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重点共同研究（航空宇宙分野） 
 

チタン合金のエンドミル加工における MQL 供給システムの開発 

 

近藤 弘康*  棚原 貴登*  石原島 弘明* 

小嶋 広光**  小松 弘樹**  関戸 誉道**  藤野 聡**  有住 真吾** 

 
Development of Minimum Quantity Lubrication Supply System in End Milling of 

Titanium Alloys 

KONDO Hiroyasu, TANAHARA Takato, ISHIHARAJIMA Hiroaki 

KOJIMA Hiromitsu, KOMATSU Hiroki, SEKIDO Takamichi, FUJINO Satoshi and ARIZUMI Shingo 

 

 本研究では，チタン合金のエンドミル側面切削における工具の長寿命化のため，MQLのエアー圧力や流量，

ノズル形状変更時のエアー打力を測定し，選定した条件で工具摩耗試験を行い，オイルミスト効果を評価す

ることで，大型部品等に適用可能なMQL供給システムの開発を行った。航空機部品を模擬した加工モデルに

対して開発システムを用いた結果，ノズル距離120mm，ノズル角度45°の条件で中仕上げ加工条件・荒加工

条件ともに摩耗の進行が抑制され，荒加工条件では従来用いられている高圧クーラントに比べて３倍以上の

工具寿命が得られた。 

Key words: MQL，エンドミル加工，チタン合金，エアー打力，供給システム 

 

１ はじめに 

 ボーイング 787，エアバス 350 等の新型航空機では，

機体の軽量化等を目的とした CFRP の利用増に伴い，熱

膨張率や電蝕の問題から CFRP と接する金属部材にチタ

ン合金が多用されている。 

 チタン合金は熱伝導率が小さく，刃先温度が高温にな

る等の要因のため工具寿命が著しく短く，部品製造コス

トにおける工具費の割合が高くなっており，工具の長寿

命化によるコスト低減が求められている。 

 航空機部品サプライヤがチタン合金の切削加工を行

う際，切りくず排出や冷却を目的として主に高圧クーラ

ントを用いた加工が行われているが，更なる工具寿命の

長寿命化のため，微量の切削油剤を圧縮空気とともにオ

イルミストとして供給する MQL（Minimal Quantity 

Lubrication）加工が注目されている。 

 令和 3 年度の研究において，MQL におけるエンドミル

とノズルの距離（以下，ノズル距離）や切削方向に対す

るノズルの方向（以下，ノズル方向）が工具寿命に与え

る影響を明らかにし，航空機部品を模擬したモデルに

MQL を適用したところ，加工機の差異に関係なく，従来

用いられている高圧クーラントに比べて 10 倍以上の工

具寿命が得られた 1)。 

 一方，このときのオイルミストの効果が得られるノズ

ル距離は 50mm であったため，適用できる対象が限られ

ており，ノズルの干渉が懸念される大型部品・立壁加工

部品等に適用対象を広げるため，オイルミスト効果が得

られるノズル距離の延長が求められている。 

 そこで本研究では，MQL のエアー圧力や流量，ノズル

形状変更時のエアー打力の測定結果から条件を選定し，

選定した条件で工具摩耗試験を行い，オイルミスト効果

を評価することで，チタン合金のエンドミル側面切削に

おける大型部品等に適用可能な MQL 供給システムの開

発を目指す。 

 

２ 研究の方法 

２．１ エアー圧力・流量変更時のエアー打力評価 

 様々なオイルミストブロー条件（エアー圧力・流量・

ノズル形状等）を評価する場合，工具摩耗試験でオイル

ミストの効果の有無を確認するには，多くの工具・被削

材及び実験時間を要するため，代替手段で効果を確認で

きることが望ましい。 

 令和 3 年度の研究結果から，刃先に発生する凝着物の

除去の有無によってオイルミストの効果が決定されて

いる可能性が高い 1)ため，エアー打力（吹き飛ばし力）

を定量化する手法を検討し，オイルミスト効果の評価を

試みた。 

 エアー打力の測定については，はかりを用いたエアブ

ロー力の評価を行った手法 2)を参考とし，一定面積にお
*   栃木県産業技術センター 機械電子技術部 

**  東都工業株式会社 



栃木県産業技術センター 研究報告 No.21 (2024) 

- 2 - 
 

ける打力を評価可能にするため，φ6mm 超硬軸を精密は

かり（エー・アンド・デイ製 EJ-1500）に立て，φ6.3mm

の穴を空けた防風カバーを設置することで，超硬軸の先

端をカバーの外に出し，φ6mm の面に当たるエアーの打

力のみ測定可能な装置を製作し，評価に用いた（図１）。 

 試験方法は，5 軸マシニングセンタ（DMG 森精機 

DMF180）の主軸にオイルミストノズルを取り付け，下向

きにエアブローが吐出されるよう段取りを行い（図２），

表１のとおりエアー入力圧・流量を設定し，ノズル距離

を 10mm から 150mm まで 10mm 刻みで変更し，エアブロー

を吐出した際の精密はかりの表示荷重を記録した。 

 なお，オイルミスト装置はフジBC技研製Bluebe Model 

FK を用い，ノズルは当装置付属の標準ノズル（LOC-LINE® 

1/4inch システム 1/8inch ラウンドノズル）を用いた。 

２．２ ノズル変更時のエアー打力評価 

 ２．１におけるエアー入力圧・流量の比較によって，

装置付属の標準ノズルを用いてオイルミスト効果を延

長できる可能性が得られた。そこで，更に有効なノズル

距離を伸ばすため，ノズル変更時のノズル距離とエアー

打力の関係を評価した。 

 標準ノズルの口径は 1/8inch（=3.175mm）であるため，

吐出エアーを絞ることを目的とし，評価ノズルは口径が

3mm 以下のいけうち製の直進エアーノズル 4 種（表２，

図３）を用い，２．１と同様の段取りでノズル距離を 10mm

から 150mm まで 10mm 刻みで変更した際の精密はかりの

表示荷重を記録した。 

 なお，エアー入力圧は 0.7MPa，エアー流量は装置最大

流量とした。 

２．３ 選定ノズルを用いた摩耗試験 

 ２．２で選定したノズルを用いて，オイルミスト効果

が得られるか確認を行うため，表３の工具・切削条件で

５軸マシニングセンタ（DMG 森精機 DMF180）を用いて，

64 チタン圧延材（AMS4911）の摩耗試験を実施した。試

験段取りを図４に示す。 

 なお，ノズル距離は 120mm とし，ノズル方向は図５の

とおり，エンドミルの進行方向に対して前方からオイル

ミストを当てる方向（0°）に固定し，ノズル角度は図６

のとおり 30°と 45°の 2 つの角度で試験を行った。摩

耗幅はマシニングセンタ内に固定したカメラを用いて

各切削距離の刃先の定点観察像から測定した。切削力は

切削抵抗測定装置（日本キスラー 9257B）を用いて測定

し主分力のピーク平均を使用した。 

 
図１ エアー打力評価装置 

 
図２ エアー打力評価試験段取り 

 
表１ エアー入力圧・流量条件 

条件 入力圧 流量 

① 0.6MPa 100L/min 

② 0.7MPa※１ 100L/min 

③ 0.6MPa 145L/min※２ 

④ 0.7MPa※１ 145L/min※２ 

※１ 装置最大入力圧 
※２ 装置最大流量 

表２ 評価ノズル一覧 

 型番 口径 

① 1/8M CCP φ1.0A S303 φ1.0mm 

② 1/8M CCP φ1.5A S303 φ1.5mm 

③ 1/8M CCP φ2.0A S303 φ2.0mm 

④ 1/8M CCP φ2.5A S303 φ2.5mm 

 

 
図３ 評価ノズル外観 

（上：側面，下：正面） 
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２．４ MQL 供給システムの開発 

 ２．１～２．３の結果からオイルミストブロー条件を

選定するとともに，MQL 使用時の段取りを容易にするた

め，使用工具に応じたノズル位置の調整が可能な機構を

考案し，MQL 供給システムの開発を行った。 

２．５ 実証試験 

 開発した MQL 供給システムの実証のため，側面切削の

中仕上げ加工条件及び荒加工条件で航空機部品を模擬

した加工モデルを複数個切削し，MQL と高圧クーラント

における工具摩耗状態の比較を行った。 

２．５．１ 中仕上げ加工実証試験 

 5 軸マシニングセンタ（DMG 森精機 DMF180）を用いて，

図７の加工モデルを複数個切削し，摩耗幅と切削力の測

定を行う実証試験を行った。 

 加工パスについては，図８のとおり，輪郭加工のオフ

セットを 20 回行うとともに，軸方向切込み 3mm を 6 段

行うことで，側面切削の中仕上げ加工を繰り返し行うパ

スを用いた。なお，切削長については，加工モデル 1 個

につき 20.2m の長さとなる。また，被削材は 64 チタン

圧延材（AMS4911），工具・切削条件は表３のとおりとし，

ノズル距離は 120mm，ノズル角度は 45°，ノズル方向は

270°とした。ここで，摩耗幅と切削力の測定については

２．３と同様の手法を用いた。 

表３ 工具・切削条件 

工具 

直径 10mm 

形状 ラジアスエンドミル 

コーティング TiAlN 

母材 超硬 

刃数 2 枚刃 

切削条件 

切削速度 100m/min 

１刃送り 0.1mm/tooth 

軸方向切込み 3.0mm 

半径方向切込み 1.0mm 

 

 
図４ 摩耗試験段取り 

 
図５ ノズル方向 

 
図６ ノズル角度（上：30°，下：45°） 

被削材

エンドミル

① 0°

③
270°

切削方向
（点線）

② 180°

 
図７ 中仕上げ加工実証試験の加工モデル 

（上：被削材，下：加工モデル） 

 
図８ 加工パス 

（輪郭加工 20 回オフセット，１段目のみ表示） 
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２．５．２ 荒加工実証試験 

 5 軸マシニングセンタ（牧野フライス a61nx）を用い

て，航空機部品を模擬した加工モデルを複数個切削し，

チップ摩耗状態の評価を行う実証試験を行った。 

 なお，工具はチップ交換式ラジアスエンドミルを用

い，切削条件は荒加工条件とし，チップ摩耗状態はデジ

タル顕微鏡（ハイロックス KH-8700）を用いて観察を行

った。 

 

３ 結果及び考察 

３．１ エアー圧力・流量変更時のエアー打力評価 

 エアー入力圧・流量変更時のエアー打力評価結果を図

９に示す。各条件ともにノズル距離が遠くなるにつれて

エアー打力が小さくなり，入力圧・流量を大きくすると，

どちらもエアー打力は増加することが分かる。 

 過去の研究 1)において，条件①のエアー入力圧・流量

条件にて，ノズル距離 50mm までオイルミスト効果が有

効であることを確かめられたため，条件①のノズル距離

50mm におけるエアー打力 8g を基準とする場合，条件④

ではノズル距離100mmにおいてオイルミスト効果が得ら

れると期待される。 

３．２ ノズル変更時のエアー打力評価 

 ノズル変更時及び標準ノズルのエアー打力評価結果

を図１０に示し，各条件のエアー出口圧，エアー流量の

測定結果を表４に示す。ノズル口径φ2.0mm，φ2.5mm は

標準ノズルよりも強いエアー打力を示し，エアー打力 8g

を基準とする場合，ノズル距離 120mm においてどちらも

オイルミスト効果が得られると期待される。 

 一方，ノズル口径φ1.5mm は標準ノズルと同程度のエ

アー打力を示し，ノズル口径φ1.0mm は標準ノズルより

も弱いエアー打力を示した。これはノズル口径を絞るこ

とでエアー出口圧は大きく出来るものの，ノズルの出口

面積が小さくなるため，エアー流量が低下し，結果とし

てエアー打力が弱まったものと考えられる。 

 また，ノズル口径φ2.0mm とφ2.5mm について比較す

ると，φ2.0mm はφ2.5mm に比べ，エアー流量が小さい

ため，エアーを供給するコンプレッサーの負荷を考慮す

ると，エネルギーコストの面からφ2.0mm の方が望まし

いと言える。 

３．３ 選定ノズルを用いた摩耗試験 

 ３．２で選定したノズル「1/8M CCP φ2.0A S303」及

び高圧クーラント，標準ノズル（ノズル距離 50mm，ノズ

ル角度 30°）を用いた結果を図１１に示す。 

 ノズル角度 30°，45°ともに切削長 10m 以降，摩耗の

進行が抑制され，高圧クーラントに比べて長寿命の結果

 
図９ ノズル距離とエアー打力の関係 
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図１０ ノズル距離とエアー打力の関係 
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表４ ノズル変更時のエアー出口圧・エアー流量 
条件 エアー出口圧 エアー流量 

① 0.62MPa 30L/min 

② 0.50MPa 55L/min 

③ 0.36MPa 85L/min 

④ 0.25MPa 120L/min 
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が得られた。なお，標準ノズルの結果と比較したところ，

摩耗幅・切削力ともに同様の推移を示すため，選定ノズ

ルを用いた本試験の条件はオイルミスト効果を有する

と言える。また，３．１，３．２で用いたエアー打力を

指標とした評価方法はオイルミスト効果の有無の評価

に活用可能と考えられる。 

３．４ MQL 供給システムの開発 

 ３．１～３．３の結果を基に，エアー入力圧「0.7MPa」，

エアー流量「85L/min」，ノズル「1/8M CCP φ2.0A S303」

を採用し，開発した MQL 供給システムを図１２，１３に

示す。 

 当システムは主軸固定治具，ステージ固定治具，1 軸

ステージ，スライダ治具から構成され，スライダ治具に

ノズル「1/8M CCP φ2.0A S303」を固定することで，図

１３のとおりノズル距離 120mm，ノズル角度 45°で MQL

を供給することが可能である。 

 なお，1 軸ステージを用いてノズル位置を工具軸方向

に調整可能であり，ステージ固定治具と 1 軸ステージの

間にスペーサーを入れることでノズル位置を工具半径

方向に調整可能であるため，様々な工具に対応できる。 

 加えて，サブノズル治具を設置することで，2 本のノ

ズルで深い軸方向切込みにも対応可能である（図１３）。 

 また，加工機の主軸の構造に応じて，主軸固定治具と

ステージ固定治具を製作することで，他の加工機にも設

置が可能である。 

 

 
図１１ 摩耗試験結果（上：摩耗幅，下：切削力） 
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図１２ MQL 供給システム 

【DMG 森精機 DMF180 用】 

（上：3DCAD モデル，下：装置取付時外観） 

 
図１３ MQL 供給システム 

【牧野フライス a61nx 用】 

（上：3DCAD モデル，下：装置取付時外観） 
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３．５ 実証試験 

３．５．１ 中仕上げ加工実証試験 

 開発システム及び高圧クーラント，標準ノズル（ノズ

ル距離 50mm，ノズル角度 30°）を用いた結果を図１４

に示す。 

 摩耗幅に着目すると，開発システムは摩耗の進行が抑

制され，高圧クーラントに比べて長寿命の結果が得られ

た。標準ノズルの結果と比較したところ，初期摩耗の違

いから，開発システムはやや大きい値を示しているが，

摩耗の進行は同様の推移を示すことが伺える。 

 また，切削力についても同様の推移を示すことから，

開発システムは図７の加工モデルにおいてもオイルミ

スト効果を有すると言える。 

 開発システムを用いることで，工具先端からノズル治

具まで約 79mm のクリアランスが得られる（図１３）こ

とから，厚み 79mm 以下の大型部品等への MQL の適用が

期待できる。 

３．５．２ 荒加工実証試験 

 開発システム及び高圧クーラントを用いた試験にお

けるチップの観察結果を図１５に示す。 

 高圧クーラントを用いた場合，被削材 1 個目加工後に

チップに欠けが発生し，2 個目の途中で加工機のロード

メータの値がリミット値に近づいたため，試験を中止し

た。一方，開発システムを用いた場合，被削材 3 個加工

後もチップに大きな欠けは見られなかった。 

 そのため，荒加工条件においても，開発システムはオ

イルミスト効果を有し，従来用いられている高圧クーラ

ントに比べて，3 倍以上の工具寿命が得られた。 

 

４ おわりに 

 本研究では，MQL のエアー圧力や流量，ノズル形状変

更時のエアー打力の測定結果から条件を選定し，選定し

た条件で工具摩耗試験を行い，オイルミスト効果を評価

することで，チタン合金のエンドミル側面切削における

大型部品等に適用可能な MQL 供給システムの開発を行

い，以下の知見を得た。 

（1）エアー打力評価方法を考案し，エアー圧力や流量，

ノズル形状を変更した際のエアー打力を評価した

結果，ノズル距離 120mm でオイルミスト効果を有

する条件が得られた。 

（2）得られたオイルミストブロー条件を採用するとと

もに，使用工具に応じたノズル位置の調整が可能

な機構を考案することで，MQL 供給システムの開発

を行った。 

（3）中仕上げ加工条件の切削試験を行い，開発システ

ムはノズル距離 120mm，ノズル角度 45°でオイル

ミスト効果を有することを実証した。 

（4）荒加工条件の切削試験を行い，従来用いられてい

る高圧クーラントに比べて，開発システムは 3 倍

以上の工具寿命が得られた。 
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図１４ 中仕上げ加工実証試験結果 

（上：摩耗幅，下：切削力） 
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図１５ 荒加工実証試験におけるチップ観察結果 
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する。 
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重点共同研究（環境・新素材） 
 

酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライトを用いた 

透明樹脂用紫外線遮蔽材の開発 
 

飯塚 一智*  石田 莉菜*  加藤 栄*  清水 智弥**  石川 剛**  

 

Preparation of Zeolites Dispersed Ceria Nanoparticles 

as a UV-shielding Material for Transparent Resins 

IIZUKA Kazutomo, ISHIDA Rina, KATO Sakae, SHIMIZU Tomoya and ISHIKAWA Tsuyoshi 
 

酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライトの透明樹脂用紫外線遮蔽材としての応用展開を図るため，ビーズミ

ルによって，粒子内部に存在する酸化セリウムを露出させずに微粒子化するマイルド粉砕を検討した。その

結果，酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライトの約200nmの微粒子化に成功し，その微粒子は粉砕前の結晶構

造を維持し，粉砕前と同等の紫外線吸収性を示した。さらに，粉砕による酸化セリウムナノ粒子の脱離は見

られず，酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライト微粒子は酸化セリウムが有する酸化触媒活性を低減している

ことが分かった。酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライト微粒子をシリカ系のコーティング液に分散させて成

膜したコーティング膜には紫外線遮蔽性があり，可視光透過性に優れる紫外線遮蔽材としての活用が期待で

きることが分かった。 

Key words: 酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライト，ビーズミル，紫外線遮蔽材，ポリカーボネート 

 

