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研究成果の概要（和文）：  CFRP材の強化繊維である炭素繊維材と母材のポリアミドの応力状態をX線応力測定
法を用いて評価した．炭素繊維や高分子材料に対して透過X線を用いた応力測定法を採用し,低角領域に出現する
回折線を用いてsin�si法を適用可能とした.この方法から,板状のCFRP材およびパイプ状のCFRP材の強化繊維お
よび母材それぞれの残留応力評価に成功している.さらに，クライオスタットを用いて極低温状態を作り出し，
CFRP材の熱応力その場測定に取り組んでいる．しかし，サンプルの冷却に問題が発生している．予想外の現象で
あり原因究明と対策を検討中である.

研究成果の概要（英文）： Residual stresses in the carbon fiber and the polyamide matrix of CFRP 
composites were measured by the x-ray stress measurement method. In this study, a transmission 
method of x-ray diffraction was employed for the residual stress measurement of the sin�si method.
 The transmission method enabled to estimate the stress measurement used low angle diffraction 
peaks. Many stable results were obtained from these new trials. It was succeed to estimate residual 
stresses in the CFRP pipe and plate by this method. Furthermore, the in-situ residual stresses 
measurement in the very low temperature is tried using a cryostat system. However, there is a 
problem in the sample cooling conditions. This is an unexpected phenomenon, and it is under 
investigation to determine the cause. 

研究分野： 材料強度

キーワード： X線応力測定　複合材料　CFRP　極低温　その場測定

  １版



１．研究開始当初の背景
  通常，X 線応力測定は金属材料に適用され
FRP の母材となる高分子材料の測定は困難
とされてきた。しかし，これまでの申請者の
研究から一部の高分子材料において X 線応
力測定が可能となり(1)，さらに他の高分子材
料への適用も進んでいることから，本研究
に取り組むこととなった．

２．研究の目的
  繊維強化材料に発生する熱誘起型の残留
応力は複合材料の性能評価の上で重要であ
るが，X 線応力測定法を CFRP などに適用さ
れた例はほとんど報告されていない．その
理由は，第一に高分子材料において X 線の
回折線ピークが低角側に出現するため X 線
によるひずみ感度が減少すること，第二に
低角に出現するピークを用いて従来の反射
法で測定するには，測定精度の高い装置が
必要であることなどがあげられる．
  本研究ではカーボン繊維とポリアミド母
材からなる CFRP 材の残留応力を X 線応力
測定法を用いて測定することを目的として
いる．特に本研究では透過X線回折法を用い
た d-sin2ψ 法 (2)を適用し応力評価が可能であ
ることを確認する．その後，パイプ状およ
び板形状の CFRP 材に対して透過 X線回折法
を用いて測定を試みる．さらに，本研究で
は CFRP をクライオスタット冷却装置を用い
て極低温まで冷却し，極低温その場応力測
定の可能性を探る．

３．研究の方法
(1) 透過法を用いたＸ線応力測定
  カーボン繊維および高分子材料は X線の侵
入深さが深く透過法を用いた X線応力測定が
可能となる．低角に出現する材料の回折線
ピークを測定する場合，通常の反射法の並
傾法では ψ 角を十分確保できないが，透過
法を用いればこの点も解決される．逆に，
ピークの出現位置が低角側であるほど ψ 角
を広く設定できることになる．また，光学
系としては平行スリットもしくはコリメー
タを用いた平行ビームを使用する必要があ
る．
   本研究においてはカーボン繊維とポリア
ミドからなる CFRP の応力測定を試みる．両
者が複合された CFRP の測定に先立って，カ
ーボン繊維とポリアミドの単体をそれぞれ X
線応力測定法で測定する．既知の応力を負
荷することでX線的弾性定数もしくはそれに
相当する M−σ 線図を予め作成して応力測定
を行う．なお，ポリアミドに関してはサン
プルの厚さが約 55μm，カーボン繊維は 1 本
の繊維が約 3〜4μm であることから試料表面
の法線方向応力 σ3を無視できるものとした．
ここで，試料表面の法線方向応力 σ3をゼロ
と仮定できる場合は反射回折線を用いた
sin2ψ 法と同じ基礎式(1)を用いることができ
る(3)．

                                                                          (1)

ここで，本研究では低角領域を測定するこ
とから，測定誤差の低減のためひずみを格
子面間隔 d から算出する d-sin2ψ 法を採用し
た．
  本研究では CFRP の透過測定を行うため，
波長の短い MoKα 特性 X 線を用いている．
Table 1 に X 線の応力測定条件を，Fig.1 に炭
素に対する X 線の透過厚さを示す．Fig.1 に
おいて CrKα，CuKα および MoKα を比較し
ている．この結果より，MoKα の場合は約
2cm の厚さまで炭素を透過できることがわか
る．

Table 1 Conditions of X-ray stress measurement.

