＬ、ＤＭＡＣ－ＳＴ、ＤＭＡＣ－ＳＴ－ＺＬ、ＮＰＣ－ＳＴ－３０、ＰＧＭ－Ｓ
Ｔ、ＭＥＫ－ＳＴ、ＭＥＫ－ＳＴ－ＺＬ、ＭＩＢＫ－ＳＴ、ＭＩＢＫ－ＳＴ、ＰＭＡ－Ｓ
Ｔ、ＥＡＣ－ＳＴ、ＮＢＡＣ－ＳＴ、ＸＢＡ－ＳＴ、ＴＯＬ－ＳＴ等、シーアイ化成（株
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）のナノテックスラリー等がある。鎖状のオルガノシリカゾルとして、日産化学工業(株)
製のＩＰＡ－ＳＴ－ＵＰ、ＭＥＫ－ＳＴ－ＵＰ等がある。
【００２７】
　中でも、鎖状のオルガノシリカゾルを用いることにより、高密度の摩擦材を製造するこ
とができ、優れた性能の摩擦材を得ることができ、好ましい。ここで、鎖状のオルガノシ
リカゾルとは、一次粒子である球状コロイダルシリカ粒子がある特定の個数、直列にある
いは一部分岐してつながった形状のコロイダルシリカを意味する。ケイ素含有ポリマー中
において鎖状粒子が成形時に配向性を持ち、高密度の摩擦材が製造されるものと推定され
る。また、ケイ素含有ポリマー中に鎖状粒子を分散させることで溶融粘度をより大きくす
ることができ、バインダー流出を更に抑制することができる。更に、鎖状粒子が微細に分
散できるので、添加量が少なくて済み、摩擦性能への影響が少なく、好ましい。
【００２８】
　本発明では、例えば、ケイ素含有ポリマーをキシレン、トルエン、ヘキサン、ブタノン
等の有機溶媒中に投入し、攪拌して得た樹脂溶液に、ナノ粒子溶液を樹脂溶液中に投入し
、更に攪拌してナノ粒子を分散させた後、上記溶液を脱溶媒し、塊状樹脂を回収して粉砕
することにより、摩擦材用の原材料粉末とすることができる。
【００２９】
　また、ケイ素含有ポリマーに対するナノ粒子の添加量は、ナノ粒子が有効に機能する範
囲であれば特に限定的ではないが、ナノ粒子の添加量が多すぎると、バインダーの流れ性
がなくなり、被着材との濡れ性／密着性が低下し、また、ナノ粒子がバインダー／被着材
の界面に介在し、バインダーと被着材の接触面積が小さくなることで、接着を阻害するな
どの理由により、バインダーとしての機能を失ってしまい、好ましくない。通常、ケイ素
含有ポリマー１００質量部に対して、ナノ粒子を１５～５０質量部の範囲で含有させるこ
とが好ましい。
【００３０】
　本発明の摩擦材の製造工程は、通常、摩擦材原料の配合、攪拌、予備成形、熱成形、加
熱、焼成及び研摩の各工程からなり、従来の摩擦材の製造工程と同一である。
　その実施の形態においては、車両等に搭載されるディスクブレーキ装置のブレーキパッ
ドやドラムブレーキ装置のブレーキライニングなどのブレーキ用の摩擦材を製造するのに
適用され、粉粒状の各種の構成成分（原料）を所定の比率で混合させた摩擦材母材を形成
する配合・攪拌工程と、その摩擦材母材を予備成形用金型に投入して加圧成形して所定形
状の予備成形体を得る予備成形工程と、予備成形体とともに熱成形用金型に投入して所定
の成形圧力、温度による熱成形処理を施して所定の摩擦材形状に成形した熱成形体を得る
熱成形工程と、熱成形体に対して後熱処理や研摩処理等を適宜実施することで所望形状の
摩擦材として完成させる後処理工程とを順に行うようにして実施される。
【００３１】
　本発明では、この後熱処理として、酸化雰囲気での加熱処理及び焼成処理が施される。
酸化雰囲気での加熱処理によりケイ素含有ポリマーが不融化して酸素と架橋され、その後
焼成処理により、バインダー内でネットワーク状のケイ素－炭素（Ｓｉ－Ｃネットワーク
）構造が構築される。
【００３２】
　なお、通常の熱成形工程では、熱成形装置を使用し、予備成形体を成形する加圧成形処
理と、この成形圧力を開放する除圧（ガス抜き）処理を交互に適宜回数繰り返して実施す