１ はじめに 

プラスチックなどの樹脂（高分子材料）は，太陽光な

どに含まれる紫外線の照射によって劣化し，その結果，

材料強度の低下や色調の黄変曇化などが起こる 1)。この

対策として，樹脂に紫外線吸収材等が添加されている。

主な紫外線吸収材として，ベンゾトリアゾール系などの

有機系材料や，酸化チタン，酸化亜鉛，酸化セリウムな

どの無機系材料が用いられている 2),3)。有機系材料は，

樹脂との相溶性が良く，分散が容易であるが，耐久性が

低く，また，その脱離により効果が低下する。一方，無

機系材料は，耐久性は高いが，可視光透過率が低下する

ため透明性の高い樹脂には適用できない，触媒活性を有

し樹脂を分解するなどの課題がある。 

栃木県産業技術センターは，板状ゼオライト中にナノ

サイズの酸化セリウム粒子が均一に分散した新規材料

を開発している 4)。この酸化セリウムナノ粒子分散ゼオ

ライトは，酸化セリウムがナノサイズであり，かつ酸化

セリウムがゼオライト内部に均一分散していることか

ら，紫外線を効率良く吸収し，また，酸化セリウムがゼ

オライト粒子内に存在するため，樹脂に対する酸化触媒

活性を示さない優位性もある。大森らは，酸化セリウム

ナノ粒子分散ゼオライトのポリカーボネート樹脂への

混合を検討し，その紫外線吸収性について評価したとこ

ろ，酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライト混合ポリカー

ボネートは良好な紫外線吸収性を示すことを明らかに

している 5)。さらに，酸化セリウムナノ粒子分散ゼオラ

イトの配合量が増加すると，紫外線吸収性は向上する

が，可視光透過性が低下することが分かった。この問題

については，酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライトを

200nm 以下に微粒子化し，高分散性の混合試料を調製す

ることで可視光透過性を向上させ，解決できると考えら

れる。 

本研究では，当センターのシーズである酸化セリウム

ナノ粒子分散ゼオライトを用いて，酸化セリウムを表層

部に露出させることなく，試料を微粒子化する粉砕方法

を検討し，紫外線吸収性，可視光透過性を有し，酸化触

媒活性が発現しない透明樹脂用紫外線遮蔽材の開発を

目指す。 

 

２ 研究の方法 

２．１ 試料 

K 型リンデ Q (K2O･Al2O3･2SiO2･xH2O) は粒子径約 1µm，

厚さが約 100nm の試料を合成した。 

ポリプロピレン容器に K 型リンデ Q を 200g 量り取り， 
*    栃木県産業技術センター 材料技術部 

**   アシザワ・ファインテック株式会社 
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0.15，0.20 mol･dm-3 Ce(NO3)3水溶液を 1.5L 加え，90℃

の恒温槽中にて 24 時間イオン交換処理を行った。イオ

ン交換試料は濾過，洗浄後，40℃で乾燥した。 

イオン交換によって得られたイオン交換試料を，大気

中，850～950℃で，1～3 時間加熱し，加熱試料（酸化セ

リウムナノ粒子分散ゼオライト）を得た。 

２．２ 試料の粉砕 

加熱試料（酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライト）の

粉砕には，マイルドな粉砕処理が可能なビーズミル装置

（アシザワ・ファインテック DMS65）を使用した。粉砕

試料の粒子径は，レーザ回折・散乱式粒子径分布測定装

置（マイクロトラック・ベル MT3300（LOW-WET））によ

り測定した。 

２．３ コーティング試料の調製 

試料濃度が 2mass%となるよう加熱試料及び粉砕試料

をゾルゲル液に混合してシリカ系のコーティング液を

作製した。使用したゾルゲル液は，既往の研究を参考

として 6)，4.7ml のメチルトリメトキシシラン，0.54ml

のトリメトキシボロン，0.095ml の酢酸，2ml の水を混

合し，50℃で加熱しながら 5g まで濃縮した液とした。 

成膜方法は，既往の研究を参考として 7)，上記コー

ティング液を回転速度 500rpmとしたスピンコート装置

（サンユー電子 SS-1）で石英ガラス板上に塗布し，乾

燥機内で 120℃の加熱乾燥を 2 時間行い，コーティング

試料とした。 

２．４ 評価 

２．４．１ キャラクタリゼーション 

イオン交換試料を塩酸で酸分解し，誘導結合プラズ

マ発光分析装置（島津製作所 ICPS-8100CL）で Ce 及び

K を定量し，Ce イオン交換率を求めた。 

加熱試料及び粉砕試料は，粉末 X 線回折（XRD）（理

学電機 RINT2550H）で結晶相を同定し，酸化セリウムの

ピーク強度比から試料間における酸化セリウム生成量

を評価し，Scherrer 法から酸化セリウムの結晶子サイ

ズを算出した。走査型電子顕微鏡（SEM）（日本電子

JSM-7400F）により形態，透過型電子顕微鏡（TEM）（日

本電子 JEM-2010）により透過像を観察した。 

２．４．２ 酸化触媒活性評価 

 加熱試料及び粉砕試料をCeO2含有量が30mgになるよ

う，ひまし油に分散し，乾燥空気 300ml/min でバブリ

ングしながら 120℃に加熱して酸化促進試験を行った。

発生するひまし油の酸化生成物を蒸留水に捕集し，そ

の導電率を測定することにより，酸化触媒活性を評価

した（ランシマット法）。 

２．４．３ 紫外線遮蔽特性評価 

 加熱試料及び粉砕試料を粉末セルに充填し，自記分

光光度計（日本分光 V-670）で積分球を用いて拡散反射

スペクトルを測定した。 

コーティング試料については，自記分光光度計（日

本分光 V-670）で積分球を用いて拡散透過スペクトルを

測定した。 
 さらに，このコーティング試料で覆ったポリカーボ

ネート板（PC 板）に，275nm 以下カットフィルターを

付けたキセノンテスター（岩崎電気 XER-W83-TO2）で疑

似太陽光を照射し，PC 板の劣化評価からコーティング

試料の紫外線遮蔽効果を確認した。この照射試験では

放射照度を 180W/m2として約 337 時間の照射を行い，試

料への露光量を 218MJ/m2とした。PC 板の劣化は，自記

分光光度計（日本分光 V-670）で積分球を用いて拡散透

過スペクトルを測定することにより，PC 板の黄変につ

いて評価した。 

 

３ 結果及び考察 

３．１ 酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライトの調製 

イオン交換に使用した Ce(NO3)3溶液の濃度は，既往の

研究 4)を参考に 2 種類とし，Ce イオン交換率の違いによ

る酸化セリウム生成量，及び加熱したときの構造安定性

（焼結性）への影響の違いを調べた。イオン交換溶液濃

度とイオン交換試料の化学分析結果を表１に示す。 

 

表１ イオン交換溶液濃度とイオン交換試料の化学分 

析結果 

試料名 

(Ce-Q) 

Ce(NO3)3溶液 

mol･dm-3 

Ce 含有量 

mass% 

K 含有量 

mass% 

Ce イオン

交換率% 

A 0.20  16.7  3.9 78.2 

B 
0.15 

14.3 5.9 66.7 

C 13.7  6.5 63.9 

 

次に，イオン交換試料（Ce-Q:A,B,C）を，表２に示す

条件で加熱し，それぞれの加熱試料（CeO2-Q：A 加熱，B

加熱，C 加熱）を得た。それぞれ加熱処理は，加熱試料

の母材の構造がビーズミル粉砕に及ぼす影響を調べる

ため，既往の研究 4)を参考に，A，B は母材を非晶質とす

る条件，C は母材にゼオライト構造を維持する条件で行

った。 

図１に，加熱試料の XRD パターンを示す。母材は，A

加熱，B 加熱がほぼ完全な非晶質構造，C 加熱はゼオラ

イト構造が残る構造となった。 

すべての加熱試料から，28.4°，47.4°，56.2°等に

加熱前のイオン交換試料ではみられない回折ピークが

出現し，酸化セリウムナノ粒子の生成を示した。表２に，

酸化セリウムのピーク強度について，A 加熱を 1 とした

ときの強度比と，Scherrer 法により算出した結晶子サイ
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ズを示す。 

酸化セリウムのピークの積分強度を比較すると，A 加

熱，B 加熱が C 加熱よりも大きく，A 加熱，B 加熱が酸化

セリウムの生成量が多いことを示唆している。酸化セリ

ウム粒子の結晶子サイズは約 14～19nm であると算出さ

れ，試料間に大きな差は見られなかった。 

 

表２ 加熱処理条件と加熱試料の構造 

試料名 

(CeO2-Q) 

加熱処理

条件 
母材 

酸化セリウム 

XRD ピーク強度比 

※ A 加熱を１と 

したとき 

結晶子 

サイズ

nm 

A 加熱 900℃ 3h 非晶質 1 17 

B 加熱 950℃ 1h 非晶質 0.97 19 

C 加熱 850℃ 3h ゼオライト 0.36 14 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

図１ 加熱試料の XRD パターン 
 

また，図２に加熱試料の TEM 像を示す。全ての加熱試

料で六角板状粒子内に酸化セリウムナノ粒子が分散し

て存在することが観察された。 

 

 

 

 

 

 

 

 

(a)A 加熱  (b)B 加熱  (c)C 加熱 

図２ 加熱試料の TEM 像 

 

３．２ 酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライトのビーズ

ミルによる粉砕 

表３に，ビーズミルを用いた粉砕実験条件を示す。Ce

イオン交換率の高いA加熱の一部に焼結がみられたこと

から，A 加熱の粉砕には前処理としてメノウ乳鉢で粗粉

砕し，ビーズミル処理も，B 加熱，C 加熱より大きな粒

子径のビーズを使用する等，強いエネルギー条件で処理

した。 

図３に，粉砕前の加熱試料(A 加熱，B 加熱，C 加熱)

と粉砕試料（nanoCeO2-Q：A 粉砕，B 粉砕，C 粉砕）の粒

子径分布測定結果を示す。ビーズミル粉砕により，酸化

セリウムナノ粒子分散ゼオライトが微粒子化すること

が確認された。 

粉砕試料について，粒子径分布測定により算出された

粒子径の d50（中央値）は A 粉砕：265nm，B 粉砕：266nm，

C 粉砕：246nm であった。 

レーザ回折・散乱式粒子径分布測定装置では粒子を球

形として粒子径を算出するため，試料形状によって誤差

が生じる可能性があることから，粒子径の詳細な評価は

SEM 観察によって行った。図４に粉砕試料の SEM 像を示

す。粉砕試料に凝集が見られたが，ほとんどの粒子が約

200nm の微粒子であることが確認できた。 

 

表３ ビーズミル粉砕実験条件 

試料名 

(nano 

CeO2-Q) 

ビーズ スラリー 

スラリ

ー供給 

L/min 

周速 

m/s 

処理 

時間 

min 

A 粉砕 
ZrO2 

(Φ0.3 mm) 
20 %水溶液  0.1  12 150 

B 粉砕 
ZrO2 

(Φ0.1 mm) 
17 %ｴﾀﾉｰﾙ溶液 0.05 8 180 

C 粉砕 
ZrO2 

(Φ0.1 mm) 
20 %ｴﾀﾉｰﾙ溶液 0.05  8 150 

 

0
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図３ ビーズミル粉砕前後の粒子径分布 
 

 

 

 

 

 

 

(a)A 粉砕      (b)B 粉砕 

 

 

 

 

 

                                     100nm 

 
 

(c)C 粉砕  

図４ 粉砕試料の SEM 像 
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ビーズミル粉砕により，約 200nm まで酸化セリウムナ

ノ粒子分散ゼオライトを微粒子化できることが分かっ

た。 

３．３ 酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライト微粒子の

評価 

３．３．１ キャラクタリゼーション 

図５に，粉砕試料の XRD パターンを示す。全ての粉砕

試料から酸化セリウムを示すピークがみられ，C 粉砕か

らはゼオライト構造を示すピークがみられた。このこと

から，表３に示した粉砕条件では，ビーズミル処理後も

粉砕前の結晶構造を維持することが分かった。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図５ 粉砕試料の XRD パターン 

 

図６に，加熱試料及び粉砕試料の拡散反射スペクトル

を示す。比較として，酸化セリウム試薬（CeO2）のデー

タを合わせて示す。すべての試料が紫外線吸収性を示し

た。そのなかでも，A 加熱，A 粉砕，B 加熱，B 粉砕は C

加熱，C 粉砕よりも紫外領域の吸収が大きく，酸化セリ

ウムの生成量が多い試料の紫外線吸収性が高い結果を

示した。粉砕前後の反射率に大きな差はなく，酸化セリ

ウムナノ粒子分散ゼオライト微粒子は，粉砕前と同等の

紫外線吸収性を示した。 

 

 

 

 

 

 

 

 

図６ 加熱試料及び粉砕試料の拡散反射スペクトル 

 

３．３．２ 酸化触媒活性 

ランシマット法により，加熱試料及び粉砕試料の酸化

触媒活性を評価した。ひまし油に添加する試料が酸化触

媒活性を有すると，ひまし油の劣化が促進され，発生す

る酸化物質を吸収した水の導電率が急激に上昇するま

での経過時間（誘導時間）が短くなる。図７に，吸収液

の導電率変化を示す。本実験条件におけるひまし油（ブ

ランク）の誘導時間は約 40h であった。一方，酸化セリ

ウム試薬を添加した系（CeO2）では，酸化セリウムの酸

化触媒活性発現により，誘導時間は約13hと短くなった。 

 

 

 

 

 

 

 

 

図７ 加熱試料及び粉砕試料の酸化触媒活性評価 

 

A 粉砕の誘導時間は約 12h となり，酸化セリウム試薬

と同程度の誘導時間の短縮があった。図８に，粉砕試料

の TEM 像を示す。A 粉砕では，図８(a)のとおり，酸化セ

リウムナノ粒子が表層部に露出している様子が観察さ

れた。このことにより，酸化触媒活性が発現したと考え

られる。A 粉砕における酸化セリウムナノ粒子の露出は，

前処理としてメノウ乳鉢で粗粉砕し，さらに，B 粉砕，C

粉砕よりも強いエネルギーでビーズミル処理を行った

ことが一因と考えられる。 

 

 

 

 

 

 

(a)A 粉砕  (b)B 粉砕 (c)C 粉砕  

図８ 粉砕試料の TEM 像 

 

A 粉砕を除いた試料の誘導時間は約 17～31h で，酸化

セリウム試薬よりも長く，酸化セリウムが有する酸化触

媒活性の低減が認められた。ゼオライト構造を有する C

粉砕よりも，母材が非晶質である B 粉砕の方が長い誘導

時間を示し（約 31h），ブランク（ひまし油のみ）と比

較しても大きな差がなかった。なお，B 粉砕及び C 粉砕

の TEM 像からは，明確な酸化セリウムナノ粒子の露出は

確認されなかった（図８）。これまでの研究から，母材

の結晶構造は，加熱温度，加熱時間，イオン交換率で制

御できることが分かっている。母材を非晶質に調製した

酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライトをビーズミルで

0

20

40

60

80

0 10 20 30 40

導
電
率

[µ
S・

cm
-1
]

時間 [h]

A加熱

A粉砕

B加熱

B粉砕

C加熱

C粉砕

CeO₂

油のみ

0 10 20 30 40 50 60 70

回
折
強
度

[a
.u
.]

2θ(Cu-Kα)[deg]

A粉砕 

B粉砕 

C粉砕 

CeO2 



栃木県産業技術センター 研究報告 No.21 (2024) 
 

- 12 - 

 

マイルドな条件を選択して粉砕することで，酸化触媒活

性を低減できることが分かった。 

３．４  酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライト含有コ

ーティング試料の作製と評価 

３．４．１ コーティング試料の作製 

酸化触媒活性の低減が認められた B 加熱，C 加熱，B

粉砕及び C 粉砕を用いて，試料を分散させたシリカ系の

コーティング液を作製した。また，酸化セリウム試薬を

粉砕試料の酸化セリウム量と同等量を加えたコーティ

ング液を比較試料（CeO2）とした。 

C 加熱，C 粉砕のコーティング試料の外観を図９に示

す。B 加熱，C 加熱のコーティング試料は，目視で粒子

の凝集が見られ，均一に粒子が分散したコーティング膜

は作製できなかった。C 粉砕のコーティング試料の外観

は無色透明，B 粉砕は薄い白色であり，両試料とも目視

で粒子の凝集は確認できなかった。微粒子化により，酸

化セリウムナノ粒子分散ゼオライト含有コーティング

試料の可視光透過性の向上が確認できたが，透明性の高

い試料調製には，コーティング試料の調製と粒子の分散

が課題と考えられた。 

 

 

 

 

 

 

 

 

(a)C 加熱      (b)C 粉砕  

図９ コーティング試料の外観 

 

３．４．２ コーティング試料の評価 

B 粉砕，C 粉砕及び比較試料（CeO2）のコーティング試

料について，自記分光光度計で積分球を用いて拡散透過

スペクトルを測定し，その紫外線吸収性を評価した。 

それぞれの拡散透過スペクトルを図１０に示す。な

お，図１０には，試料を加えずにゾルゲル液とエタノー

ルから作製したコーティング試料（ブランク）も併せて

示した。粉砕試料を加えたコーティング試料には紫外線

領域に吸収があり，紫外線吸収性が認められた。 

コーティング試料の酸化セリウムナノ粒子分散ゼオ

ライト微粒子の含有量を多くすることで，より紫外線吸

収性を高くできると考えられるが，コーティング試料の

紫外線吸収性と可視光透過性はトレードオフの関係が

あるため，目的に合わせた試料を調製する必要があると

考えられる。 

B 粉砕，C 粉砕のコーティング試料で PC 板を覆い，

275nm 以下カットフィルターを付けたキセノンテスター

で疑似太陽光にさらしてコーティング試料の紫外線遮

蔽特性を確認した。照射試験前後の PC 板について，自

記分光光度計で積分球を用いて測定した拡散透過スペ

クトルを図１１に示す。すべての照射試験後の PC 板で，

照射試験前より 400～500nm 付近の可視光吸収が見られ

た。これは照射試験による PC 板の黄変を示している。B

粉砕，C 粉砕のコーティング試料の可視光吸収は，ブラ

ンク試料よりも小さく，コーティング試料の紫外線遮蔽

効果が確認できた。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図１０ コーティング試料の拡散透過スペクトル 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図１１ 照射試験後の PC 板の拡散透過スペクトル 

 

４ おわりに 

ビーズミルを用いた粉砕により，酸化セリウムナノ粒子

分散ゼオライトを約 200nm に微粒子化した。酸化セリウム

ナノ粒子分散ゼオライト微粒子は，粉砕前の結晶構造を維

持し，粉砕前と同等の紫外線吸収性を示した。さらに，酸

化セリウムナノ粒子分散ゼオライト微粒子では酸化セリ

ウムナノ粒子の表面露出が確認されず，酸化セリウムが有

する酸化触媒活性の低減を示した。 

酸化セリウムナノ粒子分散ゼオライトの微粒子は，コー

ティング液等に良好に分散させることで，可視光透過性に

優れる紫外線遮蔽材料としての活用が期待できる。 
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重点共同研究（フードバレーとちぎ） 
 