Fig.1 X-ray transmission thicknesses for carbon.

(2) 極低温その場測定装置
  本研究では，測定対象を極低温に冷却す
るためにクライオポンプの冷却機構を利用
して極低温冷却装置を製作した.製作した極
低温その場冷却測定装置の外観を Fig.2に示
す.この冷却装置に搭載されている冷凍機は
２段式であり,１段目は冷凍能力が大きく 80K
以下に冷却ができ,２段目は冷凍能力は低い
が 20Kに冷却することができる.サンプルは
Fig.3 に示すようにクーリングヘッドに取り
付けた 2 本の黄銅製支柱に取り付ける．分銅
を吊り下げて X 線応力測定定数の測定がで
きるように設計している．サンプルは接し
ている黄銅製支柱から熱伝導により冷却さ
れる．詳細は本報告書の末尾で説明するが，
極低温の場合は物質の熱伝導率が極端に小
さくなり熱を伝えなくなる，このため冷却
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支柱からヘリウムガスを供給して冷却を補
助する必要がある．冷凍機にはコンプレッサー
から冷媒として圧縮 Heガスを供給し冷凍機の
膨張室で膨張させることで断熱サイクルを
繰り返し温度を下げる．

Fig.2 In-situ measurement system with cryogenic
system.

Fig.3 Cooling head and sample setting.

  本来この装置はクライオポンプであるこ
とから，真空ポンプとしての機能も残って
おり，冷却過程での1次ポンプはロータリー
ポンプで十分である．また，極低温域に到
達すると真空度が極めて高くなることから
断熱性能が向上し，アクリルチャンバー上
に結露が発生することもない．

Table1. Conditions of X-ray stress measurement.

Characteristics X-ray CrKα

X-ray current 30kV ,6mA

2θ angle 24°〜40°,0.4  ゜ step

sin2ψ 0.55,0.6〜1.0 ,0.1 step

F.T.  7 sec

Filter Vanadium

Irradiation Area 2×5 mm

  測定にはＸ線応力測定専用装置リガク社
製MSF-2M を使用し,透過法測定を行うため
に測定範囲を 120°シフトさせるアタッチメ
ントを作成し利用している.Table 1 にX 線に
よる応力測定条件を示す．

４．研究成果
(1) ポリアミド母材の X 線応力測定
  Fig.4 に室温におけるポリアミドの測定結
果を d-sin2ψ 線図で示す．5段階の荷重を負
荷し d-sin2ψ 法で測定した．また，負荷荷重
ゼロの場合，サンプルにたわみが発生して
正確な測定が困難であったため，結果から
は外している．Fig.5はサンプルを冷却して測
定した d-sin2ψ 線図である．

Fig.4 d-sin2ψ diagram in room temperature. 

Fig.5  d-sin2ψ  diagram  in  low  temperature
condition. 

  これら結果より，各負荷応力に対して d-
sin2ψ 線図の直線性は良好であり，精度の高
い測定が可能となっていることがわかる．
また，負荷応力の増加と共に直線傾きが増
加していことも確認できる．さらに，室温
と同様に極低温での測定が可能であり，そ
の精度も十分高いことが確認できる．低温
での傾向としては，荷重に対する d-sin2ψ 線
図の傾きがやや小さくなっており，冷却に
よって弾性係数が変化したことが予想され
る．

(2) 炭素繊維の X 線応力測定
  測定に用いた炭素繊維は(株)東レの T300-
3000 である.Fig.6 に示すように炭素繊維の両

端に圧着端子を取りつけ,エポキシ系接着剤

で固定することにより引張試験機のチャッ

ク部での滑りを低減させた.炭素繊維 3000本
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の束を 5 本使用し,それをひとつにまとめて

炭素繊維 15000 本の試料を用意した.この炭

素繊維サンプルを小型の引張試験機に取り

付け，引張の負荷を与えて d-sin2ψ 法で測定

した．

Fig.6 Photograph of carbon fiber sample with
chucking terminal. 

  Fig.7にMoKαで測定した炭素繊維の回折線
プロファイルを示す．2θ=20°付近に出現す
るピークを X 線応力測定に使用した．この
ピークは複数の回折線が重なったピークで
あり，分離が困難であることから，このピ
ークを1つのピークとして扱い，負荷応力に
よるピークシフトを測定した．

Fig.7 Diffraction profile of carbon fiber. 