ると共に、この除圧処理では、熱成形用金型内に発生するガスを熱成形用金型を開くこと
によって排出する。
【００３３】
　また、摩擦材組成物の予備成形、加熱加圧成形、酸化雰囲気での熱処理、焼成の条件に
ついて特に制限はないが、熱成形時の温度は１５０～１８０℃、加圧は３０～５０ＭＰａ
、加圧時間を３００～５００ｓｅｃの条件で成形することが望ましい。
　酸化雰囲気での熱処理は１６０～３５０℃（好ましくは１６０～３００℃）、０．１～
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０．３ＭＰａの加圧下、処理時間１～１０時間の条件が望ましい。これらの条件範囲内で
あれば、ケイ素含有ポリマーの流出が抑えられ、寸法安定性も良好である。
【００３４】
　更に、上記酸化雰囲気での熱処理は、昇温速度を低速に制御することにより、あるいは
ミリ波加熱を用いて行うことにより、ケイ素含有ポリマーの流出を更に抑えることができ
、品質の安定した製品を製造することができ、好ましい。また、結合材中に含まれる無機
成分の残留が多くなり、より緻密なセラミックスネットワークの形成が可能になる。
【００３５】
　昇温速度を低速に制御して酸化雰囲気での熱処理を行う方法としては、例えば、０．１
～０．３ＭＰａの加圧下、１時間あたり１４～１４０℃の昇温速度で、３００℃になるま
で１～１０時間加熱することにより、ケイ素含有ポリマーの流出を良好に抑えることがで
きる。また、上記のとおり、酸化雰囲気での熱処理は１６０℃～３００℃であることが望
ましいが、１６０℃までの昇温速度は特に限定されず、任意である。
【００３６】
　また、ミリ波加熱を用いて酸化雰囲気での熱処理を行うことも好ましい。この場合のミ
リ波とは、周波数が２０ＧＨｚ～３００ＧＨｚ（すなわち、波長１５ｍｍ～１ｍｍ）の電
磁波をいい、ミリ波加熱とは、該ミリ波帯電磁波を用いた誘電加熱をいう。ジャイロトロ
ン発振管を用いたミリ波加熱装置を用いることで、ミリ波加熱を行うことができる。
　例えば、２５０～３５０℃、０．１～０．３ＭＰａの加圧下にて１～５時間の処理時間
が好ましい。ミリ波加熱を行うことで、上記のとおりケイ素含有ポリマーの流出が抑えら
れ、緻密なセラミックスネットワークが形成されるとともに、加熱処理時間を短縮させる
ことができる。
【００３７】
　焼成は、８００～１０００℃の温度、０．５ＭＰａ加圧下、処理時間１～２時間の条件
で真空中、還元ガス、不活性ガスのいずれかの雰囲気中で行うのが望ましい。
　焼成温度が８００℃以上において、十分なＳｉ－Ｃの強化ネットワークが達成されると
ともに、１０００℃以下において、他に配合されている原材料の消失、溶け出しもなく、
安定した摩擦性能が得られるため、好ましい。また、摩擦構造体として十分な機械的強度
も得られる。
　焼成時間（キープ時間）はＳｉ成分のネットワークを形成するための反応を完了させる
ため、かつ物性安定性を考慮し、１時間以上のキープ時間が好ましい。２時間を超える焼
成時間は過剰な高エネルギー製造となり、コスト面から好ましくない。焼成工程において
は試料の膨張が懸念されるため、０．５ＭＰａ程度の荷重をかけ、寸法安定性を向上させ
ることが好ましい。
【００３８】
　所望の摩擦材特性を確保するため各種配合材料が使用されるが、繊維基材としては、衝
撃強度や温度などの関係で、銅繊維、スチール繊維等の金属繊維が適している。
　耐熱性を考えると無機材料が挙げられる。例えばジルコニア、アルミナ、チタニア、マ
グネシア、フッ化カルシウム、ボロンナイトライド、ＳｉＣ等の熱処理温度に耐えられる
セラミックスを挙げることができる。
【００３９】
　また、本発明の摩擦材には、通常用いられる種々の摩擦調整材を含有させることができ