原料改質による米粉製品の老化抑制技術の開発 
 

金井 悠輔*  阿久津 知宏*  岡本 竹己*  神田 哲也**  都木 健太郎** 

 
Development of Technique for Inhibit Starch Retrogradation in Rice Flour Products 

by Modifying Materials 

KANAI Yusuke, AKUTSU Tomohiro, OKAMOTO Takemi, KANDA Tetsuya and TAKAGI Kentaro 

 

米を二軸エクストルーダーで処理することで澱粉を低分子化した試料を作製し，これを米粉製品の原料に

配合することで澱粉の老化に伴う品質低下を抑制する手法を検討した。うるち米及びもち米を二軸エクスト

ルーダーにより処理することで澱粉の低分子化が認められたが，処理条件による低分子化の程度に大きな差

は見られなかった。水溶性糖量はエクストルーダー処理により大幅に上昇し，特にもち米では約 8 割が水溶

性を示した。もち米の処理試料を10%(w/w)以上配合した米粉生地では，冷蔵保存による生地の硬化が抑制さ

れた。X 線回折測定の結果，もち米処理試料の配合割合に応じて澱粉の老化進行の指標となる回折線の面積

値が低下したことから，もち米処理試料の添加が澱粉の老化抑制に効果があることが示唆された。 

Key words: 米粉，二軸エクストルーダー，澱粉，分子量分布，物性 

 

１ はじめに 

栃木県は，米の収穫量及び作付面積が全国 8 位(令和

5 年)であり 1)，全国有数の米どころである。また，新規

需要米のうち米粉用米の出荷数量は 8,035t で全国 2 位

(令和 4 年)であり 2)，県内にはこれを使用した米粉を製

造する製粉事業者が所在している。従来，米粉の用途は

和菓子や米菓など限定的であったが，近年は洋菓子やパ

ンなど用途が拡大しており，米粉の需要量・生産量とも

に増加傾向となっている。 

一方，米粉を原料とする食品は，保存中に澱粉が老化

し，食感や消化性の悪化などの品質低下が生じる。この

対策として，糖や糖アルコール，加工澱粉，乳化剤など

の老化防止機能を持つ資材を添加する手法が用いられ

るが，製品に不必要な甘味を付与してしまうことや，添

加物は消費者から嫌厭されるといった課題がある。この

ため，食品製造業者からは，添加物を使用せず，製品の

食味に影響を及ぼさない新たな老化抑制技術へのニー

ズが寄せられている。 

本研究では，米を二軸エクストルーダーにより処理

し，米に含まれる澱粉を改質（低分子化）することで老

化抑制機能が期待される水溶性成分を含む米資材を作

製し，これを米粉原料に配合することにより米粉製品の

老化を抑制する手法の開発を目的として実施した。 

 

２ 研究の方法 

２．１ 原料 

二軸エクストルーダー処理の原料は，令和 4 年産栃木

県産うるち米（品種：あさひの夢）及び令和 4 年産北海

道産もち米（品種：風の子もち）を使用した。米粉生地

の原料は，うるち米粉（日の本穀粉㈱ 上新粉）を使用

した。 

２．２ 二軸エクストルーダーによる低分子化処理 

うるち米及びもち米を二軸エクストルーダー（㈱幸和

工業製 KEI45-25 型）により処理した。本装置の概略を

図１，スクリューパターンを図２に示す。標準の処理条

件は，スクリュー回転数:200rpm，スクリューパター

ン:2，対原料加水率:3％，バレル加熱温度（区分 1～5 に

分けて温度設定可能）区分 1:60℃，区分 2:80℃，区分

3:100℃，区分 4～5:120℃とし，各パラメータを 3 水準

に変化させて試験を実施した（表１）。原料供給量は

20kg/h とし，押出物を吐出するダイはφ5mm の 1 穴を使

用した。ダイの吐出部にペレタイザーを設置し，2 枚刃

を 20Hz で回転させて吐出物を切断した。処理後，ミル

で粉砕したものをエクストルーダー処理試料とした。 

２．３ 低分子化試料の品質評価 

２．３．１ 分子量分布の測定 

試験管にエクストルーダー処理試料 50mg を精秤し，

ジメチルスルホキシド（GPC 用）10mL を加えて軽く撹拌

し，120℃に設定した恒温槽で 12 時間加熱することで試

料に含まれる澱粉を溶解させた。未処理の米試料は，澱 
*   栃木県産業技術センター 食品技術部 

**  日の本穀粉株式会社 
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図１ 二軸エクストルーダー概要 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図２ スクリューパターン 

F：フォワードスクリュー，P：パイナップルスクリュー， 

R・L：ニーディングディスク正方向(R)・逆方向(L) 

 

表１ エクストルーダー処理条件 

パラメータ 水準 1 水準 2 水準 3 

対原料加水率 0% 3% 6% 

加熱温度(※) 120℃ 150℃ 180℃ 

スクリュー回転数 140rpm 200rpm 280rpm 

スクリュー混錬度 弱 中 強 

※区分 4,5 の設定温度。区分 1,2,3 はそれぞれ 60℃，80℃，100℃。 

粉の溶媒への溶解性を高めるため，前処理として試料の

2 倍量の超純水を加え室温で 2 時間吸水させることで澱

粉を膨潤させ，その後真空凍結乾燥させたものを分析に

供し，同様に溶解させた。この溶液をメンブレンフィル

ターでろ過し，ゲル浸透クロマトグラフィー（GPC）測定

を行った。測定には HPLC（日本分光㈱製 LC-2000）を

使用し，カラム：OHpak SB-806M HQ（㈱レゾナック製），

カラム温度：40℃，移動相：ジメチルスルホキシド/ジメ

チルホルムアミド（75/25 v/v）（5mM 臭化リチウム添

加），流速：0.25mL/min，注入量：200μL，検出器：RI

とした。分子量標準試料は㈱レゾナック製 STANDARD 

P-82（プルラン）を使用した。得られた GPC クロマトグ

ラムから，最も多く含まれる澱粉分子量として最大ピー

ク位置の分子量を算出し，またセクションごとのピーク

面積値から，オーダーごとの分子量分布を評価した。 

２．３．２ 水溶性糖量 

試料 0.5g に超純水 50mL を加え 30 分間振とうし，遠

心分離（15,000rpm，15 分間）により得られた上清に含

まれる全糖量をフェノール硫酸法で測定し，その値を水

溶性糖量とした。 

２．３．３ 色調 

各試料の色調を分光測色計（コニカミノルタ㈱製 

CM-5）により測定し，色度を表す a*及び b*を評価した。 

２．４ 老化抑制効果の検証 

２．４．１ 米粉生地の調整及び保存試験 

うるち米粉にエクストルーダー処理試料を 1～

20%(w/w)配合し，粉体原料 500g に超純水 375g（加水率

75%）を加え，ミキサーで 20 分間混練することで生地を

調製した。この生地を容量 6mL の蓋付きプラスチック製

容器に隙間なく充填し，蓋を閉めて沸騰水中で 15 分間

加熱した。室温で 15 分間放冷した後，5℃に設定した恒

温恒湿装置（エスペック㈱製 PR-3J）での冷蔵保存試験

を行った 3)。もち米については，エクストルーダー処理

の効果を検証するため，比較として未処理のもち米粉を

配合した生地も調整した。また，老化抑制効果が知られ

ているマルトースを 5%配合した生地も併せて調整した。 

２．４．２ 硬さ試験 

任意の保存時間を経た米粉生地を恒温恒湿装置から

取り出し，容器の蓋を取り外し，生地の上面から圧縮試

験を行った。測定はテクスチャーアナライザー（Stable 

Micro Systems 社製 TA.XT plus100c）により行い，圧

縮治具はφ1/2インチ円柱プローブを用い，圧縮距離7mm

（米粉生地厚みの約 50%）まで速度 1mm/s で圧縮した際

の最大荷重を硬さの指標とした。 

２．４．３ 結晶性測定 

物性測定後の米粉生地を真空凍結乾燥させ，ミルで粉

砕したものを結晶性評価試料とした。試料に同量の超純

水を加えて混練し，X 線回折装置（理学電機㈱製 

RINT2550H）により測定した。X 線は Cu-Kα線を用い，

測定条件は，管電圧 40kV，管電流 100mA，スキャンスピ

ード 1°/min で行った 4) 5)。 

 

３ 結果及び考察 

３．１ 二軸エクストルーダーによる低分子化処理 

既報により，米澱粉を二軸エクストルーダーにより処

理することで澱粉が低分子化することが知られている

6)。そこで，エクストルーダーの運転パラメータが澱粉

の低分子化や水溶性などの品質に及ぼす影響を調査す

るべく，各条件でのエクストルーダー処理試験を行っ

た。処理時のバレル出口付近の品温と圧力値を計測した

結果を図３に示す。うるち米ともち米どちらにおいても 

パターン 1 

混練度：弱 

パターン 2 

混練度：中 

パターン 3 

混練度：強 
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図３ エクストルーダー処理条件と品温・圧力の関係 

△：対原料加水率 ▲：加熱温度 □：スクリュー回転数 

■：スクリュー混錬度     ：品温      ：圧力 

各水準の条件は表１のとおり 

 

対原料加水率：低，加熱温度：高，スクリュー回転数：

高，スクリュー混錬度：強の条件で品温が上昇する一方，

出口付近の圧力は低下する傾向が見られ，特にスクリュ

ーの条件による影響が大きいことが分かった。エクスト

ルーダーは，バレル内のスクリューにより材料を物理的

に混錬・圧縮・せん断しながら加工することから，過酷

なスクリュー条件では原料がより強力に混錬され，その

エネルギーにより発熱し品温が上昇するものと考えら

れた。この品温の上昇に加え，強力な物理的処理により

バレル内の生地の粘度が低下し，ダイから吐出しやすく

なったことが圧力低下の原因と考えられた。 

３．２ 低分子化試料の品質評価 

３．２．１ 分子量分布 

GPC 測定から求めた最大ピーク分子量の結果を表２，

分子量オーダーごとの分布評価結果を図４に示す。うる

ち米では，未処理品の最大ピーク分子量が約 500 万であ

ったのに対し，エクストルーダー処理試料はいずれも

100 万前後であり，約 1/5 に低分子化したことが分かっ

た。処理条件の中では対原料加水率及び加熱温度の影響

が比較的大きいものの，条件による大きな変化は見られ

なかった。分子量分布では，エクストルーダー処理によ

り分子量 1,000 万超の区分が減少し，10 万～1,000 万の

区分が増加した。しかし，10 万未満の区分は増加が見ら

れなかった。もち米では，未処理品の最大ピーク分子量

が約 150 万とうるち米よりも低く，エクストルーダー処

理による明確な低下は見られなかったが，分子量分布は

うるち米と同様の傾向を示した。このことから，エクス

トルーダー処理により一定の低分子化が生じているも

のの，その程度は限定的であり，オリゴ糖などの低分子

糖類はほぼ生じないものと考えられた。 

表２ エクストルーダー処理条件と最大ピーク分子量 

処理条件 
最大ピーク分子量(×106) 

うるち米 もち米 

未処理 5.61 1.49 

対原料 

加水率 

0% 1.15 1.06 

3% 0.99 1.18 

6% 1.52 1.69 

加熱温度 
120℃ 0.99 1.18 

150℃ 1.31 1.34 

180℃ 1.34 1.55 

スクリュー 

回転数 

140rpm 1.25 1.45 

200rpm 0.99 1.18 

280rpm 1.08 1.23 

スクリュー 

混錬度 

弱 1.28 1.36 

中 0.99 1.18 

強 1.28 1.18 

 

 

 

図４ エクストルーダー処理条件と分子量分布 
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３．２．２ 水溶性等量 

エクストルーダー処理試料の保水性に関連する指標

として水溶性糖量を測定した。結果を図５に示す。うる

ち米・もち米ともにエクストルーダー処理により水溶性

が大幅に向上し，特にもち米では全体の 8 割程度が水溶

性を示した。処理条件のうち対原料加水率：高，スクリ

ュー混錬度：弱の条件では水溶性が低い結果となった。

低分子化に加え，処理条件によって澱粉の糊化の程度に

差が生じているものと考えられた。 

３．２．３ 色調 

エクストルーダー処理は短時間であるものの，原料を

100℃以上の高温下で混練処理を行うため，メイラード

反応により処理品の褐変が生じる。褐変は製品の外観に

影響を及ぼすため，処理条件と色調との関連を調査した

（図６）。うるち米ともち米どちらにおいても処理品の

色度が増加したが，その程度はうるち米の方が顕著であ

った。処理条件の中ではスクリュー回転数：低，スクリ

ュー混錬度：弱，対原料加水率：多の条件では色度の増

加が抑制された。これらの処理条件はいずれも処理中の 

 
図５ エクストルーダー処理試料の水溶性糖量 

 

図６ エクストルーダー処理試料の色調 

○：未処理品 a* ●：未処理品 b* △：対原料加水率 

▲：加熱温度  □：ｽｸﾘｭｰ回転数 ■：ｽｸﾘｭｰ混練度 

    ：a*    ：b* 各水準の条件は表１のとおり 

品温が 160℃以下であったことから（図３），処理品の

褐変を抑制するには処理中の品温を 160℃以下に抑える

ことが有効であると考えられた。 

３．３ 老化抑制効果の検証 

３．３．１ 硬さ試験 

澱粉系食品は，保存中の澱粉の老化に伴い，食感の悪

化や消化性の低下，白濁など様々な品質低下が生じる。

中でも食感への影響は，食品の美味しさを著しく損なう

ことから重要な課題であり，食感保持へのニーズは高

い。そこで，エクストルーダー処理試料の添加による米

粉生地の硬化への影響を調べた。低分子化試料の品質評

価の結果から，老化抑制効果が期待できる試料として，

うるち米では標準条件で処理した試料，もち米では対原

料加水率 0%で処理した試料を選定した。各試料を配合し

て調製した生地の保存 0 時間及び 24 時間時点における

最大荷重値から，保存中の最大荷重上昇速度を算出した

（表３）。うるち米のエクストルーダー処理試料を添加

した試験では，添加割合が 1～5%では無添加区と同等の

約 10N/h であり，10%添加生地において 8.0N/h に低下し

たものの，20%添加生地では再び 10.3N/h に上昇し，明

確な添加効果が見られなかった。一方，もち米のエクス

トルーダー処理試料を添加した場合，添加割合の増加に

応じて最大荷重上昇速度が低下する傾向が見られ，10%

添加するとマルトース 5%添加と同程度の 7.6N/h にまで

低下した。未処理のもち米粉を等量添加した結果と比較

しても低値を示したことから，もち米をエクストルーダ

ーで処理することで，添加した生地の硬化を抑制する機

能が得られたものと考えられた。 

表３ 保存による米粉生地の最大荷重変化 

試験区 添加割合 
(%) 

最大荷重 
保存 0h 

(N) 

最大荷重 
保存 24h 

(N) 

最大荷重 
上昇速度 

(N/h) 
無添加区 - 42 276 9.8 

うるち米 

ｴｸｽﾄﾙｰﾀﾞｰ 

処理試料 

添加区 

1 56 284 9.5 
3 62 285 9.3 
5 54 296 10.1 

10 50 242 8.0 
20 39 285 10.3 

もち米 

ｴｸｽﾄﾙｰﾀﾞｰ 

処理試料 

添加区 

1 48 290 10.1 
3 52 288 9.8 
5 44 272 9.5 

10 37 220 7.6 
20 19 161 5.9 

もち米粉 

添加区 

1 45 273 9.5 
3 41 289 10.4 
5 43 289 10.3 

10 35 247 8.8 
20 30 232 8.4 

マルトース 

添加区 
5 46 225 7.5 
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３．３．２ 結晶性 

もち米のエクストルーダー処理試料による米粉生地

の硬化抑制と澱粉の老化反応の関係性を調べるため，Ｘ

線回折装置による結晶性評価を行った。はじめに無添加

の米粉生地を測定したところ，保存時間の経過とともに

17°付近の回折線が増大することが確認できたことか

ら，この回折線の面積値を澱粉の老化進行の指標とした

（図７）。そこで，もち米処理試料を添加した生地の 24

時間保存後の回折線面積値を比較すると，添加割合の増

加に伴い，回折線面積値が低下する傾向が見られたこと

から，試料添加により澱粉の老化が抑制されていること

が示唆された（図８）。しかし，いずれの添加割合にお

いてもマルトースを 5%添加したものと比較すると面積

値が大きいことから，澱粉の老化抑制は限定的であると

考えられた。以上の結果を踏まえると，今回確認された

生地の硬化抑制は，澱粉の老化抑制のみによる効果では

なく，澱粉の低分子化に伴う生地強度の低下など，その

他の要因も関与している可能性が考えられた。 

 

図７ 米粉生地（無添加）のＸ線回折 

 
図８ 試料添加による回折線面積値変化（24h 保存後） 

 

４ おわりに 

米を二軸エクストルーダーで処理することで澱粉を

低分子化した試料を作製し，これを原料に配合すること

で米粉製品の老化に伴う品質低下を抑制する手法につ

いて検討し，以下の知見を得た。 

（1）うるち米及びもち米を二軸エクストルーダーによ

り処理することで澱粉の低分子化が認められた

が，その程度は限定的であり，オリゴ糖などの低分

子糖類はほぼ生じないものと考えられた。また，処

理条件による低分子化の程度に大きな差は見られ

なかった。 

（2）水溶性糖量はエクストルーダー処理により大幅に

上昇し，特にもち米では約 8 割が水溶性を示した。

また，いずれの処理品も褐変が生じたが，その程度

はうるち米のほうが顕著であった。エクストルー

ダー処理中の品温を 160℃以下とすることで褐変

の程度を抑えられるものと考えられた。 

（3）うるち米のエクストルーダー処理試料を配合した

生地では，保存中の生地の硬化は抑制されなかっ

た。一方で，もち米のエクストルーダー処理試料を

10%以上配合した生地では最大荷重上昇速度が低

減し，保存による生地の硬化が抑制された。 

（4）結晶性評価の結果，もち米処理試料の添加割合の

増加に伴い，澱粉の老化進行の指標となる回折線

の面積値が低下し，老化抑制に効果があることが

示唆された。しかし硬さ試験の結果を踏まえると

結晶性低下の程度は低く，生地の硬化抑制には他

の要因も関与している可能性が考えられた。 

本研究で検討した手法は，製品の主原料である米粉の

一部を物理的に改質することで老化抑制効果を得るも

のであり，食味への影響が少なく，原材料表示も「米粉」

の表示のみであることから，消費者に受け入られやすい

利点がある。今後さらなるメカニズムの解明や実際の米

粉製品への応用など，実用化に向けた検討を進めたい。 
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共同研究 
 

