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研究成果の概要（和文）：本研究では後処理で材料改質を行うことによって高い耐原子状酸素性を付与し、優れ
た耐宇宙環境性を持った宇宙用材料を生み出す基盤技術を創出することを目指した。
本研究の耐原子状酸素性付与技術により材料改質処理を行った結果、ポリイミド材料は耐原子状酸素性を発現す
ることが確認された。材料改質処理前後で機械特性・熱光学特性はほとんど変化しなかった。また耐放射線性も
材料改質処理前後でほとんど変化しなかった。このことから材料改質の効果は材料表面近傍に局在化していたも
のの、本材料改質技術は有用であると考えられる。

研究成果の概要（英文）：The purpose of this study is to construct the fundamental technology to 
create high space environment resistive materials by using after-treatment material improvement 
technology to improve resistivity of atomic oxygen.
As a result of our surface improvement treatment, we confirm high atomic oxygen resistivity on 
polyimide material.  There are no change on the mechanical and thermo-optical properties of the 
polyimide material processed by using atomic oxygen resistivity improvement technique.  In addition 
to this, There is no change on the radiation resistivity before and after processing.  Therefore we 
concluded the technology of atomic oxygen resistivity improvement is useful, although the material 
improvement is localized near the surface of a material.  

研究分野：宇宙環境工学
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様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９、ＣＫ－１９（共通） 

１．研究開始当初の背景 

低地球軌道に存在する原子状酸素（以下、
AO）による材料の劣化は、人工衛星の安全信
頼性確保において重大な懸念事項である。宇
宙環境に曝露されている有機材料は、低地球
軌道に存在する AO に曝されると表面が侵食
され、年間数百μm にも及ぶ厚さが表面から
消失すると言われおり、これらの材料の侵食
はミッションの成否を左右する事象と成り
得る。 
現在、宇宙用材料として良く知られている

2 大材料といえば、フッ素樹脂とポリイミド
である。フッ素樹脂は AO に対して極めて高
い耐性を示すが、放射線に著しく弱い。一方、
ポリイミドは AO に対して著しく弱い。フッ
素樹脂の放射線に対する脆弱さを克服する
ことが極めて困難である。一方で、ポリイミ
ドは材料に手を加えることで AO に対する耐
性を付与できる可能性があり、ポリイミドを
ベースとした AO 耐性付与技術が世界各国で
開発されている。 

 

 

図 1 宇宙ステーションの材料損傷 1) 

アルミニウム膜でAO耐性を付与したポリイ

ミドがわずか 4 ヶ月でボロボロになった 

 
 
現在、フッ素、シリコン（以下 Si）、リン

等の元素を含む材料や、アルミニウム等の金
属材料は AO に対して高い耐性を有すること
が分かっているので、ポリイミドへの AO 耐
性付与技術として以下の 2 つの方法がとら
れている。 

 
(A) フッ素、Si、リン等の元素を含むコーテ

ィング膜、もしくはアルミニウム等の金
属膜をポリイミドの表面に形成し、AO 
耐性を付与する 

(B) フッ素、Si、リン等の元素をポリイミド
の分子構造内に導入した材料を全く新
しく合成し、AO 耐性のある材料を生み
出す 

 

(A)の膜形成による方法は、図 1 に示すよ
うに経時変化による膜の亀裂部分や膜の初
期欠損部分から AO の侵食を受けて耐性を維
持できなくなるため、AO 耐性付与技術の決
定打とはなっていない。(B)については、表
面損傷を受けても耐性を維持する「自己修復
性」はあるものの、使用量の少ない宇宙開発
用途だけのために材料メーカーが継続供給
することは困難であることも決定的な対策
となっていない要因の一つとなっている。 
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２．研究の目的 