る。かかる摩擦調整材としては、黒鉛、鉄、アルミニウム、銅、真鍮、青銅等の材料が用
いられる。これらの材料は実際に使用する場合は、粉体の他に、粒状，繊維状等様々な形
状やサイズを考慮して複数種類の材料を組み合わせて使用することが考えられる。
【００４０】
　本発明では結合材としてケイ素含有ポリマーを使用するが、摩擦材の性能を損ねない限
り、他の有機樹脂を併用してもよい。その結合材としては、フェノール樹脂（ストレート
フェノール樹脂）、フラン樹脂、キシレン樹脂、尿素樹脂、メラミン樹脂、アニリン樹脂
、不飽和ポリエステル樹脂、ポリイミド樹脂、エポキシ樹脂などこれまで知られている熱
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硬化性樹脂の中から選択することができるが、入手の容易さ、取り扱いやすさの点でフェ
ノール樹脂が好ましい。これらの樹脂の混合割合は結合材の５０質量％位までである。
【００４１】
　摩擦材の組成としては、種々の配合組成を選択することができる。すなわち、これらは
、製品に要求される摩擦特性、例えば、摩擦係数、耐摩耗性、振動特性、鳴き特性等に応
じて、単独でまたは２種以上を組み合わせて混合すればよい。
　一般的な配合組成としては、摩擦材の配合材全体を１００質量％としたとき、繊維基材
１０～５０質量％、無機材料１５～３０質量％、結合材５～１０質量％及び金属粉１～１
０質量％である。
【実施例】
【００４２】
　以下、実施例により本発明を具体的に説明する。ただし、本発明はこれらの実施例のみ
に限定されるものではない。
【００４３】
＜実施例１～６並びに参考例１及び２＞
　実施例１～６並びに参考例１及び２の試作条件・製造フローは下記の通りである。
【００４４】
１．無機バインダーの調製
（１）無機バインダーＡ～Ｃの調製
　ケイ素含有ポリマーのキシレン溶液（宇部興産（株）製：ＶＺ－１００、５０％溶液）
とナノシリカＭＥＫ溶液（シーアイ化成（株）製：ＳＩＭＥＫ、１５％溶液）を表１に示
す配合で混合した後、真空オーブンで１５０℃、２４時間加熱乾燥を行った。乾燥後、バ
インダーを粉砕し、粉末状の無機バインダーＡ～Ｃを得た。
【００４５】
（２）無機バインダーＤの調製
　上記ケイ素含有ポリマーのキシレン溶液（ＶＺ－１００、５０％溶液）を真空オーブン
で１５０℃、２４時間加熱乾燥を行った。乾燥後、バインダーを粉砕し、粉末状の無機バ
インダーＤを得た。
【００４６】
【表１】

【００４７】
２．原料の混合
　表２に示した原材料を、表２に示す配合量で、アイリッヒ混合攪拌機に投入してチョッ
パ回転数１５００ｒｐｍ、パン回転数４２ｒｐｍとし、常温で２分間混合攪拌を行った。
【００４８】
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【表２】

【００４９】
３．予備成形
　上記混合物を予備成形プレスの金型に投入し、室温・２５ＭＰａで５秒間加圧成形して
予備成形体を作製した。（サンプルサイズ：１００×５０ｍｍ）
４．熱成形
　予備成形体を小型熱プレス機で、成形温度１６０℃、面圧５０ＭＰａ、成形時間：７分
間で加熱加圧成形し、熱成形体を作製した。
５．熱処理（不融化処理）
　熱成形体を加熱用治具にセットし、０．２ＭＰａで加圧保持しながら、オーブン中で３
００℃まで第３表に示す所定の速度で昇温し、不融化処理を行った。
６．焼成
　不融化処理品を焼成炉に投入し、０．５ＭＰａで加圧保持しながらアルゴンガス雰囲気
下８００℃で焼成して摩擦材とした。
【００５０】
［物性評価結果］
　摩擦材の各種評価は下記測定法に従った。
（１）無機バインダーの流れ性試験
無機バインダーＡ～Ｄを０．３ｇ秤量し、常温圧縮成形により直径７ｍｍ、高さ７ｍｍの