目視検査のエビデンス取得に関する研究 
 

松本 健司*  八木澤 秀人*  中村 喜英** 

 
Evidence Acquisition in Visual Inspection 

MATSUMOTO Kenji, YAGISAWA Hideto and NAKAMURA Yoshihide 

 

製品の外観検査において，供給された検査対象に対し検査員が一つずつ目視検査を実施してチェック

リスト等に記録する作業を対象に，目視検査の信頼性向上を目的としたデジタル化に取り組んだ。本研

究ではベルトコンベア上を流れる検査対象から検査用データを取得し，ソフトウェア上で目視検査を実

施できるシステムを開発した。検査対象の撮影及び検査員の視線推定にはディープラーニング技術を用

いた。推定された検査員の視線時系列データは検査結果のエビデンスとして活用できるよう各種データ

と紐づけてデータベースに保存される。 

Key words: 目視検査，DX，ソフトウェア開発，ディープラーニング 

 

１ はじめに 

検査工程における目視検査（外観検査）は品質を担保

する重要な工程である。製品に不具合が発生した際の原

因追及のため，トレーサビリティが求められ，検査及び

記録が正しく機能していなければならない。現状，多く

の目視検査工程記録は検査員の人的報告のみで成り立

っており，結果の信頼性及び検査品質について各検査員

に依存している点が問題である。 

画像処理や通信などのデジタル技術は，近年，目覚ま

しい発展を遂げており，対象認識（オブジェクトディテ

クション）などの高度な処理が可能となる AI 技術利活

用も容易となった。そのため，目視検査は自動化にシフ

トしつつあるが，現状，完全自動化は技術的にまだ難し

い状況である。 

本研究では，目視検査の信頼性や作業性の向上を実現

するデジタル技術活用手法を立案し，システムを試作す

る。 

 

２ 研究の方法 

２．１ 開発方針 

２．１．１ 想定作業と課題 

 検査員が供給された検査対象に対し，一つずつ目視検

査を実施し，チェックリスト等に記録する作業を想定す

る。 

検査結果の信頼性は記録によってのみ保証され，その

記録が検査員の主観によるものとなっていることが問

題である。 

また，目視検査は長時間の繰り返し作業であることが

多く，検査対象によっては拡大鏡を使用するなど作業性

も悪いことから，検査員への身体的負担が大きい。更に

作業の性質上，就労場所が限定されており，突発的な欠

員時などの柔軟な対応が難しい。 

２．１．２ システム概要 

 目指すシステム概要を以下に示す。 

（1）供給された検査対象を撮影し，検査データを保存

できること 

（2）パソコン上で検査データを表示し，検査データ（画

像）に対して拡大・移動及び不良箇所のマーキング

操作ができること 

（3）検査員が検査作業を実施している間，検査員の視

線データ（座標，滞留時間）を記録できること 

（4）検査データ，作業結果及び検査員の視線データは

紐づけされレポートとして閲覧が可能であること 

 検査結果について，不良の場合は不良箇所のマーキン

グデータが残ることで，良好の場合は視線データにより

作業状況の詳細が確認できることで信頼性が向上する。 

 パソコン上の作業となることで身体的負担は軽減す

る。将来的に本システムをグローバルネットワークに接

続することで柔軟に就労環境（場所・時間）の制限に依

存しないシステム化が可能である。 

  

*   栃木県産業技術センター 機械電子技術部 

**  株式会社アール・ティー・シー 
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２．１．３ 開発項目 

 本研究で開発に取り組む項目を以下に示す。 

（1）検査データ撮影処理の開発 

（2）サーバ（データベース，閲覧機能など）構築 

（3）目視検査用ソフトウェア開発 

（4）視線推定及び記録処理の開発 

 ネットワークを活用した分散平行処理や扱うデータ

のセキュリティ及びバックアップ等の非機能要件に関

する内容は本研究では取り組まない。 

２．２ システム構成 

開発項目ごとに Windows 上でそれぞれ独立したシステ

ムで構成し，サーバを介して機能の連携を実現する。 

２．３ 本研究における検査対象 

本研究では弁当（食品）を対象とする。システム試作

が目的であることから，検査データ解像度が肉眼程度で

十分であり，データ取得が容易である対象物として選定

した（図１）。 

 

図１ 研究で用いたサンプル例 

 

３ 結果及び考察 

３．１ 開発システム全体概要 

試作したシステム全体概要を図２に示す。 

 

図２ システム概要 

システムは，3 つの要素からなる。 

初めに検査対象品を撮影する。撮影データを基にした

検査データはサーバ上のデータベースに登録される。 

検査員は，パソコン上から検査用ソフトウェアを利用

し目視検査を実施する。検査結果について，判定結果（良

好・不良），不良がある場合は不良情報，検査時の視線

情報などがデータベースに保存される。 

３．２ 検査データ撮影処理の開発 

撮影部の自動化を見据え，ベルトコンベア上を流れる

検査対象から検査データを取得することとした（図３）。 

 

図３ 検査対象の撮影 

流れる検査対象から検査データを取得するために考

えられる要件を以下に示す。 

（1）検査対象がカメラ画角中央付近に到達したことを

認識し撮影 

（2）撮影されたデータから検査対象を抽出 

（3）抽出データの傾きを補正 

（4）補正されたデータを保存 

 検査対象の認識には，YOLOv81）を利用した。対象位置

認識に応用できる AI 処理はオブジェクトディテクショ

ンとセグメンテーションの 2 種類ある。 

オブジェクトディテクション手法を用いた対象抽出

を試みたが，その後の処理において対象の傾きや位置を

補正するのが困難であった。 

セグメンテーション手法を用いた対象抽出では，比較

的精度良く対象データを抽出できた（図４）。また，処

理結果から傾きの補正が可能であったことから，本研究

ではセグメンテーション手法による処理を採用した。 

  

図４ 検査データ撮影処理例 

左：対象認識時の撮影データ 右：処理後の検査データ 

３．３ データベース構築 

 検査に係るデータを想定し，データベースを設計構築

した。データベース概要を表１に示す。 

表１ データベース概要 
項目 内容 

日時 データ取得日時 

検査データ 処理後の検査データ 

不良情報 不良があった場合の詳細 

操作ログ 検査作業中操作ログ 

視線データ 作業中の視線推測結果 

検査用 PC 

 

・検査ｿﾌﾄ 

・視線推定 

撮影部 
 

・撮影 
・対象検出 
・ﾃﾞｰﾀ保存 

サーバ 
 

・検査ﾃﾞｰﾀ 
・操作ログ 
・作業ﾃﾞｰﾀ 
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３．４ 目視検査用ソフトウェア開発 

 ソフトウェアの要件を以下に示す。 

（1）検査データをデータベースから取得できること 

（2）検査データの閲覧操作ができること 

（3）検査データ上で発見された不良情報を記録できる

こと 

（4）不良情報は不良の分類，位置，範囲を含むこと 

（5）検査結果を含めた作業に関する情報をデータベー

ス上に保存できること 

（6）視線推定機能と連動できること 

試作したソフトウェア動作の概要について記述する。 

ソフトウェアは初めに検査データのリストをデータ

ベースから取得する（図５）。検査員は検査対象を選択

し，検査作業を開始する。 

 

図５ 検査データのリスト表示 

検査を開始すると，検査用 UI がフルスクリーンで呼

び出される。不良箇所が発見された場合，簡易なマウス

操作で個所を指定後，分類を選択し不良情報を登録す

る。検査終了時には検査員へ確認を促し，一連の作業が

終了となる（図６）。 

検査作業中は，検査開始や作業中断を通知すること

で，後述する視線推定機能と連動した動作を行う。 

  

  

図６ 検査画面例 

上段左：検査開始画面  上段右：不良個所指定 

下段左：不良分類選択  下段右：結果確認画面 

３．５ 視線推定及び記録処理の開発 

３．５．１ 処理の概要 

 視線推定機能を有する機器は一般に高額であること

から，可視光カメラを用いて検査員の視線を推定するこ

ととした。しかし，可視光カメラから得られる画像を基

に視線を推定する手法は現在も研究開発が進められて

いる状況であり，安価な構成で実現することは困難であ

った。また，本研究においてはディスプレイ上の注視点

を記録するため，視線データを基にしたカメラとディス

プレイの位置関係を用いた処理も必要であった。これら

のことから顔画像を基に注視点を直接推定する手法を

開発することとした。 

 視線推定処理の概要を以下に示す。 

（1）カメラから検査員の顔画像取得 

（2）顔画像から特徴量を取得 

（3）特徴量を基にディープラーニングモデル（以下， 

推定モデル）を用いて注視点を推定 

（4）推定結果の保存 

なお，本研究においては，顔画像の取得にはカメラ付

ノートパソコンのインカメラを使用した。 

３．５．２ 視線推定機能開発 

 Nachiappan Valliappan らは，追加のハードウェアを

必要としないスマートフォンにおける高精度なアイト

ラッキング手法を実証している 2）。スマートフォンにお

ける推定手法はパソコンのディスプレイにも応用可能

と考え開発に取り組んだ。 

 推定機能開発の概要を以下に示す。このうち，（3），

（4），（5）において，Nachiappan Valliappan らの取

組を参考にしている。 

（1）開発用データの収集 

（2）特徴量エンジニアリング 

（3）推定モデル構造の設計 

（4）推定モデル構築（モデルトレーニング） 

（5）精度検証及び後処理の検討 

３．５．２．１ 開発用データ収集 

 データ収集のためディスプレイ上にランダムターゲ

ットを繰り返し表示するプログラムを作成した。データ

収集参加者（以下，協力者）は画面上に表示されたター

ゲットをマウス操作でクリックする。クリック時にはタ

ーゲットを注視していると考えられるため，クリック時

のターゲット座標と協力者の顔画像を紐づけて保存し，

開発用データとした（図７）。 

 開発用データは協力者 25名から 11,364 サンプルを収

集した。 
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図７ データ収集概要 

３．５．２．２ 特徴量エンジニアリング 

 推定精度を向上させるために，顔画像から特徴量を抽

出する必要がある。抽出の前処理には MediaPipe3）を使

用した。MediaPipe は Google が開発したフレームワー

クであり，顔の部位（ランドマーク）座標を推定できる

（図８）。 

  

図８ ランドマーク推定 

左：元画像 右：推定結果の描画 

本研究では，ランドマーク座標を基に切り出した左右

の目元画像と，得られたランドマーク座標から算出する

数値パラメータを併せたマルチモーダルな特徴量を使

用することとした（表２）。 

表２ 使用する特徴量 
項目 内容 

顔の角度 ピッチ・ロール・ヨーの 3 軸 

距離 カメラと両目中央の距離推定値 

左目座標 目画像の切り出し中心座標 

(x, y) 右目座標 

左目画像 
解像度 128×128 

右目画像 

角度の推定には，OpenCV4）を使用した。OpenCV はイン

テルが開発したコンピュータビジョン向けライブラリ

である。ランドマークのうち 15 点（両眉頭，両眉尻，

両目頭，両目尻，鼻先，両鼻翼，両口角，下唇中央，顎

先）の座標を用いて PnP 問題を解くことで角度を推定し

ている（図９）。その際，参照する 3D 顔モデルは推定

結果が妥当な値となるよう自作した。 

 

図９ 特徴量抽出処理の可視化 

推定した角度情報を基に鼻先にベクトルを描画 

３．５．２．３ 推定モデル構築（モデルトレーニング） 

 収集した開発用データのうち 9994 サンプルを学習用

データセット，1370 サンプルを検証用データセットとし

て 10000 エポックの学習を実施した。 

学習用データセットについて，目元画像に対して輝度

のランダム変更（max_delta=0.15），位置のランダムシ

フト(x,y 共に最大 16 ピクセル)のデータ拡張処理を行

った。学習用データセットは学習エポックのたびに全数

シャッフルし，バッチサイズは 64 に設定した。 

 学習時の最適化について，損失関数には推測座標とタ

ーゲット座標のユークリッド距離を使用し，最適化アル

ゴリズムには Adam を使用した。学習率は 0.01 から始ま

り，8000 ステップ毎に 0.64 の減衰率で離散的に減衰す

るようスケジュール設定した。 

３．５．２．４ 精度検証及び後処理の検討 

 検証データ 1370 サンプルに対する構築したモデルの

推論誤差を図１０に示す。ディスプレイの解像度及びサ

イズを用いて，ピクセル単位から cm 単位へ変換すると

誤差平均は約 2.82cm であった。 

 

図１０ 検証データ推論誤差【単位：ピクセル】 

平均：156.78 標準偏差：89.83 

 学習時と実際の推論時では，画像内人物，周辺環境，

表示用ディスプレイ，撮影用カメラなど多くの要素変更

が考えられる。これらの変更に対応するため，推論モデ

ルに変更を加えずに推定値を補正する機能を設けた。 
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視線推定の精度を検証するため，ディスプレイ上の 4

点間を移動するマーカーを目で追いかけ続けたときの

データで推論を行った。結果を図 11 及び図 12 に示す。

なお，データ取得は研究担当者松本が実施した。 

 

図１１ 推論結果比較イメージ 

赤：移動マーカー軌跡 緑：推論モデル出力 

青：補正後      紫：最終出力 

 

図１２ 推論結果比較【単位：cm】 

最終出力における誤差 平均：0.97cm 標準偏差：0.41cm 

３．５．３ 推定機能のシステム連携 

 視線推定機能による推論は，本研究においては目視検

査ソフトウェアが実行されているパソコンで実行する

こととした（図１３）。視線推定結果と目視検査ソフト

ウェアの操作ログは時刻合わせを実施している。 

  

図１３ 視線推定結果の描画例 

左：視線軌跡 右：視線滞留ヒートマップ 

３．６ 検査結果閲覧 

検査結果は WEB サーバを介し，閲覧できるシステムを

構築した。 

サーバにて出力する品質レポート（エビデンス）は，

検査対象の情報，検査作業に関する統計情報，検査結果

に関する情報（良好・不良判定等），検査員の視線情報

等の必要な情報を基に生成される。レポート例を図１４

に示す。 

 

  

図１４ 検査レポート例 

 

４ おわりに 

 目視検査の信頼性及び作業性向上を目的とし，システ

ム開発に取り組んだ。 

（1）システムは，検査対象撮影部，サーバ（WEB サーバ・

データベース）部，目視検査用パソコンからなる。 

（2）検査対象撮影部では検査品撮影及び検査用データ

生成を行う。本研究においては，ベルトコンベア上

を流れる検査対象から検査データを取得した。 

（3）サーバ部は，検査に関する情報をすべて紐づけし

管理できるよう構築した。 

（4）目視検査ソフトウェア及び視線推定機能を開発し，

目視検査用パソコンに実装した。目視検査ソフト

ウェアは，検査データの閲覧及び検査機能を有す

る。視線推定機能は，検査作業中の検査員の視線情

報を記録する。 

（5）システムによる目視検査結果は WEB サーバ経由で

レポート出力され閲覧が可能となる。 

 本システムを利用することで，検査結果が不良と判断

された製品について，不良の分類・箇所が保存されるこ

とにより，不良原因への対応が容易になる。また，流出

不良が発生した際には，検査員視線データが記録されて

いることでトレースバックと原因特定が容易になる。  

 

output 
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共同研究 
 

超小型衛星の評価試験に関する研究 
 

岡 英雄*  上野 貴明*  岡本 篤**  末永 将善**  柴田 克哉** 

 
Research on Test Method of Nanosatellite Evaluation 

 

OKA Hideo, UENO Takaaki, OKAMOTO Atsushi, SUENAGA Masayoshi and SHIBATA Katsuya 

 

日本の宇宙産業市場は，幅広いデータ活用事業が創出されるとして市場の拡大が想定されている。本研究

では，国立研究開発法人宇宙航空研究開発機構（JAXA）の革新的衛星技術実証4号機の実証テーマに選定さ

れた超小型衛星（3Uキューブサット）の評価試験に関して，栃木県産業技術センター保有設備での試験手法

について検討を行った。その結果，打上げロケットの機械的環境条件を模擬した振動環境試験では，試験周

波数範囲内に試験装置の固有振動数が現れる問題はあったが，試験方法や評価方法を工夫することで要求レ

ベルでの試験が実施でき，供試体の剛性及び振動体制を評価することができた。また，超小型衛星に搭載す

るアンテナの電波特性試験では，放射パターンや軸比の測定用治具，計測用ソフトウェアを開発することで

特性評価の効率化・半自動化を可能とした。 

Key words: 超小型衛星，3Uキューブサット，振動試験，電波特性試験  

 

１ はじめに 

世界の宇宙産業の市場規模は，2007 年からの 10 年で

約２倍に拡大し，我が国の市場規模は，ほぼ横ばい状態

が続いている。今後の市場予測としては，宇宙利用が一

般的になり，幅広い分野でデータ活用事業が創出される

と想定され，日本の宇宙産業市場は約 59 兆円（2050 年）

まで拡大することが見込まれている 1）。 

栃木県産業技術センターでは，2013-14 年度に帝京大

学と小型人工衛星に関する共同研究を実施した 2)。その

後，帝京大学は，県内中小企業と産学連携で開発した多

目的宇宙環境利用実験衛星 TeikyoSat-4（愛称：おおる

り）を打ち上げる 3)など，栃木県内においても宇宙関連

産業への新規参入，市場拡大が想定される。 

本研究は，帝京大学の TeikyoSat-4 に搭載する電源シ

ステムの一部を共同開発した株式会社大日光・エンジニ

アリングが，JAXA 革新的衛星技術実証プログラムに選定

された超小型衛星 4)の評価試験に関するものであり，企

業単独では実施が難しい超小型衛星（キューブサットな

ど）の評価試験（機械的・熱的環境試験，電磁波・アン

テナ特性評価）について，センターが保有している試験

機器や設備を用いて，打上げロケットの環境条件や搭載

機器又は衛星の運用条件に基づいた試験を行うための

方法や環境の整備について検討した。 

２ 研究の方法 

２．１ 試験条件等 

超小型衛星の評価試験条件は，打上げロケットや衛星

ミッション，衛星運用計画などによって異なり，通常は

衛星ごとのインターフェース管理文書（ICD）によって

規定される。本研究では，JAXA が公開するイプシロンロ

ケットユーザーズマニュアル（2018 年 7 月 A 改訂版）5）

などをベースに試験条件を設定した。図１に評価対象と

する超小型衛星（3U キューブサット）の外観図を示す。 

 

 

図１ 超小型衛星の外観図 

      （3U キューブサット：10×10×30cm3） 

 