本研究では、申請者が研究開発を進めてき
た Si 導入技術により、低地球軌道における
原子状酸素に起因する表面侵食に対する耐
性を向上させることができることを明らか
にすると共に、Si 導入により材料の機械特性
や熱光学特性（材料の宇宙空間における吸
熱・放熱特性）が著しく低下せず、さらには
原子状酸素以外の宇宙環境により、Si 導入前
後で環境耐性が著しく低下しないかどうか
を評価することにより、全ての宇宙環境に耐
性を有する宇宙用材料を生み出す基盤技術
を確立することを目指している。 

 
３．研究の方法 

本研究ではポリイミド材料を変えて Si 導
入処理をした後、X 線光電子分光分析とイオ
ン銃を用いた表面スパッタリングによる深
さ方向分析により Si導入深さ分布を解析し、
より材料の深部まで Si を導入できる材料を
選び出し、同ポリイミド材料に対する評価を
中心に、25 µm および 75 µm の 2 種類の膜厚
に対して研究を進めた。膜厚 25 µm のポリイ
ミド材料は耐宇宙環境性評価に使用し、膜厚
75 µmのポリイミド材料は分析用に使用した。 

 
（１） 物性評価 
材料に対して Si 導入処理を行うことによ

って、材料の物性に著しい変化が生じると実
用上、大きな影響が出る。このため Si 導入
処理前後の材料物性変化について評価を行
った。物性は機械特性および熱光学特性につ
いて評価を行った。機械特性の測定には図 2
に示す卓上型万能試験機（EZ-L、島津製作所
製）を用い、引張試験により弾性率、破断伸
び、破断強度を測定し、機械特性変化を評価
した。引張試験サンプルは幅 3 mm の短冊状
試料を用い、チャック間距離 20 mm、クロス
ヘッドスピード 1 mm/min にて評価を実施し
た。熱光学特性は図 3に示す紫外可視近赤外
分光光度計（Cary5000、アジレントテクノロ
ジー社製）を用いて太陽光吸収率を測定する
と共に材料の反射率および透過率の変化を
評価した。測定波長領域は 250～2,500 nm で
あり、20 mmφ以上の大きさのサンプルを用
いて評価を行った。 
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図 2 卓上型万能試験機 

 

 

図 3 紫外可視近赤外分光光度計 
 
 

（２） 材料分析 
材料の Si 導入量の深さ方向分析および Si

の状態分析は、X 線光電子分光装置および電
子顕微鏡を用いて評価した。九州工業大学機
器分析センターに設置してある X線光電子分
光装置 XPS（図 4、KRATOS AXIS-NOVA）では、
イオン銃を使用した表面近傍の Si 導入量の
深さ方向分析を実施すると共に Si の状態分
析を行った。また同センターの 3次元走査型
電子顕微鏡SEM（図5、エリオニクスEMR-8800）
を用いて材料の断面全体の Si 存在量をエネ
ルギー分散型 X 線分光器（EDS）により分析
した。材料はエポキシ樹脂に包埋した後、切
断により露出させた材料断面に対して分析
を行った。膜厚 75 µm の深さ方向に対して等
間隔に 5 点、観察領域 12 µm×9 µm 内の Si
含有量の分析を実施した。Si 含有量は同深さ
の分析位置を変更した 3点の平均値として定
量した。同分析を Si 導入処理前後の材料で
実施した。 
さらに、より詳細な状態分析・深さ方向分

析を行うため、東レリサーチセンターの設備
を用いた。表面からの Si 導入量分布を詳細
に評価するために、透過型電子顕微鏡 TEM を
用い、収束イオンビーム装置 FIB を用いて分
析サンプルを作成して評価を行った。さらに
導入した Si の結合状態を明らかにするため
に同センターの X線光電子分光装置 XPS（PHI 
Quantera SXM）を用いた。 

 

 

図 4 X 線光電子分光装置 
 

 

図 5 ３次元走査型電子顕微鏡 
 
 