円筒形成形体を作製する。ガラス板を２０°の角度に傾斜させた状態に保持し、オーブン
中でガラス板温度２７５℃に加熱調整した後、上記の円筒形成形体をガラス板上に載せて
オーブン中で１５分間保持した後、ガラス板を取り出し、十分に冷却した後、無機バイン
ダーの流れた距離を測定する。
【００５１】
（２）無機バインダーの染み出し評価
不融化処理後の成形体外周部を目視で観察し、染み出しの程度を下記評点により評価する
。
　５点：染み出しなし、４点：僅かに染み出しあり、３点：染み出しあり、２点：染み出
し大、１点：染み出し極大
【００５２】
（３）摩擦材の物性・摩擦性能評価
ａ．焼成後の摩擦材厚み（１５ｍｍ狙い）とロックウェル硬さを測定する。
ｂ．焼成後の摩擦材の形状の状態を「○；良好」、「△；可」、「×；不良」の３段階で
評価した。
【００５３】
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【表３】

【００５４】
　表３に上記摩擦材の各種物性を示す。実施例１～６及び参考例１、２は酸化雰囲気での
熱処理を行うことにより、良好な物性を持つサンプルを得ることが出来た。これらの摩擦
材は、ポリカルボシランを構成しているＳｉ成分が酸化雰囲気で加熱したことによって酸
化反応が促進し、マトリックスの強化を促し、良好な物性を確保できたものと推定される
。
【００５５】
　また、ポリカルボシランのみ（バインダーＤ）と、ポリカルボシラン及びナノシリカ粒
子を混合した無機バインダー（バインダーＢ）の空気中におけるＤＴＡ（示差熱分析）の
結果を図１に示す。ポリカルボシラン及びナノシリカ粒子を混合した無機バインダーは、
２００℃～４００℃付近で発熱ピークが見られる。ポリカルボシランの不融化反応が約２
００℃から始まることから、バインダーＢではポリカルボシランとナノシリカ粒子表面の
シラノール基（－Ｓｉ－ＯＨ）で架橋が生じているものと推定される。以上より、ポリカ
ルボシラン単体よりもナノシリカ粒子を添加したもののほうが強固な結合が生じているも
のと推定される。
【００５６】
　また、ポリカルボシランのみを含有する摩擦材（参考例１）と、ポリカルボシランとナ
ノシリカ粒子を含有する摩擦材（実施例３）の摩擦性能を評価した。結果を表４に示す。
なお、摩擦材の各種評価は下記測定法に従った。
【００５７】
１）性能試験（ＪＡＳＯ　Ｃ４０６－８２準拠）
　作製したサンプルをテストピース（１３×３５ｍｍ）に加工し、小型ダイナモ式慣性型
摩擦試験機を用いて性能試験を行った。表４に、第２効力及び１ｓｔフェードの結果を示
した。
（１ｓｔフェード試験方法）
　初速度：１００ｋｍ／ｈ→３ｋｍ／ｈ
　減速度：０．４５Ｇ
　制動回数：９回
　制動サイクル：３５秒
　なお、フェード率（％）＝［（ｍｉｎμ（最低μ））／１回目μ］×１００である。
【００５８】
２）ロータ／パッド摩耗量の測定
　更に、性能試験終了後に、ロータ／パッドの摩耗量（μｍ／ｍｍ）を測定し、ロータ攻
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撃性（相手材攻撃性）を評価した。
【００５９】
【表４】

【００６０】
　表４の結果から、参考例１及び実施例３とも、同等の摩擦性能を示すことから、ナノシ
リカ粒子を添加したことによる摩擦性能への影響はないと考えられる。
【００６１】
　更に、参考例１と実施例３のＥＰＭＡによるケイ素元素マッピング測定結果を図２に示
す。参考例１を見るとバインダーがＳｉのネットワークを形成しているのがわかる。実施
例３は、ナノシリカ粒子を添加しているので、参考例１よりも更に強度が高く検出されて
いる。ナノシリカ粒子を添加したことによる偏析は見られず、均一にＳｉネットワークに