 
*   栃木県産業技術センター 機械電子技術部 

**  株式会社大日光・エンジニアリング 
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イプシロンロケットユーザーズマニュアルには，キュ

ーブサットに対する機械的インターフェース要求や剛

性要求に加えて準静的加速度，正弦波振動，ランダム振

動の振動試験の AT（Acceptance Test）レベルが示され

ている。参考として，表１に剛性要求，表２に正弦波振

動試験条件を記載する。 

表１ 剛性要求 

衛星 固有周波数 

1U～3U サイズ CubeSat 三軸共通 113[Hz]以上 

 

表２ 正弦波振動試験条件（受入試験レベル） 

衛星 

三軸共通 

周波数 

[Hz] 

正弦波振動 

[（m/s2）0-p] 

CubeSat 

43-53 9.8 

53-57 4.9 

スイートプレート:0.2[oct/min] 

AT レベルは，打ち上げ中に作用が予想される最大荷重

での試験であり，この試験において有害な変形を生じな

いことが要求される。また，AT レベルに安全係数（例え

ば，1.25 あるいは 1.5）を乗算した荷重において設計の

妥当性を確認する試験条件「認定試験（QT）レベル」が

あり，この荷重において壊れないことが要求されてい

る。一般的には，試作機は QT レベル試験を実施し，フ

ライトモデルは AT レベル試験を行うことが多いとされ

ている 6）。 

２．２ 試験環境 

今回の評価試験において，振動試験で使用した複合環

境試験装置（IMV（株）i250/SA5M），電波特性試験で使

用した 3m 法電波暗室（（株）トーキン EMC エンジニア

リング製）の写真を図２に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

図２ (a)複合環境試験装置，(b)3m 法電波暗室 

 

 

 

 

 

 

２．３ 試験項目 

本研究では，図３に示したような超小型衛星（キュー

ブサット）の開発フェーズイメージ 7）に合わせて，衛星

構造の剛性評価やロケットの打上げ時に生じる振動へ

の耐性を評価するための各種振動試験，搭載機器のワー

クマンシップの確認を目的とした機械的・熱的環境試

験，衛星搭載アンテナの特性評価（電磁波・アンテナ特

性評価）について，ブレッドボードモデル（BBM）から

熱構造モデル（STM）を対象として評価試験を実施した。 

２．３．１ 機械的・熱的環境試験 

本衛星は，相乗りでの打ち上げとなることから，ロケ

ット本体や他の衛星に悪影響を及ぼさないことを確認

するため，打上げ時の振動環境への耐性や，実機の剛性

評価が必須となる。主な振動試験 8）について，表３にま

とめる。 

表３ 振動試験項目 

サインバースト試験 

打上げ時の準静的加速度

環境に対する宇宙機の耐

性確認（静荷重試験の代

替手法） 

正弦波振動試験 

（5～100[Hz]） 

打上げ時の正弦波振動環

境（過渡的な振動環境に

より生じる負荷を模擬）

に対する耐性確認 

ランダム振動試験 

（20～2000[Hz]） 

打上げ時の音響環境によ

り励起されるランダム振

動に対する耐性確認 

 本研究において大日光・エンジニアリングは，衛星単

体をモーダルサーベイ試験することで，実機の剛性（固

有振動数）評価を行った。また，搭載コンポーネントの

振動耐性や高温・低温環境下での動作を確認するため，

最小ワークマンシップレベルのランダム振動試験や恒

温槽での温度試験を実施して評価を行った。 

２．３．２ 電磁波・アンテナ特性評価 

衛星が想定のミッションを成功させるには，衛星に搭

載されたアンテナによって確実に通信できるようにし

なくてはならない。本衛星（3U キューブサット）では，

側面が太陽電池パドルとなることから，アンテナが搭載

できるのは上下面の各 10cm×10cm の面積に限られてい

る。その中に，地上局との通信に用いる S バンド（2～

4GHz）とイリジウムシステム人工衛星局との通信及び

GNSS 受信に用いる L バンド（1～2GHz）のアンテナを合

計 7 個搭載する予定である。表４に搭載予定のアンテナ 

 

 

 

 

 
図３ 超小型衛星の開発フェーズイメージ 

(a) (b) 
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配置と，図４に本衛星の宇宙空間での通信イメージ図を

示す。上下面に同じアンテナを配置するのは，姿勢が乱

れた時にも通信できるようにするためである。本衛星の

回線設計を成立させる上で，できるだけ性能の良いアン

テナを搭載する必要があり，各種アンテナの特性やグラ

ンドプレーンサイズの影響を把握するため試作を繰り

返し，それぞれの放射パターン，軸比，VSWR の測定を行

って比較した。 

 

表４ 搭載予定のアンテナ（イメージ） 

衛星上面（+Zsc 面） 

 

 

【アンテナ 4 個】 

 

L バンド 受信 

L バンド 送受信兼用 

S バンド 送信・受信 

衛星下面（-Zsc 面） 

 

 

【アンテナ 3 個】 

 

L バンド 送受信兼用 

S バンド 送信・受信 

 

 

図４ 宇宙空間での通信イメージ 

 

３ 結果及び考察 

３．１ 機械的・熱的環境試験 

３．１．１ モーダルサーベイ試験 

STM 衛星構造の剛性（最低次固有振動数）を評価する

ために評価用の治具を作製し，複合環境試験装置で，モ

ーダルサーベイ試験（試験条件：周波数 5～2000Hz，加

速度レベル 0.5Grms，試験時間 60s）を実施した。試験

中の様子を図 5 に，試験結果を図 6 に示す。試験結果の

PSD 応答波形から，衛星構造（一次構造）の最低次固有

振動数が表１の剛性要求（113Hz 以上）を満たしている

ことが確認できた。 

 

 

 

 

 

 

図５ 衛星単体での剛性評価の様子 

 

図６ モーダルサーベイ試験結果(Ysc 軸) 

 

３．１．２ QT レベル振動試験 

 表 3 に記載の各振動試験について，STM 衛星構造を打

上げ状態に模擬するケースに収納し，QT レベルで実施し

た。各試験結果より，制御加速度は規定した試験公差の

範囲内に収まっていることを確認し，当センターの装置

で試験を実施できていることを確認した。試験中の様子

を図７に示す。 

 

図７ 認定試験(QT)レベル振動試験の様子 

 各振動試験を実施した後，STM 衛星構造の破損やファ

スナの緩みがないか，目視ができない位置の加速度セン

サが離脱していないか等を確認する必要があるため各

試験の前後でモーダルサーベイ試験を実施する手法を

採用した。表５に試験フローを図８に各モーダルサーベ

イ試験の PSD 応答波形（重ね合わせ）を示す。PSD 応答

波形に大きな差が無いことから，STM 衛星構造に異常が

無いことを確認できた。 

表５ 試験フロー 

1 モーダルサーベイ試験① 

2 準静的加速度試験 

3 モーダルサーベイ試験② 

4 正弦波振動試験① 

5 モーダルサーベイ試験③ 

6 正弦波振動試験② 

7 モーダルサーベイ試験④ 

8 ランダム振動試験 

9 モーダルサーベイ試験⑤ 

 

113Hz 
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図８ 各モーダルサーベイ PSD 応答波形(Zsc 軸) 

３．１．３ 試験用治具 

 供試体を加振機に取り付けるための治具については，

加振周波数範囲内において固有振動数を有しないこと

が重要であり，事前にモーダル解析等で検討を行ったの

ち製作する必要がある。本研究では，モーダル解析結果

と機械的インターフェース要求に基づいて複合環境試

験装置に衛星を取り付けるための治具を製作した。図９

にモーダル解析結果と製作治具の外観写真を示す。 

 

 

 

 

 

図９ 振動試験ケース加振治具 

(a)モーダル解析結果，(b)外観写真 

３．１．４ 熱的環境試験 

 本研究では，衛星に搭載する電源 BBM ユニットに対し

て，ワークマンシップの確認を目的とした恒温槽での温

度試験を実施した。図１０に電源ユニット(BBM 品)の外

観写真とバッテリの温度計測点，表６に評価結果(抜粋)

を示す。今後さらなる検証は必要ではあるが，今回設定

した評価項目に対して正常動作を確認した。 

 

 

 

 

 

 

 

図１０ 電源ユニット BBM 

 

 

 

 

 

 

 

表６ 電源ユニット動作確認 

試験条件 確認項目 判定 

低温 

バッテリが規定温度を下回

った場合，温度補償用ヒータ

が ON 動作するか？ 

〇 

低温 

温度補償用ヒータが ON 動作

時かつバッテリが規定温度

を上回った場合，温度補償用

ヒータが OFF 動作するか？ 

〇 

低温 バッテリ充電が規定温度未

満で停止，規定温度以上で実

行されるか？ 

〇 

高温/ 

低温 

設計負荷電流を出力した際

の電圧変動が規定範囲に収

まっているか？ 

〇 

３．２ 電磁波・アンテナ特性評価 

３．２．１ 放射パターン測定 

 3m 法電波暗室を使用して，搭載予定の L バンド，S バ

ンドアンテナの放射パターン測定を行った。アンテナ間

距離 3ｍ，高さ 1.5ｍ，ターンテーブル側に搭載予定の

被測定アンテナ(送信)を固定し，測定の標準アンテナ

(受信)にはホーンアンテナ（Schwarzbeck BBHA9120B）

を使用した。測定には試作ソフトウェアを開発し，ター

ンテーブル回転 5°刻みで，3 回の測定データ平均値を

記録することを可能とした。この結果，放射パターン形

状の把握と半値幅の推定を効率化することができた。図

１１に試作ソフトウェア画面と測定結果例を示す。 

 

 

 

 

 

 

 

図１１ ソフトウェア画面，放射パターン比較結果例 

３．２．２ アンテナ軸比測定 

 前項の放射パターン測定と同じ環境を使用して，アン

テナの軸比測定を行った。軸比の測定に対応するため，

ステッピングモーターと分度器を 3D プリンタで作製し

た治具でアンテナマストに固定できるようにした。測定

ソフトウェアは，任意の角度ごとに電動あるいは手動で

回転させて記録する方式で開発した。測定コンフィグレ

ーションを図１２に，測定ソフトウェアと比較結果例を

図１３に示す。 

垂直加振 ©帝京大学 

(a) (b) 
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図 12 軸比測定コンフィグレーション 

 

 

 

 

 

 

 

図１３ 軸比測定ソフトウェア，軸比比較結果例 

 放射パターン測定と軸比の測定については，S バンド

のアンテナ数個を測定したグラフを掲載した。この測定

結果から，本ソフトウェアによる測定データからアンテ

ナの特性把握と比較ができることを確認した。 

３．２．３ VSWR 測定 

 アンテナと同軸ケーブルのインピーダンス整合の評

価や利得算出のため，ネットワークアナライザ（Agilent 

Technologies E5070B）を使用して電圧定在波比：VSWR

測定を行った。図１４に測定コンフィグレーションと測

定結果例を示す。本衛星では，原則中心周波数で VSWR

値が送信アンテナで 1.5 以下，受信アンテナで 1.2 以下

を設計要求とした。 

 

 

 

 

 

 

 

図１４ VSWR 測定コンフィグレーションと測定結果例 

 

４ おわりに 

本研究では，超小型衛星（3U キューブサット）に対し

て，機械的・熱的環境試験，電磁波・アンテナ特性評価

の試験をセンター保有の試験機器・設備を用いて実施で

きるかを検証した。結果について以下にまとめる。 

（1）センターの試験設備（3m 法電波暗室，複合環境試

験装置）において，超小型衛星（3U キューブサッ

ト）の評価試験が実施可能と確認できた。 

（2）剛性評価では，衛星単体のモーダルサーベイ試験

を実施することで，STM 衛星構造(一次構造)の固有

振動数が打上げロケットの剛性要求を満足するこ

とを確認した。また，QT レベルの振動試験では，

STM 衛星構造に破損やファスナの緩み等が発生し

ていないことを確認した。衛星構造の健全性確認

手法として，3U キューブサットの場合でもモーダ

ルサーベイ試験による評価が有効であると確認で

きた。 

（3）電波特性試験では，必要な機能を有するソフトウ

ェアを開発し測定環境を構築することで，特性評

価の効率化・半自動化を実現した。その測定結果

から，アンテナの特性把握と比較が可能であるこ

とを確認し，測定の妥当性を確認した。 
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共同研究 
 

未利用バイオマス資源を活用した防錆フィルムの研究開発（第１報） 
 

大森 和宏*  男澤 嶺*  大江 正孝**  佐藤 剛史*** 

 
Development of Anti-rust Film Utilizing Unused Biomass Resources (1st Report) 

OMORI Kazuhiro, OTOKOZAWA Ryo, OOE Masataka and SATO Takafumi 
 

未利用バイオマス資源を用いて人体や環境への負荷の少ない防錆フィルムを開発することを目的に，イチ

ゴの葉から抽出した成分及び植物油を，ガスクロマトグラフ質量分析計及びフーリエ変換赤外分光光度

計を用いて分析した。イチゴの葉から80℃の水で抽出した成分は，ポリフェノール，香気成分（アルデ

ヒド類，フラン類等），糖類，アミン類，長鎖炭化水素と推定された。植物油は，脂肪酸をグリセリンエ

ステル又はエチルエステルとして含有しており，これをオートクレーブにより加水分解することで遊離

の脂肪酸が得られた。また，ヤシ油は飽和中鎖脂肪酸，こめ油・ブドウ種子油・ベニバナ油・アマニ油

は高級不飽和脂肪酸を含んでいることが明らかになった。 

Key words: 防錆フィルム，未利用バイオマス資源，イチゴの葉  

 

１ はじめに 

自動車や医療機器等に用いられる金属部品は，輸送や

保管中に腐食することを防ぐ目的で，防錆油の塗布など

防錆加工が施されるが，組み立てや加工前に防錆油を除

去するための洗浄工程が必要となる。そこで，取扱いが

容易で洗浄が不要な防錆フィルムが注目され，利用が進

んでいる。防錆フィルムは，ポリエチレンフィルムに気

化性防錆剤などの防錆成分を練り込んだフィルムであ

り，内包した金属部品を防錆成分が保護することにより

錆の発生を防ぐものであるが，気化性防錆剤にはアミン

化合物や亜硝酸塩など 1)，2)人体に有害なものが使用され

ているのに加え，プラスチック製品の環境問題への対応

要求から，より人体や環境への負荷を低減した防錆フィ

ルムが必要とされている。現状，国産のバイオマス資源

を防錆剤に用いた防錆フィルム材料はなく，国内の非可

食性バイオマスを利用した防錆フィルムの開発が求め

られている。 

人体や環境への負荷がないバイオマス由来の防錆成

分として，ポリフェノールなどの抗酸化成分や，金属表

面に膜を作り表面を保護する脂肪酸類が挙げられる。栃

木県の特産物であるイチゴにもアントシアニンなどの

ポリフェノールや飽和・不飽和脂肪酸が含まれているこ

とが知られており，防錆成分が抽出できることが期待さ

れるが，イチゴは農作物として流通していることから防

錆剤としての利用は困難である。一方，イチゴの実を採

取する際に廃棄物として捨てられていたイチゴの葉に

もポリフェノールが含まれることが知られており 3)，高

い抗酸化性成分が抽出できることがわかってきた。 

本研究では，イチゴの葉抽出物を主体とするバイオマ

ス由来の防錆剤を調製し，ポリエチレンフィルムに練り

込んだ，人体や環境への負荷のない防錆フィルムを開発

する。令和 4 年度は，イチゴ葉抽出物並びに気化性防錆

効果が期待できる脂肪酸を含む植物油の分析を実施し

たので報告する。 

 

２ 研究の方法 

２．１ 材料 

 イチゴ葉抽出物は，イチゴの枯葉を 80℃の熱水中で 4

時間抽出し，乾燥させて得た。 

植物油は，富士フイルム和光純薬㈱のヤシ油，ブドウ

種子油，ホホバ油，アマニ油，ベニバナ油及び市販のこ

め油を用いた。植物油の加水分解は，テフロン容器に植

物油 3.6g と蒸留水 4ml を加え，ステンレス容器で密閉

し，200℃で 1 時間加熱し行った。 

２．２ 分析方法 

２．２．１ ガスクロマトグラフ質量分析計による分

析 

ガスクロマトグラフ質量分析計（以下，GC-MS）は，

試料導入部にパイロライザー（フロンティア・ラボ㈱

EGA/PY-3030D）を付属した，㈱島津製作所 GC/MS-QP2010 

Ultra を用いた。パイロライザーは，熱脱着法では，50℃

*   栃木県産業技術センター 材料技術部 

**  サンプラスチック株式会社 

*** 宇都宮大学 
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から 20℃/分の昇温速度で昇温し，到達温度に達した後，

5 分間保持する温度プログラムとし，この間クライオト

ラップを用いた。熱分解法では，温度を 600℃とした。

カラムは，フロンティア・ラボ㈱製 Ultra ALLOY＋－5 を

用いた。 

２．２．２ フーリエ変換赤外分光光度計による分析 

フーリエ変換赤外分光光度計（以下，FT-IR）は，日

本分光(株)FT/IR-4600 を用い，KBr 法により測定した。 

２．２．３ 示差熱天秤による分析 

示差熱天秤（以下，TG-DTA）は，㈱日立ハイテクサイ

エンス TG/DTA7200 を用いた。リファレンスは，アルミ

ナを用いた。 

 

３ 結果及び考察 

３．１ イチゴ葉抽出物の成分分析 

GC-MS を用いて，熱脱着法（200℃及び 300℃）及び熱

分解法（600℃）でイチゴ葉抽出物の分析を行った。結

果を図１に示す。熱脱着法で分析した結果，アルデヒド

類やアルコール類，フラン類等香気成分と思われる化合

物（図１(a)2, 3，(b)8）及び糖類（図１(a)4，(b)11），

長鎖炭化水素（図１(b)12）が検出された。また，熱脱

着，熱分解の各分析法で，チロソールやフェノール，カ

テコールやベンゼントリオール等，ポリフェノール由来

と考えられる化合物が検出された（図１(a)5，(b)10，

(c)13，14）。 

また， FT-IR でイチゴ葉抽出物を分析した結果，OH

基（3367 cm-1），CH 基（2920 cm-1，1385 cm-1），フェ

ニル基（1611 cm-1），エステル基（1078 cm-1）由来と思

われる吸収が確認されている。 

以上の結果より，イチゴ葉抽出物の成分は，ポリフェ

ノール，香気成分（アルデヒド類，フラン類等），糖類，

アミン類，長鎖炭化水素等であると推定した。イチゴの

葉にはポリフェノールが含まれていることは既報によ

り報告されており 3)，防錆成分として有効であると思わ

れる。一方，これらの分析からは，気化性防錆剤として

の効果が報告されている脂肪酸類 2)は検出されなかっ

た。 

３．２ 植物油及びその加水分解物の成分分析 

イチゴ葉抽出物からは，気化性防錆効果が報告されて

いる脂肪酸類が検出されなかったため，防錆フィルム製

造時には脂肪酸等の気化性を有する化合物の添加が必

要となる可能性が考えられる。そこで，バイオマス由来

の脂肪酸として，植物油を用いることを考えた。 

各植物油が含有する遊離の脂肪酸を分析するため，熱

分解法による GC-MS 分析を行った。ヤシ油，こめ油，ブ

ドウ種子油の GC-MS 分析結果を図２に示す。ヤシ油から 

 