（３） 耐宇宙環境性評価 
Si 導入処理を行ったポリイミドフィルム

は低地球軌道の原子状酸素に対して耐性が
大きく向上すると考えられるが、Si 導入によ
りその他の宇宙環境に対する耐性が著しく
低下することは避けなければならない。この
ため本研究では、Si 導入したポリイミド材料
の原子状酸素に対する耐性を評価すること
は勿論のこと、その他の宇宙環境として放射
線に対する耐性も評価した。 
原子状酸素照射は九州工業大学に設置し

てある原子状酸素照射装置を用いて行った。
原子状酸素照射装置を図 6に示す。本研究で
は高度 500km 程度を考慮し、軌道上の年間フ
ルエンスを3.2×1021 atoms/cm2と想定して照
射試験を実施した。照射装置による原子状酸
素フルエンスはポリイミド Kapton-H の膜厚
減少による重量変化から算出し、Si 導入処理
を施したポリイミド材料の耐性評価は、原子
状酸素照射前後の重量変化により評価を行
った。材料の重量変化はウルトラミクロ天秤
（メトラー・トレド社製、MX5）を用い、分
解能 1 µg にて秤量を行った。 
放射線照射は九州工業大学に設置してあ

る電子線照射装置（浜松ホトニクス社製、
EB-ENGINE）を用いて行った。電子線照射装
置を図 7 に示す。照射は吸収線量 15 MGy お



よび 30 MGy とした。電子線照射は加速電圧
110 kV、照射電流 50 µA、窓－サンプル間距
離 15 mm とし、窒素ガスフロー30 L/min（酸
素濃度 100 ppm 以下）、ステージ移動速度 20 
mm/sec、移動ピッチ 4 mm として幅 80 mm×長
さ 100 mm の範囲で均一度 5%以内でスキャン
照射を実施した。この照射により 1 回あたり
の電子線照射量は約 445 kGy であり、繰り返
し照射することにより目標線量を達成した。 

 

 
図 6 原子状酸素照射装置 

 

 
図 7 電子線照射装置 

 
 

４．研究成果 
本研究では 3種類のポリイミド材料の中か

ら Si 導入処理により最も深くまで Si を導入
できたポリイミド材料を選定し、この材料に
対して様々な評価を行った。 

 
（１） Si 導入材料の耐原子状酸素性 
まず Si導入技術により導入した Siが耐原

子状酸素性を発現するかどうかを確認する
ため、原子状酸素照射を実施した。照射後、
ポリイミド材料の重量変化を測定すること
によって耐原子状酸素性の有無を評価した。
図 8にその結果を示す。Si 導入処理を施して
いないポリイミド材料に対しては、原子状酸
素の照射量と共に重量が減少することが確
認できた。その一方で Si 導入処理を施した
ポリイミド材料では原子状酸素の照射量を
増加させても有意な重量減少が確認されな
かった。このことから本研究の Si 導入技術
によるポリイミド材料は耐原子状酸素性を

有することが確認できた。 
 

 

図 8 Si 導入による耐性変化評価結果 
 
 

（２） Si 導入材料の分析 
Si 導入処理により耐原子状酸素性を発現

したポリイミド材料に対して、Si 導入量の深
さ方向分析と Si の状態分析を実施した。分
析は Si 導入処理済みのポリイミド材料であ
り、原子状酸素に曝露していないものを使用
した。図 9 に SEM/EDS により分析した Si 導
入量の深さ方向分析結果を示す。図 9中のプ
ロットは同じ深さの異なる 3点の分析結果と
それらの平均（黄色）を示している。Si 導入
処理を施していないポリイミド材料では Si
元素の信号が検出されなかった一方で、Si 導
入処理を施したポリイミド材料では極僅か
に Si 元素の信号が検出された。一方で、
TEM/EDSにより表面近傍のSi存在量を分析し
た結果を表 1に示す。この結果、材料の表面
には数 µm程度までSi元素が1%以上の存在量
で導入されており、これより深い位置にも極
僅かに Si 元素が導入されていることが分か
った。今後は試料作成時の汚染による影響も
考慮しながら分析結果の妥当性を検証して
いく必要がある。 
次いで導入された Si 元素の状態分析を行