分散しており、実施例３は硬度も高いことから、ネットワーク形成が強化されているもの
と推定される。
【００６２】
＜実施例７及び８＞
　実施例７及び８の試作条件・製造フローは下記の通りである。
【００６３】
１．無機バインダーの調製
（１）無機バインダーＥ及びＦの調製
　ナノシリカ溶液として、無機バインダーＥでは、ナノシリカ（鎖状粒子）のＭＥＫ溶液
（日産化学工業（株）製：ＭＥＫ－ＳＴ－ＵＰ、固形分２０％）を、無機バインダーＦで
は、ナノシリカのキシレン溶液（日産化学工業（株）製：ＸＢＡ－ＳＴ、固形分３０％）
を用い、それぞれ表５に示す配合で混合した以外は、上記無機バインダーＡの調製方法と
同様にして、粉末状の無機バインダーＥ及びＦを得た。
【００６４】
【表５】

【００６５】
　表６に示した原材料を、表６に示す配合量で、原料の混合を行った以外は、実施例１と
同様にして、原料の混合、予備成形、熱成形、熱処理(不融化処理)及び焼成を行って、摩
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７に示す。
【００６６】
【表６】

【００６７】
【表７】

【００６８】
　実施例７及び８は酸化雰囲気での熱処理を行うことにより、実施例１～６と同様に、良
好な物性を持つサンプルを得ることが出来た。これらの摩擦材は、ポリカルボシランを構
成しているＳｉ成分が酸化雰囲気で加熱したことによって酸化反応が促進し、マトリック
スの強化を促し、良好な物性を確保できたものと推定される。溶融時の流れ性低下効果に
より、不融化処理時の染み出しがほとんどなく、品質が安定した摩擦材が得られ、高密度
化が期待できる。
【００６９】
　また、ポリカルボシランと鎖状のナノシリカ粒子を含有する摩擦材（実施例７）の摩擦
性能を評価した。結果を表８に示す。表８の結果から、実施例７も、上記の参考例１の場
合と同等の摩擦性能を示すことから、鎖状のナノシリカ粒子を添加したことによる摩擦性
能への影響はないと考えられる。
【００７０】
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【表８】

【００７１】
　更に、実施例７のＥＰＭＡによるケイ素元素マッピング測定結果を図２（ｃ）に示す。
実施例７は、鎖状のナノシリカ粒子を添加しているので、参考例１よりも更に強度が高く
検出されている。鎖状のナノシリカ粒子を添加したことによる偏析は見られず、均一にＳ
ｉネットワークに分散しており、ネットワーク形成が強化されているものと推定される。
【００７２】
　以上のことから、実施例１～８及び参考例１，２の結果から、不融化処理時の昇温速度
を低速にすることにより、バインダーの流れ出しが抑制され、染み出しにくくなるものの
、本願発明に従い、ナノ粒子を含有させることにより、ケイ素含有ポリマーの溶融時の流
れ性が低下して、不融化処理時の昇温速度を遅くしなくてもバインダーの染み出しはほと
んどなく、参考例１と同等の摩擦材が得られることが分かる。また、実施例５、６に比し
て、実施例１～４は、ナノシリカ粒子の含有量がより適量であり、バインダーの流れ性が
良好であり、より優れた品質の摩擦材が得られることが分かる。
【産業上の利用可能性】
【００７３】
　本発明のナノ粒子材料を含有するケイ素含有ポリマーを結合材として不融化、焼成して
得た摩擦材は、ブレーキ性能に優れた高耐熱性ブレーキパッドを既存の製造設備を利用し
て提供することが出来る。従って、本発明の摩擦材は、自動車、鉄道、産業用機械などの
ブレーキパッド、ブレーキライニング、クラッチフェーシング等として使用される高耐熱
性摩擦材として有用である。
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