 

 

図１ イチゴ葉抽出物の GC-MS 分析結果; 

(a)熱脱着法（200℃），(b)熱脱着法（300℃）， 

(c)熱分解法（600℃）． 

 1. Acetic acid 

2. 2-Methyl butanal 

3. 2,3-Dihydro-3,5-dihydroxy-6-methyl-4(H) 

-pyran-4-one 

4. 5-Hydroxymethylfurfural 

5. Tyrosol 

6. Acetone 
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7. Trimethylamine 

8. Furfural 

9. Butyrolactone 

10. Phenol 

11. 1,4：3,6-dianhydro-D-glucitol 

12. Carbon hydride 

13. Catechol 

14. 1,2,3-Benzenetriol 

 

 

 

 

図２ 植物油の熱分解 GC-MS 分析結果; 

(a)ヤシ油，(b)こめ油，(c)ブドウ種子油． 

1.  Octanoic acid 

2.  Decanoic acid 

3.  Dodecanoic acid 

4.  Tetradecanoic acid 

5.  Hexadecanoic acid 

6,7. 9-Octadecenoic acid 

8.   9,12-Octadecadienoic acid 

 

は炭素数 8～14 の飽和脂肪酸が検出された（図２(a)）

のに対し，こめ油（図２(b)），ブドウ種子油（図２(c)）

からはこれらの中鎖飽和脂肪酸は検出されず，主に炭素

数 18 の不飽和脂肪酸が検出された。アマニ油，ベニバ

ナ油からは，こめ油，ブドウ種子油と同様に，主に炭素

数 18 の不飽和脂肪酸が検出された。しかし，これらの

植物油の分析で検出された脂肪酸のピークは小さく，遊

離の脂肪酸の存在量は微量であることが伺える。ホホバ

油では，脂肪酸は検出されなかった。一方，全ての植物

油から，グリセリン脂肪酸エステル由来と思われる物質

が検出された。 

また，TG-DTA 測定結果から，全ての植物油は約 200℃

以上で重量減少が起こることが分かった。そこで，各植

物油を GC-MS（熱脱着法（200℃））により，200℃まで

で気化する成分の分析を行ったところ，ブドウ種子油及

びアマニ油で炭素数 18 の高級脂肪酸エチルエステルが

検出された。また，ヤシ油では飽和脂肪酸が微量検出さ

れた。 

以上の結果より，植物油に含まれる遊離脂肪酸は少な

く，主にグリセリンエステル又はエチルエステルとして

存在していることが明らかになった。従って，植物油か

ら遊離の脂肪酸を得るには，加水分解することが必要に

なる。そこで，オートクレーブにより油脂を加水分解し，

GC-MS 分析を行った。図３に，加水分解前後のブドウ種

子油の GC-MS 分析結果を示す。加水分解前ではグリセリ 

 

図３ ブドウ種子油の熱分解 GC-MS 分析結果; 

(a)加水分解前，(b)加水分解後． 
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ン脂肪酸エステルのピーク（図３(a)5）が確認できるが，

加水分解後ではこのピークは消失し，遊離の脂肪酸のピ

ーク（図３(b)1,2,3,4）が増加する結果となった。 

以上より，植物油から遊離脂肪酸を得るには，加水分

解が有効であることが明らかになった。 

 

４ おわりに 

イチゴ葉抽出物及び植物油を防錆フィルムの防錆剤

として利用することを目的に，成分分析を行い，以下の

知見を得た。 

1） イチゴ葉抽出物の成分は，ポリフェノール，香気

成分（アルデヒド類，フラン類等），糖類，アミ

ン類，長鎖炭化水素と推定された。また，脂肪酸

類は検出されなかった。 

2） 各植物油に含まれる遊離の脂肪酸は少なく，グリ

セリンエステル又はエチルエステルとして存在

していることが明らかになった。また，ヤシ油に

は飽和中鎖脂肪酸，こめ油・ブドウ種子油・ベニ

バナ油・アマニ油には高級不飽和脂肪酸が含まれ

ていることが明らかになった。 

3） オートクレーブによる植物油の加水分解により，

遊離脂肪酸を生成することができた。 

 今後は，イチゴ葉抽出物及び植物油から得た脂肪酸を

用い，気化性及び防錆効果を評価し，これらを用いた防

錆フィルムの開発を行っていく予定である。 
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未利用バイオマス資源を活用した防錆フィルムの研究開発（第２報） 
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Development of Anti-rust Film Utilizing Unused Biomass Resources (2nd report) 

OMORI Kazuhiro, OTOKOZAWA Ryo, OOE Masataka and SATO Takafumi 
 

未利用バイオマス資源であるイチゴの葉の抽出成分及び植物油から得られる脂肪酸を防錆剤として有効

活用した防錆フィルムの開発を目的に，各成分の分析及びポリエチレン（PE）との混練・フィルムの作製を

行った。イチゴの葉を各温度条件下において熱水抽出し，抽出物の GC-MS 分析及び抽出液の全有機体炭素

（TOC）及び酸化還元電位（ORP）測定を行ったところ，抽出温度80℃～140℃では，TOC測定結果は抽出温度

による差が見られなかったが，抽出温度が高いほどフェノール誘導体の生成は増加し，ORP 値が低下した。

また，植物油由来の脂肪酸では，ヤシ油の加水分解で得られるカプリル酸は50℃で気化性があることが明ら

かになった。これらのイチゴ葉抽出物及び脂肪酸をPEに混練し，防錆フィルムを成形することに成功した。

袋状に加工した防錆フィルム内に冷間圧延鋼板を入れ，恒湿下50℃で16時間保持後，5℃で8時間保持を25

サイクル繰り返しても腐食は発生しなかった。  

Key words: 防錆フィルム，未利用バイオマス資源，イチゴの葉，脂肪酸  

 

１ はじめに 

自動車や医療機器等に用いられる金属部品の防錆対

策として，取扱いが容易で洗浄が不要な防錆フィルムに

よる保護が注目され，利用が進んでいる。防錆フィルム

は，ポリエチレンに気化性防錆剤などの防錆成分を練り

込んだフィルムであるが，気化性防錆剤にはアミン化合

物や亜硝酸塩など 1)，2)人体に有害なものが使用されてい

るのに加え，プラスチック製品の環境問題への対応要求

から，より人体や環境への負荷を低減した防錆フィルム

が必要とされている。そこで，バイオマス由来の防錆成

分として，イチゴの実を採取する際に廃棄物として捨て

られていたイチゴの葉から抽出した抗酸化性成分及び

植物油を加水分解することで得られる脂肪酸を主体と

した防錆剤を作製し，これらを添加した防錆フィルムを

開発することを目的に研究を進めてきた。 

令和 4 年度は，第 1 報で報告したとおり，防錆剤とし

ての効果が期待できるイチゴ葉抽出物の分析を実施し

た。80℃の水で抽出したイチゴ葉抽出物の成分は，ガス

クロマトグラフ質量分析計（GC-MS）等による分析の結

果，ポリフェノール，香気成分（アルデヒド類，フラン

類等），糖類，アミン類，長鎖炭化水素と推定された。

また，植物油の GC-MS 分析により，植物油に含まれる遊

離の脂肪酸は少なく，グリセリン脂肪酸エステル又は脂

肪酸エステルとして存在しており，加水分解により遊離

の脂肪酸が得られることが明らかになった。 

令和 5 年度は，抽出条件を変えたイチゴ葉抽出物及び

植物油加水分解物の気化性成分の分析を行い，防錆剤成

分の選定を行った。また，これらの防錆剤のポリエチレ

ンに対する分散条件を検討し，バイオマスポリエチレン

に練り込んだマスターバッチから防錆フィルムを成形

し，その防錆効果について検証を行ったので報告する。 

 

２ 研究の方法 

２．１ イチゴ葉抽出液の作製 

 イチゴの枯葉を以下の条件で抽出を行い，イチゴ葉抽

出液を得た。 

① 80℃水抽出（4h，水:葉=300g:20g） 

② 100℃，120℃，140℃抽出（1.5L 反応容器中, 60 

min，水:葉=600g:60g） 

③ 250℃，300℃抽出（6ml オートクレーブ中, 30 

min，水:葉=600g:60g） 

イチゴ葉抽出物は，得られた各抽出液を 80℃の乾燥器

中で乾燥させて採取した。また，①，②の条件で得た抽

出液については，そのまま全有機体炭素（TOC）測定及び

酸化還元電位（ORP）測定に供した。 

２．２ 植物油の加水分解 

植物油は，富士フイルム和光純薬㈱製のヤシ油，ブド

ウ種子油及び市販のこめ油を用いた。これらの植物油

*   栃木県産業技術センター 材料技術部 

**  サンプラスチック株式会社 

*** 国立大学法人宇都宮大学 
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は，内容積 6ml のステンレス製反応容器に植物油 1g と

蒸留水 3g を加え，250℃で 60 分間加熱することで加水

分解物とした。 

２．３ イチゴ葉マスターバッチの作製及びフィルムの

成形 

ポリエチレンペレット（Braskem 社製 SBF0323HC）

9.76kg に対し，イチゴ葉抽出液 875g（抽出物として 10g）

とカプリル酸 125g を添加し，亜臨界水中で混練するこ

とで，イチゴ葉マスターバッチ（MB）を作製した。イチ

ゴ葉抽出液は，80℃で抽出したものを用いた。 

作製したイチゴ葉MBと直鎖状低密度ポリエチレン

（LLDPE）（㈱プライムポリマー製 SP2520）を混合し，

少量の耐電防止剤MB（大日精化工業㈱製 エレコンPE-

RM 970381 N，以下PE-RM）を加え，シリンダ温度185℃，

スクリュー回転速度500rpm，ブロー比2.0でインフレー

ション成形し，フィルムを成形した。各フィルムの配合

比は表1のとおりである。また，比較サンプルとして，防

錆剤未添加のポリエチレンフィルム及び市販の防錆フ

ィルムを用意した。各フィルムは，ヒートシールにより

袋状とした。以下，イチゴ葉MBから成形したフィルムを

防錆フィルムS，防錆剤未添加のポリエチレンフィルム

をPEフィルム，市販の防錆フィルムを防錆フィルムAと

記す。 

２．４ 腐食促進試験 

 腐食促進試験は，JIS Z1535:1994 を参考に行った。約

70mm×50mm×厚さ 1mm の冷間圧延鋼板（SPCC）板を，P240

の研磨布を用いて長辺方向に研磨した後，アセトンで超

音波洗浄した。この SPCC 板 1 枚を約 150mm×100mm にカ

ットした各フィルム（袋）に挿入し，ヒートシールし，

腐食促進試験用サンプルとした。 

 約 1Lの 23%グリセリン水溶液を入れたデシケータを 2

つ用意し，それぞれ 50℃，5℃の恒温槽内で加温した。

腐食促進試験は，サンプルを 50℃恒温槽内に設置したデ

シケータ内で 16 時間保持した後，5℃恒温槽内に設置し

たデシケータ内に入れて 8 時間保持し，これを 1 サイク

ルとして 25 サイクル繰り返した。腐食の有無は，目視

観察により確認した。 

 

表１ 防錆フィルム S の配合比 

イチゴ葉 MB

濃度（wt%） 

イチゴ葉 MB LLDPE PE-RM 

33 2 4 0.18 

50 3 3 0.18 

100 3.5 0 0.1 

 

 

２．５ 分析 

TOC 測定には，（株）島津製作所製 TOC-V CSN を用い

た。ORP 測定には，㈱堀場製作所製 D-220PC を用いた。 

ガスクロマトグラフ質量分析計（以下，GC-MS）は，試

料導入部にパイロライザー（フロンティア・ラボ㈱

EGA/PY-3030D）を付属した，㈱島津製作所 GC/MS-

QP2010Ultra を用いた。パイロライザーは，熱脱着法で

は，50℃で 30 分間保持する温度プログラムとし，保持

の間はクライオトラップを用いた。熱分解法では，パイ

ロライザーの温度を 600℃とした。カラムは，フロンテ

ィア・ラボ㈱製 Ultra ALLOY＋－5 を用いた。 

 

３ 結果及び考察 

３．１ 各条件で抽出したイチゴ葉抽出物の成分分析 

GC-MS を用いて，熱分解法でイチゴ葉抽出物の分析を

行った。結果を図１に示す。80℃抽出物からは，チロソ

ールやフェノール，カテコール，アルデヒド類，フラン

類等が検出された（図１(a)）。100℃抽出物は，80℃抽

出物で見られた化合物に加え，フラン系化合物，フェノ

ール誘導体などの環状化合物，糖類（グルコピラノシド

等）が多く検出された（図１(b)）。120℃，140℃抽出物

のGC-MS分析結果は，100℃抽出物と同様であった。250℃

抽出物では，100℃抽出物の成分に加え，ピリジノール

をはじめとする含窒素複素環式化合物やアミド化合物

など，窒素を含む化合物が多く検出された（図１(c)）。

300℃抽出物の成分は，250℃抽出物と同様であった。 

80℃～140℃抽出液の TOC，ORP 測定結果を表２に示

す。TOC は，全ての抽出条件で約 2,300～2,500mg/l であ

り，抽出温度による差は確認できなかったのに対し，ORP

は抽出温度が高いほど低い値となった。特に 80℃と

100℃～140℃で ORP 値が大きく異なっており，GC-MS 分

析結果の傾向から，抽出物成分による影響があることが

伺える。 

TOC 測定の結果より，抽出条件に関わらず，抽出物は

水に対し飽和状態となっていることが推定される。一

方，抽出温度が 100℃以上では，80℃と比較し高温・加

圧下で抽出されるため，イチゴ葉成分の分解が進んだの

ではないかと考える。その結果，抽出温度が 100℃以上

でフェノール誘導体等の抗酸化成分が増加し，ORP 値が

低くなったと推察する。さらに高温で抽出した 250℃，

300℃抽出物の場合は，高温の抽出工程におけるメイラ

ード反応により，含窒素複素環式化合物が生成したので

はないかと考えている 3)。 

以上より，本研究における抽出条件では，140℃抽出物

がフェノール誘導体を多く含む，還元性が高い防錆剤と

なることが示唆された。 
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図１ 各条件で抽出したイチゴ葉抽出物の熱分解 GC-MS

分析結果；(a)80℃，(b)100℃，(c)250℃． 

1. 2-Methylfuran 

2. 2-Methylbutanal 

3. Phenol 

4. Catechol 

5. 5-Hydroxymethylfurfural 

6. Hydroquinone 

7. Tyrosol 

8. Cresol 

9. 2,3-Dihydrobenzofuran 

10. Methyl-D-Glucopyranoside 

11. 3-Pyridinol 

12. 3-Isopropyl-6-Methyl-2,5-Piperazinedion 

 

 

表２ イチゴ葉抽出液の TOC 及び ORP 測定結果 

抽出温度（℃） TOC（mg/l） ORP（mV） 

80 2,456 219 

100 2,329 150 

120 2,357 150 

140 2,435 142 

 

 

 

図２ 植物油加水分解物の熱分解 GC-MS 分析結果; 

(a)ヤシ油，(b)こめ油，(c)ブドウ種子油． 

 1. Caprylic acid 

2. Capric acid 

3. Lauric acid 

4. Myristic acid 

5. Palmitic acid 

6. Vaccenic acid 

7. Linoleic acid 
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３．２ 植物油加水分解物の成分分析 

イチゴ葉抽出物の GC-MS 分析の結果，気化性防錆効果 

が報告されている脂肪酸等の成分は検出されなかった

ため，植物油由来の脂肪酸を気化性防錆剤として添加す

ることを考えた。令和４年度の結果より，植物油を加水

分解することにより，遊離の脂肪酸が得られることが明

らかになっている。そこで，各植物油の加水分解物の成

分及び気化性の検討を，GC-MS 分析により行った。ヤシ

油，こめ油，ブドウ種子油加水分解物の熱分解 GC-MS 分

析結果を図２に示す。ヤシ油加水分解物は，ラウリン酸

を主成分とし，炭素数 8～16 の飽和脂肪酸が検出された

（図２(a)）のに対し，こめ油及びブドウ種子油加水分

解物は，それぞれ不飽和脂肪酸であるバクセン酸（図２

(b)）及びリノレン酸（図２(c)）が主成分であることが

わかった。これら脂肪酸の気化性を調べるため，各植物

油加水分解物を 50℃での熱脱着 GC-MS 分析により評価

した。結果を図 3 に示す。ヤシ油加水分解物では，炭素

数 6～10 の飽和脂肪酸が検出された（図３(a)）。熱分

解 GC-MS では，ラウリン酸（炭素数 12）が主成分として

検出されていたが，50℃では炭素数 12 以上の脂肪酸は

検出されず，カプリン酸（炭素数 10）は微小なピークと

して検出され，熱分解 GC-MS 分析では微小なピークであ

ったカプリル酸（炭素数 8）が熱脱着 GC-MS 分析では主

成分として検出され，熱分解では未検出であったカプロ

ン酸（炭素数 6）も検出された。ヤシ油の加水分解物と

しては，ラウリン酸が主成分であるが，炭素数が大きい

と気化性に乏しく，熱脱着では比較的炭素数が小さく含

有量が多いカプリル酸が主成分として検出されたので

はないかと考えられる。一方，こめ油（図３(b)）及びブ

ドウ種子油加水分解物（図３(c)）では脂肪酸が検出さ

れなかった。それぞれの主成分であるバクセン酸及びリ

ノレン酸は炭素数が 18 と大きいため低温での気化性が

乏しく，また炭素数の少ない脂肪酸を含まないことが明

らかになった。 

以上の結果より，植物油の加水分解物では，ヤシ油の

カプリル酸が，含有率が高く気化性も高いことがわか

り，今後の実験では脂肪酸にカプリル酸を用いることと

した。 

３．３ イチゴ葉抽出物・脂肪酸の樹脂内均一分散 

防錆フィルムの製造のためには，防錆成分をポリエチ

レン（PE）に均一分散する必要がある。そこで，PE の代

替として化学構造が同一のパラフィン（PF）を用い，イ

チゴ葉抽出物及び脂肪酸の PF 内均一分散条件を検討し

た。 

まずは，イチゴ葉抽出物と脂肪酸を混合した「イチゴ

葉防錆剤」の作製を試みた。イチゴ葉抽出物は，カプリ  

 

図３ 植物油加水分解物の熱脱着 GC-MS 分析結果; 

(a)ヤシ油，(b)こめ油，(c)ブドウ種子油． 

1.  Caproic acid 

2.  Caprylic acid 

3.  Capric acid 

4.  Hexanal 

 