った。XPSによるSi 2pピークを図10に示す。
この結果、導入された Si はそのほとんどが
SiOx の状態となっており、表面に酸化膜を形
成していることが分かった。原子状酸素照射
を実施していないにも関わらずこのような
表面の酸化膜が形成されている理由は、Si 導
入処理後、材料を大気中に取り出したことに
よって酸化反応が起きたためであると考え
られる。このような酸化膜は機械試験時にひ
び割れを起こし、材料損傷の起点となること
が考えられ、材料の機械特性が低下する可能
性が懸念される。 

 
（３） Si 導入による材料物性の変化 

Si 導入処理によりポリイミド材料の物性
が著しく変化することは好ましくない。この
ため Si 導入処理前後の材料の機械特性・熱
光学特性を評価した。評価結果を図 11 およ
び表 2に示す。Si 導入処理によるポリイミド



材料表面の酸化膜の形成により、機械特性の
著しい低下が予想されたが、予想に反して機
械特性の変化は認められなかった。この結果、
Si 導入処理によりポリイミド材料の物性は
ほとんど変化しないことが分かった。 

 

 

図 9 SEM/EDS による深さ方向分析結果 
 
 
表 1 TEM/EDS による深さ方向分析結果 

深さ 
Si 存在量 
[atom%] 

1.0 nm 22.94 

0.25 µm 1.07 

1.0 µm 1.15 

 

 
図 10 Si 状態分析結果 

 

 

図 11 Si 処理前後の機械特性変化 
 
 

表 2 Si 導入処理前後の太陽光吸収率変化 

未処理 Si 導入処理後 

0.25 0.26 

 
（４） Si 導入材料の耐放射線性 

Si 導入処理により耐原子状酸素性を付与
することに成功したが、その他の耐宇宙環境
性が著しく低下することは好ましくない。こ
のため Si 導入処理前後の材料の耐放射線性
を機械特性・熱光学特性で評価した。評価結
果を図 12、図 13 および表 3 に示す。未処理
材料では 30MGyの照射量で破断伸びの低下が
認められたが、処理済みの材料では 30MGy で
も破断伸びの低下が認められなかった。一方、
熱光学特性は放射線照射によって未処理お
よび Si 導入処理済みいずれの材料でも変化
が認められなかった。以上の結果から、本研
究ではポリイミド材料に Si 導入処理によっ
て耐原子状酸素性を付与することに成功し、
この処理は機械特性および熱光学特性に著
しい特性変化を与えるものではなく、耐放射
線性も良好に保たれていることが明らかと
なった。 

 
 

 

 
図 12 電子線照射による未処理ポリイミド材

料の機械特性変化 45% 
 
 

 

 
図 13 電子線照射による Si 処理済ポリイミ

ド材料の機械特性変化 
 
 



表 3 電子線照射による太陽光吸収率変化 

 未照射 15 MGy 30 MGy 

未処理 0.25 0.25 0.25 

Si 導入処理後 0.26 0.26 0.26 

 
 

（５） 今後の課題 
本研究の Si 導入処理はポリイミド材料へ

の耐原子状酸素性付与技術として極めて有
効であることが明らかとなった。その一方で、
ポリイミド材料への Si の深さ方向導入量が
不均一であり、導入された Si が酸化物の状
態である点に課題が残る。今後は深さ方向の
均一な Si 導入と、導入した Si の不活性化に
よる酸化物形成の防止が必要と考えられる。 
また耐宇宙環境性に関しても、原子状酸素

照射後の材料物性を評価すると共に、紫外線
照射による耐性評価が必要であると考えら
れる。また機械特性および熱光学特性に加え
て、帯電放電特性などの電気特性に関しても
評価を進めると共に、様々な宇宙環境が複合
した際の相乗効果についても研究を進める
必要があると考えられる。 
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