  Fig.8に炭素繊維の測定結果を d-sin2ψ 線図

で示す．炭素繊維の d-sin2ψ 線図は無応力状

態でも傾きを有している．これは測定に使

用したピークが多重ピークであるためと考

えられるが，今後詳細な調査が必要である．

測定結果は，負荷荷重と共に d-sin2ψ 線図の

傾きが変化しているが，その変化量は非常

に小さい．いくつかの測定条件で測定を試

み，最終的に M-σ 線図を得ることができた．

その結果は後述の CFRP の測定で説明する．

Fig.8 d-sin2ψ diagram of carbon fiber.

(3)  測定結果の一例， CFRP パイプの X 線応力
測定
  本研究では炭素繊維とポリアミド繊維か

ら成る CFRP パイプ材の極低温 X線応力測定

を試みた．測定の一例としてパイプ状に形

成した CFRP パイプの測定結果を示す．サン

プルはカーボン繊維とポリアミド繊維を編

みこんだ材料をヒートプレスで所定の形状

に融解凝固加工する．パイプの太さは金型

の直径で決まり，その際に繊維の交差角度

も決まる．本研究で測定する CFRPパイプは

外形 20mm 厚さ 1mmの形状となり，カーボ

ン繊維の交差角度は約 60°である．Fig.9 に
CFRP パイプの外観を示す．

Fig.9  Photograph  of  CFRP  pipe  and  sample
dimensions.

  Fig.10に CFRP パイプのX線応力測定の様子
を示す．測定には Ωディフラクトメータ法
（並傾法）を採用し，θ−2θ 回転軸上に測定
するパイプ面をセットし，透過法で回折線
プロファイルを測定した．また，パイプ側
面からの回折線の影響を防ぐために鉛板を
パイプ側面に貼り付け，X線の照射領域を制
限した．サンプルのセッティングおよび測
定は極めて簡単で，最低限のゴニオメータ
システムで測定は十分可能である．

Fig.10 Photograph of x-ray stress measurement.
CFRP pipe sample sets on the Ω-diffractometer
system．



(4) CFRPパイプの測定結果と考察
  Fig.11 にいくつかの材料で測定した X 線回
折プロファイルを示す．測定した材料は単
体のカーボン繊維，CFRP のプレート材料，
CFRP パイプおよび単体のポリアミドシート
である．測定に際してはカーボン繊維への X
線入射角度が ψ = 90°となるように設定して
いる．仮に ψ = 0°となるセッティングの場合
はカーボン繊維からの 100回折線がポリアミ
ドの回折線に重なり測定が不可能となる．
  この結果より，CFRPにおけるカーボン繊
維とポリアミド母材からの回折線は異なっ
た 2θ 角度に出現し，それぞれの応力測定が
可能であることが確認できる．なお，パイ
プ形状の CFRP の場合は透過した X 線がパ
イプの反対側の面でも回折し，2つのピーク
が重なった状態が観測される．

Fig.11  X-ray  diffraction  profile  of  several
materials.

測定結果の一例として，CFRP パイプのカー
ボン繊維を測定した d-sin2ψ 線図の結果を
Fig.12 に示す．この結果より，ほぼ良好な
直線性が得られ，透過法を用いた CFRP パイ
プの応力測定が可能であることが確認され
た．

Fig.11 d-sin2ψ diagram of carbon fiber in CFRP
pipe.

  Fig.12 に予め測定したカーボンファイバー
の M-σ線図と今回測定したカーボン繊維の
応力値を示す．この M-σ 線図の測定は引張
負荷のみで行ったことから，圧縮部分は外
挿して値を算出することになる．この結果
より，CFRP パイプ内部のカーボン繊維には
-148MPa の圧縮残留応力が測定された．この
圧縮残留応力は CFRP パイプの製造過程で生

じた熱誘起型の残留応力であると考えられ
る．母材のポリアミドにはカーボン繊維の
応力と釣合う引張の残留応力が発生してい
ると考えられる．

Fig.12  M-σ  diagram  and  residual  stress
calculation of carbon fiber in CFRP pipe.

(5) 極低温冷却の問題点
  現在，極低温状態にサンプルを冷却した
状態でその場応力測定を試みているが，サ
ンプルの冷却に問題が発生している．
  約-100℃までサンプルを冷却することは
可能であるが，それ以下の温度ではサンプ
ルが冷却されず，逆にサンプル温度が上昇
する現象が発生している．予想外の現象で
あり，その原因調査と対策を現在検討中で
研究が止まった状態である．おそらく，極
低温下における高分子材料の熱伝導率が低
下することから，熱がサンプルから逃げら
れなくなっていると推測している．解決方
法としてはサンプルを Heガス雰囲気中で冷
却し，Heガスからの熱伝導でサンプルを冷
却する予定である．平成 30年の後半にはこ
の問題を解決し，データを発表したいと考
えている．
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