ル酸に不溶であり，エチレングリコール（EG）に可溶で

あったため，EG に溶解した後，カプリル酸と混合した。

イチゴ葉抽出物 1mg を 20，50，100μl の EG に溶解し，

カプリル酸を 100μl 添加すると，EG20μl では不溶物

が析出し（図４(a)，図中矢印は不溶物を示す）,EG50   

μl 以上では不溶物の析出は見られなかった（図４(b)，

(c)）。イチゴ葉抽出物 1mg を 50μl の EG に溶解し，カ

プリル酸を 50，100，200μl 添加した場合，不溶物の析

出はなかった（図４(d)，(e)）。以上より，イチゴ葉防

錆剤は，イチゴ葉抽出物 1mg に対し，EG 量を 50μl 以上

とすることとした。 
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次いで，イチゴ葉防錆剤の PF への分散を試みた。

PF200mg へイチゴ葉防錆剤を添加し，PF を熱溶融させ

た後，振とうしながら急冷すると，EG：カプリル酸が

1：2 以上で均一分散できることが明らかになった（図

５）。なお，図では示していないが，イチゴ葉防錆剤 

 

図４ イチゴ葉抽出物/EG/カプリル酸混合実験結果； 

 (a)EG20μl，カプリル酸 100μl， 

 (b)EG50μl，カプリル酸 100μl， 

  (c)EG100μl，カプリル酸 100μl， 

(d)EG50μl，カプリル酸 50μl， 

 (e)EG50μl，カプリル酸 200μl． 

図中の矢印は不溶物を示す． 

 

 

図５ PF/イチゴ葉防錆剤の混合実験結果； 

(a)EG50μl，カプリル酸 100μl， 

(b)EG50μl，カプリル酸 200μl， 

 (c)EG100μl，カプリル酸 300μl． 

の EG を 50μl，カプリル酸を 50μl とすると，イチゴ葉

防錆剤と PF の分離が見られた。PF は飽和炭化水素であ

り，極性基を持たず疎水性であるのに対し，EG は水酸基

を分子内に二つ有し親水性で水に可溶である。カプリル

酸は，炭化水素基とカルボキシル基を有することから両

親媒性であるため，PF 及び EG の界面活性剤として機能

することが予想される。EG に対し，2 倍以上のカプリル

酸を混合することでPF/EG界面に十分な量のカプリル酸

が存在でき，均一分散できたと考えられる。 

以上の結果より，EG1 に対しカプリル酸 2 以上で，ポ

リエチレンに均一分散できることが明らかになった。 

３．４ 防錆フィルムの成形及び防錆効果の検証 

 防錆フィルムの作製のため，イチゴ葉防錆剤を PE に

混合した MB の作製を行った。当初，一般的な二軸混練

により MB を作製する予定であったが，EG の炭化が課題

となったことから，イチゴ葉抽出液及びカプリル酸を直

接 PE に添加し，亜臨界水環境下での混練（亜臨界水コ

ンパウンド）を行った。イチゴ葉抽出物とカプリル酸の

混合比は，カプリル酸の混練時の気化によるロスを考慮

し，10g : 125g とした。イチゴ葉抽出物は，100～140℃

抽出液は液量が不足したため，大量調製が可能であった

80℃抽出物を用いた。作製した MB の外観は図６のとお

りである。MB の色調は若干黒みがかった透明であり，イ

チゴ葉抽出物の色の影響を受けていると思われる。この

MB について，防錆剤成分含有の確認を GC-MS 分析によ

り行ったところ，カプリル酸及びフェノール等を検出し

た。このことから，イチゴ葉抽出物及びカプリル酸が分

散した MB を作製できたことが明らかになった。 

 

図６ MB の外観 



栃木県産業技術センター 研究報告 No.21 (2024) 

- 40 - 

 

 

図７ 腐食促進試験結果（25 サイクル後）； 

(a)PE フィルム，(b)防錆フィルム A， 

(c)防錆フィルム S-33%，(d)防錆フィルム S-50%， 

(e)防錆フィルム S-100%． 

 

この MB を用いて，インフレーション成形により防錆

フィルム S を成形したところ，各 MB 濃度で，厚さ 70   

μm のフィルムを成形することができた。この防錆フィ

ルム S 及び防錆フィルム A，PE フィルムを用い，腐食促

進試験を行った。図７に結果を示す。防錆フィルム S，

防錆フィルム A，PE 全てで腐食の発生は見られていな

い。PE フィルムにおいても腐食が発生していないことか

ら，試験サイクル数が不足していることが伺える。今後，

試験サイクルを増やし，評価する予定である。 

 

４ おわりに 

各条件で抽出したイチゴ葉抽出物及び植物油加水分

解物を分析し，PE に対する分散条件を検討し，MB 及び

フィルムの成形及び評価を行った。これらの結果より，

以下の知見を得た。 

1） 80℃で抽出したイチゴ葉抽出物の成分は，チロソ

ールやフェノール，カテコール，アルデヒド類，

フラン類等であった。100℃～140℃で抽出したイ

チゴ葉抽出物の成分は，80℃抽出物の成分に加

え，フラン系化合物・フェノール誘導体などの環

状化合物・糖類（グルコピラノース，グルコピラ

ノシド）が多く検出された。250℃及び 300℃抽出

物では，100～140℃抽出物に加え，複素環式化合

物等が検出された。 

2） 80℃～140℃で抽出したイチゴ葉抽出液の TOC 測

定結果は全て約 2,300～2,500mg/l であり，抽出

温度による傾向は見られなかったのに対し，ORP

は，抽出温度が高いほど低い値となった。 

3） ヤシ油，こめ油，ブドウ種子油加水分解物の脂肪

酸の気化性は，ヤシ油が含んでいるカプリル酸等

が高いことが明らかになった。 

4） イチゴ葉抽出物及びカプリル酸を分散させた MB

を作製し，その MB を用いて防錆フィルム S の試

作に成功した。 
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受託研究 
 

シイタケの味・香り・食感の分析方法の確立とおいしさの見える化 
 

伊藤 和子* 金井 悠輔* 

 

Establishment of Methods for Analyzing the Taste, Aroma, and Texture of  

Shiitake Mushrooms and Visualization of Their Deliciousness 

 ITOH Kazuko and KANAI Yusuke  

 

シイタケのおいしさの見える化を目的に，調理加工方法，味・香り・食感の分析方法を検討した。調理加工方

法としては，加熱時のバラつきや個体差を軽減するために，シイタケの傘の部分を1cm幅にスライスして軽く真

空包装後，95℃10分加熱し氷水中で冷却する方法を採用した。旨味評価方法としては，サンプル調製液を80倍

に希釈する方法が最適であった。また，香りの吸着方法としては，TX（ミドル/ベースノート）が多くの香気成

分を評価できることがわかった。食感測定方法としては，なるべく軸の部分と傘の表面に近い部分を避け，2mm

径のシリンダー型プランジャーを用いて突き刺す方法を採用した。確立した方法を用いて(株)北研の生鮮シイタ

ケ8品種及び乾シイタケ3品種を評価し，特徴をマッピングした。  

Key Words : シイタケ，味覚センサー，香気分析，食感測定，マッピング 

 

１ はじめに 

本研究の委託企業である（株）北研は 1961 年創業以

来，きのこの品種開発及び栽培技術確立に取り組んでき

た，きのこ種菌製造企業である。現在では，(株)北研の

品種が日本国内の生シイタケのシェア 50%を占めるとと

もに，国内トップメーカーとして 1991 年に科学技術庁

長官賞を受賞するなど，業界をリードする企業である。 

(株)北研が有する生鮮及び乾シイタケの市場流通品

には様々な品種が存在しているがこれまでは栽培者の

側からの評価を多く取り入れており，一般消費者や加工

業者等利用者側に立った評価や情報が不足していた。特

に，品種毎の味や香りの特徴差についての科学的な根拠

が乏しく，それらの特徴を把握できていない。そこで，

生鮮シイタケ及び乾シイタケの水戻しや加熱調理にお

けるおいしさを評価するための，味・香り・食感の分析

条件を確立すべく検討を行った。さらに，確立した方法

により，(株)北研の生鮮シイタケ 8 品種及び乾シイタケ

3 品種について味・香り・食感の特徴づけを行ない，消

費者等利用者の多様なニーズに対応するために，おいし

さを見える化するマッピングを試みたので報告する。 

 

２ 研究の方法 

２．１ 生鮮シイタケと乾シイタケ 

生鮮シイタケ 8 品種（600,607,705,715,901,902,905, 

911）及び乾シイタケ 3 品種（715,902,905）は，(株)

北研にて栽培・収穫及び加工されたものを供した。 

２．２ 調理加工方法の検討 

味・香り・食感の評価には，実際に食事に供する状態

での測定が必要になるため，調理加工方法について 80℃

10 分間加熱と 95℃10 分間加熱する方法で検討を行った。 

２．３ 味の測定 

２．３．１ 測定方法の検討 

調理加熱したシイタケ磨砕物 50g に 200g の蒸留水を

加えて，フードプロセッサーで 1 分間撹拌した。フィル

ターでろ過し測定サンプルとした。旨味先味の検討は，

1/3 に希釈した味覚センサー用基準液により測定サンプ

ルを 2～512 倍まで倍々希釈した液について旨味センサ

ーで測定を行った。 

２．３．２ 機器測定 

２．３．１で調製した測定用サンプル調製液を用い，

味覚センサー（㈱インテリジェントセンサーテクノロ 

ジー製 TS-5000Z）で酸味・苦味雑味・渋味刺激・塩味・

苦味（後味）・渋味（後味）・旨味コク（後味）を測定し

た。なお，旨味先味については，希釈したものを用いて

別途測定した。 

２．４ 香りの測定 
香気成分測定は，調理加工後のシイタケ磨砕物 4g を

測定試料とし(N=3)，DHS-GC/MS 法により行い，吸着材は

Carbotrap B, CarbopackX, ShincarbonX 及び Tenax TA
*   栃木県産業技術センター 食品技術部 
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を用いた。試験前処理として，各測定試料を N2パージし

て香気成分の各吸着管への吸着を行い，さらにその吸着

管を30℃下で50mL/分の流速で所定時間ドライパージを

行い，加熱脱着装置（Gerstel 製 TDU2）付 DHS-GC/MS

（Agilent Technologies 製 5977B）に供した。 

加熱脱着装置の温度条件は，TDU:初期温度 30℃

(0.3min 保持)-昇温速度 720℃/min-到達温度 300℃

(3min)とし，CIS:-50℃(0.5min)- 720℃/min 昇温-210℃

(20min 保持)とした。測定装置条件は，カラム:DB-

WAX(30m,0.25mm,0.25um)，オーブン温度：40℃(5min 保

持)-昇温速度 10℃/min-到達温度 240℃(10min 保持)，

キャリアガス：He 1.6768mL/min，トランスファーライ

ン温度：240℃，イオン源温度：230℃，イオン化モード：

EI，イオン化電圧：70eV で測定を行った。得られたガ

スクロマトグラムのピークから，Aroma Office 2D

（Gerstel 製）によりにおいを有する化合物のみを抽出

してピーク面積値の平均値を算出した。その値を香りの

キャラクターごとに積算して比較した。 

２．５ 食感の測定 

 調理加工したシイタケについて，テクスチャーアナラ

イザー（Stable Micro Systems TA.XT Plus100C）によ

る圧縮試験を行った。圧縮プローブはステンレス製のφ

2mm 円柱プローブを用い，圧縮速度 1mm/sec，圧縮範囲

は生鮮シイタケでサンプル高さの 99%，乾シイタケでは

100%とした。 

 

３ 結果及び考察 

３．１ 生鮮シイタケ及び乾シイタケ調理加工品の

味・香り・食感の分析条件の確立 

３．１．１ 調理加工方法の検討 

シイタケをそのままポリ袋に入れ，80℃10 分間加熱と

95℃10 分間加熱し比較した。その結果，シイタケの大き

さにより加熱ムラが生じ，80℃では加熱不十分であった。

そこで，シイタケの軸を取って，傘部分を 1cm 幅に切断

するとともに，軸が太い場合は半分に切断した。ポリ袋

に重ならないように並べて入れ，軽く真空包装して 95℃

10 分間加熱後，氷中で冷却する方法で行った。調理加工

後のシイタケで食感を評価後，軸部分を合わせてフード

プロセッサーで磨砕・均一化して味・香りの評価に供し

た。 
乾シイタケの水戻しは，乾シイタケ重量の４倍量の

5℃蒸留水を加え，5℃で 16 時間吸水させる方法で行っ

た。 

３．１．２ 味測定方法の検討 

1/3 に希釈した味覚センサー用基準液により測定サン

プルを 2～512 倍まで倍々希釈した液について旨味セン

サーで測定を行った結果を図１に示す。 

図１ 旨味希釈倍率検討結果 

 

直線性が認められる部分の中央値として，80 倍希釈が

最適と考えられた。607 と 715 の調理加工後生鮮シイタ

ケを用いて味を比較した結果，607 の素材感があり旨味・

旨味コクが強いという特徴及び 715 のあっさりスッキ

リしている特徴の差が明確に認められたため，この方法

を採用することとした。 

３．１．３ 香り測定方法の検討 

調理加工後の 607 と 715 のシイタケ磨砕物を用いて

BXX2（トップ/ミドルノート）と TX（ミドル/ベースノー

ト）の香気成分を比較した（図２）。その結果，TX の方

が評価できる香気成分が多かったので，こちらを採用す

ることとした。 

 

図２ 香気分析方法検討結果 

 

３．１．４ 食感測定方法の検討 

調理加工後のシイタケを用いて圧縮試験を行った。軸

近辺と傘の表面付近は他と構造が異なる 1)とともにバラ

つきも大きいと考えられるため，それを避けた部位を測

定部位とした（図３）。607 と 715 を評価した結果，607
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の最初柔らかいが噛み切りにくく一気に切れる（ピーク

の高低差が大きい）という特徴及び 715 の最初硬めだが

噛み切りやすい（ピークが早く出現する）という品種の

違いを評価することができたため，この方法を採用する

こととした。 

 

測定部位 

図３ 食感測定部位 

 

３．２ 味の測定と見える化 

３．２．１ 生鮮シイタケ 8 品種の評価 

 比較対照を 607 として測定を行った。味があると判定

されたのは，苦味雑味，旨味，苦味，旨味コクであった。

違いをグラフ化し，図４，図５に示す。 

苦味雑味は 607 が最も高く，911 が最も低かった。苦

味は 911 が最も高く，905 が最も低かった。旨味は 607

が最も高く，911 が最も低かった。旨味コクは 705 が最

も高く 902 が最も低い結果であった。 

３．２．２ 乾シイタケ 3 品種の評価 

比較対照を 902 として測定を行った。味があると判定

されたのは，苦味雑味，渋味刺激，塩味，旨味，旨味コ

クであった。苦味，渋味についても検出されたが，その

違いはわずかであったため，今回の評価からは割愛した。

違いをグラフ化し，図６，図７に示す。 

 苦味雑味は 905 が最も高く，715 が最も低かった。渋

味刺激は 902 が最も高く，905 が最も低かった。塩味は

905 が最も高く，902 が最も低い結果であった。旨味は

715 が最も高く，902 が最も低かった。旨味コクは 715 が

最も高く，902 が最も低い結果であった。 

３．２．３ 生鮮シイタケと乾シイタケの比較 

 上記で比較検討を行った生鮮シイタケ 8 品種及び乾

シイタケ 3 品種について，比較対照を 607 として測定を

行い，違いをグラフ化し図８，図９に示す。 

 生鮮シイタケと比較して，乾シイタケは苦味雑味，苦

味，旨味，旨味コクともに高い値であることがわかった。 

 

図４ 生鮮シイタケ 8 品種の味評価 

(苦味雑味，苦味，旨味) 

 

図５ 生鮮シイタケ 8 品種の味評価 

        （苦味雑味，苦味，旨味コク） 

 
図６ 乾シイタケ 3 品種の味評価 

     （苦味雑味，渋味刺激，塩味） 

 

図７ 乾シイタケ 3 品種の味評価 

     （塩味，旨味，旨味コク） 
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図８ 生鮮シイタケと乾シイタケの比較 

      （苦味雑味，苦味，旨味） 

 

 

図９ 生鮮シイタケと乾シイタケの比較 

       （苦味雑味，苦味，旨味コク） 

 

３．３ 香りの測定と見える化（生鮮シイタケ 8 品種

及び乾シイタケ 3 品種の評価と比較） 

生鮮シイタケ 8品種と乾シイタケ 3品種の香気成分を

測定して違いをグラフ化した結果を図１０に示す。    

生鮮シイタケについては，607 は果実のさわやかな香

りが多かった。705 はナッツやバターの香りが多かった。

715 は 607 に次いで果実の香りが多かった。901 以降は

香気成分のピーク面積値総量としては上記 3 品種に比

較すると半分以下になっていた。901 はきのこの香りや

硫黄の香りが多かった。902 は脂質系とグリーンの香り

が多かった。905 はグリーン・甘い香りが多かった。911

は樹木やグリーン，花の香りが多かった。600 は甘い香

りやきのこの香りが多かった。 

 乾シイタケについては，生鮮シイタケと比較して，香

気成分のピーク面積値の総積算値が 3～19 倍高くなっ

た。特に硫黄の香りや花の香りが多くなり，果実の香り

は減少した。品種による違いでは，715 にきのこの香り

が多くみられた。 

３．４ 食感の測定と見える化 

３．４．１ 測定波形の評価項目検討 

 シイタケの測定波形の代表的なものを図１１に示す。

この波形から，表面 0.5mm を圧縮した時の傾きを柔軟性

とし，ピークトップからピークボトム間の高さを歯切れ

感，ピーク数をザクザク感と表現した。 

 

 

 

図１０ 生鮮シイタケと乾シイタケの香気成分の比較 
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図１１ 測定波形の評価項目 

 

３．４．２ 生鮮シイタケ 8品種と乾シイタケ 3品種の評

価と比較 

生鮮シイタケ 8 品種と乾シイタケ 3 品種の食感を測定し，

上記３．４．１の評価項目を用いて違いをグラフ化したもの

を図１２に示す。 

 

 

図１２ 生鮮シイタケと乾シイタケの食感の比較 

 

生鮮シイタケ 8品種間の比較では，柔軟性は 911 が最も高

く，600 が最も低かった。歯切れ感は 607 が最も高く，600 が

最も低かった。ザクザク感は 901 が最も高く，705 が最も低

い結果であった。 

 乾シイタケ3品種間の比較では，柔軟性は902が最も高く，

715 が最も低かった。歯切れ感は 902 が最も高く，905 が最

も低かった。ザクザク感は 905 が最も高く，902 が最も低い

結果であった。 

乾シイタケと生鮮シイタケの比較では，乾シイタケ 902 が

柔軟性・歯切れ感において突出して高かった。他の2品種は，

生鮮シイタケと大きく変わらなかった。 

３．５ 生鮮シイタケと乾シイタケのおいしさの見える化 

 消費者への訴求力が高いと考えられる評価軸を用いて，生

鮮シイタケ・乾シイタケそれぞれのおいしさをマッピングし

た図を作成した（図１３，１４）。 

X 軸は味覚のひとつである旨味，Y 軸は食感の評価項目のひ

とつである歯切れ感を使用した。また，バブルは生鮮シイタ

ケでは果実の香り，乾シイタケではナッツの香りを使用した。 

 

 

図１３ 生鮮シイタケ８品種のおいしさの特徴 

 

 

図１４ 乾シイタケ３品種のおいしさの特徴 

 

４ おわりに 

 シイタケの味・香り・食感分析方法を確立するとともに，

生鮮シイタケ8品種及び乾シイタケ3品種の特徴を把握して

下記のことが明らかになった。 

（1）シイタケのおいしさを評価するための調理加工方法と

しては，軸を取り傘部分を 1cm 幅に切断後，軽く真空

包装して 95℃10 分間加熱し，冷却する方法が適してい

た。 

（2）味覚センサーによるシイタケの旨味測定には，80 倍希

釈が最適と考えられた。 
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（3）シイタケの香り分析には，TX（ミドル/ベースノート）

の評価が適していた。 

（4）シイタケの食感評価には，軸近辺と傘の表面付近を避け

た部位を測定部位とし，ステンレス製のφ2mm 円柱プロ

ーブを用いて圧縮速度 1mm/sec，圧縮範囲は生鮮シイタ

ケでサンプル高さの 99%，乾シイタケでは 100%が最適

と考えられた。 

（5）生鮮シイタケでは苦味雑味，旨味，苦味，旨味コクが検

出され，乾シイタケではそれに加えて渋味刺激，塩味も

検出された。乾シイタケは生鮮シイタケと比較して苦

味雑味，旨味，苦味，旨味コクともに高い値であった。 

（6）生鮮シイタケでは果実の香り，脂質系の香りが多くみら

れた。乾シイタケでは生鮮シイタケと比較して香気成

分の総量が 3～19 倍高くなった。特に硫黄の香りや花

の香りが高くなり，果実の香りは減少した。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

（7）食感は柔軟性・歯切れ感・ザクザク感として評価した。

乾シイタケ 902 が柔軟性・歯切れ感において突出して

高かった。 

（8）生鮮シイタケ及び乾シイタケそれぞれの品種の特徴を

用いておいしさのマッピングを作成した。評価軸を変

えることで，消費者や飲食店からの要望に応じたマッ

ピングを作成することも可能である。 
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受託研究 
 

高濃度セルロース繊維複合樹脂の配合及び射出成形条件が 

成形時のフィラー凝集や物性に及ぼす影響 
 

小林 愛雲*  八丁 佳功* 

 
Influence of Compatibilizer and Injection Molding Conditions on Appearance and 

Mechanical Properties of Cellulose Fiber／Polypropylene Composites 

KOBAYASHI Azumi and HATCHO Yoshinaru 

 

委託者である日本コークス工業(株)が作製した50 wt% セルロース繊維（CeF）/ポリプロピレン（PP）/無

水マレイン酸変性PP（MAPP）ペレット（PP：PP4；MAPP：MAPP1，MAPP2，MAPP3）（以下CeF/PP4/MAPPペレッ

ト）を，射出成形した。CeF/PP4/MAPP成形品は全体的に黄変しており，シリンダー温度が高いと黄褐色化し

た。また，CeF/PP4/MAPP成形品にはCeF凝集物とみられる白色部が点在しており，この白色部は射出速度が

速いほど少なかった。CeF/PP4/MAPP成形品の引張，曲げ強さは，成形時の射出速度が速いと高い傾向があっ

た。CeF/PP4/MAPP1成形品は，CeF/PP4/MAPP2及びCeF/PP4/MAPP3成形品よりも引張強さが高い傾向があり，

またCeF凝集物が少ない傾向がみられた。 

Key words: セルロース，複合樹脂，射出成形，物性，分散 

 

１ はじめに 

プラスチック関連企業では，近年 SDGs を背景に環境

に配慮したフィラーの配合等によるプラスチック使用

量の削減が求められており，高濃度のフィラーを配合し

たペレットが注目されている。委託者である日本コーク

ス工業（株）では，植物由来のセルロース繊維（CeF）を

高濃度に樹脂に混練したいという問い合わせが増えて

いることから，二軸オープンロール機「ニーデックス」

（以下ロール機）を用いて，CeF を 50 wt%以上配合した

ポリプロピレン（PP）ペレット（以下 CeF/PP ペレット）

を作製した。令和 4（2023）年度の研究において，作製

した 50 wt% CeF/PP ペレットを射出成形したところ，成

形品には CeF 凝集物とみられる白色部が点在していた。

CeF 凝集物は，成形品の外観不良だけでなく，物性低下

につながることがある。そこで本研究では，CeF の分散

性を改善することを目的として，委託者が相溶化剤であ

る無水マレイン酸変性 PP（MAPP）の配合を検討し作製し

た高濃度 CeF 複合樹脂ペレットについて，射出成形条件

と，成形品の外観，物性の関係を明らかにする。 

 

２ 研究の方法 

２．１ 高濃度 CeF 複合樹脂ペレットの流れ試験 

令和 4（2023）年度の研究の結果，50 wt% CeF/PP4/MAPP

ペレット（以下 CeF/PP4/MAPP ペレット）（PP4：射出成

形耐衝撃グレード PP）が最も高い物性を示した１）。な

お，このペレットに配合されていた MAPP は MAPP1（酸価

26，分子量（Mw）45,000）である。そこで，委託者が相

溶化剤の種類を検討して作製した CeF/PP4/MAPP2，

CeF/PP4/MAPP3 ペ レ ッ ト と ， 昨 年 度 作 製 し た

CeF/PP4/MAPP1 ペレットについて，以降の試験を行った

（MAPP2：酸価52，Mw=30,000；MAPP3：酸価11，Mw=70,000）。 

CeF/PP4/MAPP ペレットのメルトマスフローレイト

（MFR）は，メルトインデクサ（宝工業(株)製 L-207）を

用いて，試験温度 190℃，公称荷重 2.16 kg で測定した

（JIS K7210：1999 A 法参考）。 

CeF/PP4/MAPP ペレットのスパイラルフロー長さは，射

出成形機（日精樹脂工業(株)製 NEX 80Ⅳ-9EG）を用い

て，シリンダー温度 180℃，射出速度（v）3，10，100 mm/s，

金型温度 48℃（固定側ミラープレートの熱電対により計

測し調整）で成形し，測定した（金型キャビティ寸法：

長さ 1,150×幅 5×厚さ 3 mm）。 

２．２ 高濃度 CeF 複合樹脂ペレットの射出成形 

CeF/PP4/MAPP ペレットを箱形乾燥機（(株)松井製作所

製 PO-50SH-J）で 80 ℃，6 h 予備乾燥した後，射出成形

機（日精樹脂工業(株)製 NEX 80Ⅳ-9EG）を用いて，表１

の条件で成形した。RAMP Pp1 [s]は，保圧切換後，設定

保圧 Pp1 に到達するまでの時間（保圧への変圧時間）で* 栃木県産業技術センター 県南技術支援センター 
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あり，大きい値を設定すると，ゆっくり保圧 Pp1 に到達

する。また，CeF を含まない PP4（以下ニート PP4）ペレ

ットについても同様に射出成形した。なお，物性評価用

試験片（v=10，100 mm/s）成形時の保圧（Pp1）は，v=10 

mm/s における射出ピーク圧の 6 割とした。 

２．３ 成形品の外観評価 

成形品の成形不良の有無を目視により確認した。また

CeF/PP4/MAPP 成形品の分光反射率は，分光測色計（コニ

カミノルタセンシング(株)製 CM-2600d）を用いて光源

D65，視野 10°，測定径 8 mm，正反射光除去（SCE）方式

で測定した。 

２．４ 成形品の物性評価 

射出成形により得られた成形品をゲートカットして

JIS K7139：2009 のダンベル形引張試験片タイプ A1 を

作製した。またダンベル形引張試験片の一部を樹脂試験

片ノッチ加工機（(株)安田精機製作所製 No.189-PNCA）

を用いて加工し，短冊形試験片を作製した。 

作製したダンベル形引張試験片の引張強さ，弾性率

は，JIS K 7161-1：2014 により万能材料試験機（50 kN）

（(株)島津製作所製 AG-50kN-XV（特型））を用いて，試

験速度 v1=0.5 mm/min，v2=5 mm/min（速度切替位置：ひ

ずみ 0.3%）で測定した。引張弾性率の測定には接触式伸

び計（(株)島津製作所製 SSG50-10SH，標線間距離 50 mm）

を用いた。短冊形試験片の曲げ強さ，弾性率は JIS K 

7171：2016 により万能材料試験機（50 kN）を用いて，

支点間距離 64 mm，試験速度 2 mm/min で測定した。曲げ

弾性率の測定にはたわみ測定装置（(株)島津製作所製 3

点曲げ試験用たわみ測定装置）を用いた。 

２．５ 成形品の X 線 CT 観察 

CeF/PP4/MAPP 成形品を X 線 CT（(株)島津製作所製

Xseeker 8000）を用いて X 線管電圧 160 kV，X 線管電流

1.2 mA，ビュー数 2400，アベレージ数 2 で撮影した。撮

影したデータは，VGSTUDIO MAX（Volume Graphics Co., 

Ltd.）の欠陥/介在物解析モジュールを用いて解析し，

CeF 凝集物のサイズと分布を評価した。 

 

３ 結果及び考察 

３．１ 高濃度 CeF 複合樹脂ペレットの流れ試験 

ニート PP4，CeF/PP4/MAPP ペレットの MFR，スパイラ

ルフロー長さを表２に示す。昨年度の研究において，

CeF/PP4/MAPP1 は射出成形できることを確認している

１）。CeF/PP4/MAPP2 と CeF/PP4/MAPP3 は，CeF/PP4/MAPP1

と同等の流動性を示すことから，CeF/PP4/MAPP1，

CeF/PP4/MAPP2，CeF/PP4/MAPP3 とニート PP4 ペレットに

ついて，射出成形を行った。 

 

３．２ 高濃度 CeF 複合樹脂成形品の外観評価 

ニート PP4 ペレットと CeF/PP4/MAPP ペレットをそれ

ぞれシリンダー温度，射出速度（v [mm/s]），保圧への

変圧時間（RAMP Pp1 [s]），金型温度を変えて射出成形

し，ペレットの成形可否と成形品の外観を評価した。 

各ペレットの成形条件と成形可否を表３に示す。ニー

ト PP4 は，低射出速度でボイドやシワ等の外観不良が見

られたが，今回検討したすべての条件において成形可能

であった。一方， CeF/PP4/MAPP ペレットは，射出速度

が遅いとショートショットとなり成形できなかった。ま

た CeF/PP4/MAPP1，CeF/PP4/MAPP2 においては，条件(d)

金型温度 68℃の時は v=3 mm/s で成形できたが，条件(a)

金型温度 48℃の時は成形できなかった。これは，金型温

度が低いと溶融樹脂の冷却が速く，流動性が低下しやす

いためと考えられる。 

なお，図は示していないが，検討したすべての条件に

おいて，ニート PP4 成形品はペレット同様白色であるの

に対し，CeF/PP4/MAPP 成形品は黄変した。ただし

CeF/PP4/MAPP 成形品は一様に黄変せず，一部 CeF 凝集

物とみられる白色部が点在しており，この白色部は射出

速度が速いほど少ない傾向があった。さらに，v=100  

mm/s の成形品において，白色部は，流動末端に見られる

傾向があった（図１）。この流動末端付近の白色部は，

条件
シリンダー
温度 [℃]

保圧への
変圧時間：

RAMP Pp1 [s]

金型温度
[℃]

射出速度：
v [mm/s]

(a) 180
0.1

48 1, 2, 3, 5, 10, 
100

(b) 195

(c)
180

0.5

(d) 0.1 68

表１ 射出成形条件 

名称
MFR

[g/10min]

スパイラルフロー長さ [mm]

v=3 v=10 v=100

ニートPP4 49.4 1) 470～480 490～500 510～520

CeF/PP4/
MAPP1 0.6 1) ― 310～320 350～360

CeF/PP4/
MAPP2 1.0 270～280 310～320 360～370

CeF/PP4/
MAPP3 0.7 270～280 310～320 350～360

表２ ニート PP4，CeF/PP4/MAPP ペレットの MFR

（試験温度 190℃，公称荷重 2.16 kg）と 

スパイラルフロー長さ（シリンダー温度

180℃，射出時間 3 s，金型温度 48℃） 



栃木県産業技術センター 研究報告 No.21 (2024) 

- 49 - 

 

図１(a)と比較して，シリンダー温度が高い（図１(b)），

保圧への変圧時間が長い（図１(c)），あるいは金型温度

が高い（図１(d)）と，観察されにくい傾向があった。こ

こで，保圧への変圧時間に着目すると，RAMP Pp1=0.1 s

より RAMP Pp1=0.5 s の方が，保圧切換後，ゆっくり設

定保圧 Pp1 に到達する。そのため，流動末端付近におけ

る保圧切換後から Pp1 に到達するまでの樹脂の流速は，

RAMP Pp1=0.1 s より RAMP Pp1=0.5 s の方が緩やかに低

下すると考えられる。したがって，シリンダー温度や金

型温度が高い，あるいは保圧への変圧時間が長いと，流

動末端付近の白色部が低減されるのは，溶融樹脂が良く

流れ，表面の CeF 凝集物を覆うため と推察される。な

お MAPP の違いによる白色部の明らかな差は見られなか

った。 

図２に，表１の条件(a)～(d)（v=10, 100 mm/s）で射

出成形して得られた CeF/PP4/MAPP 成形品の分光反射率

（SCE）を示す。シリンダー温度が高いと，a*値（値が正

に大きいほど赤色が強い）及び b*値（値が正に大きいほ

ど黄色が強い）は大きい傾向があり，成形品がより黄褐

色化していることが分かった。また射出速度が速いと明

暗を示す L*値が低下する傾向があり，暗色化しているこ

とが分かった。また MAPP の違いによる明らかな差は見

ら れ な か っ た 。 昨 年 度 の 研 究 結 果 か ら ， こ の

CeF/PP4/MAPP 成形品の黄変は，熱による CeF の変色が

条件
シリンダー
温度 [℃]

RAMP Pp1
[s]

金型温度
[℃]

射出速度：v [mm/s]

1 2 3 5 10 100

ニートPP4

(a) 180
0.1

48

― ― シワ ○ ○ ○

(b) 195 シワ ― ○ ○ ○ ○

(c)
180

0.5 シワ ― ○ ○ ○ ○

(d) 0.1 68 ― ○ ○ ○ ○ ○

CeF/PP4/
MAPP1

(a) 180
0.1

48

― ― × ○ ○ ○

(b) 195 × ― ○ ○ ○ ○

(c)
180

0.5 ― ― × ○ ○ ○

(d) 0.1 68 ― × ○ ○ ○ ○

CeF/PP4/
MAPP2

(a) 180
0.1

48

― × × ○ ○ ○

(b) 195 ― × ○ ○ ○ ○

(c)
180

0.5 ― × × ○ ○ ○

(d) 0.1 68 ― × ○ ○ ○ ○

CeF/PP4/
MAPP3

(a) 180
0.1

48

― × × ○ ○ ○

(b) 195 ― × ○ ○ ○ ○

(c) 180 0.5 ― × × ○ ○ ○

○：成形不良なし ×：成形不可（ショートショット） ―：未実施

表３ ニート PP4，CeF/PP4/MAPP ペレットの成形条件と成形可否 

図１ CeF/PP4/MAPP2 成形品（v=100 mm/s）の外観 

(a)シリンダー180℃，RAMP Pp1 0.1 s，金型 48℃；(b)シリンダー195℃，RAMP Pp1 0.1 s，金型 48℃； 

(c)シリンダー180℃，RAMP Pp1 0.5 s，金型 48℃；(d)シリンダー180℃，RAMP Pp1 0.1 s，金型 68℃ 
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原因と考えられる 1）。 

３．３ 高濃度 CeF 複合樹脂成形品の物性評価 

ニート PP4 ペレットと CeF/PP4/MAPP ペレットをそれ

ぞれ表１の条件(a)～(d)（v=10, 100 mm/s）で射出成形

して得られた成形品の引張強さ，引張弾性率，曲げ強さ，

曲げ弾性率を測定した。 

３．３．１ ニート PP4 成形品の物性評価 

ニートPP4成形品の引張試験と曲げ試験の結果を図３
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図２ CeF/PP4/MAPP 成形品の分光反射率（SCE） 
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図３ ニート PP4 成形品の引張強さ，引張弾性率，曲げ強さ，曲げ弾性率 



栃木県産業技術センター 研究報告 No.21 (2024) 

- 51 - 

 

に示す。成形条件の違いによるニート PP4 の引張強さ，

引張弾性率，曲げ強さ，曲げ弾性率の差はわずかで，ば

らつきも小さかった。 

３．３．２ CeF/PP4/MAPP1 成形品の物性評価 

CeF/PP4/MAPP1 成形品の引張試験と曲げ試験の結果を

図４に示す。v=100 mm/s で成形した CeF/PP4/MAPP1 の

引張強さは，v=10 mm/s で成形したものよりも高い傾向

があった。これは，v=100 mm/s は，v＝10 mm/s と比較

して，CeF が配向しやすいためと考えられる。なお，

CeF/PP4/MAPP1 の引張強さは，シリンダー温度，保圧へ

の変圧時間，金型温度を変えても変わらなかった。  

v=100 mm/s で成形した CeF/PP4/MAPP1 の曲げ強さは，

v=10 mm/s で成形したものよりも高かった。このことか

ら，v=100 mm/s で成形した CeF/PP4/MAPP1 は，v=10 mm/s

と比較して，表面の CeF が配向していると考えられる。

また，表２より，v=100 mm/s は v＝10 mm/s よりスパイ

ラルフロー長さが長い，すなわち流動性が高いため，溶

融樹脂が CeF 間に入りやすく，成形品の欠陥（樹脂の充

填不足）が低減されていると考えられる。保圧への変圧

時間 0.5 s で成形した CeF/PP4/MAPP1 の曲げ強さは，

0.1 s で成形したものよりも高い傾向があった。また，

CeF/PP4/MAPP1 の曲げ強さは，シリンダー温度，金型温

度を変えても変わらなかった。 

な お ， 今 回 検 討 し た す べ て の 条 件 に お い て ，

CeF/PP4/MAPP1 の引張強さ，引張弾性率，曲げ強さ，曲

げ弾性率はニート PP4 より高くなった。 

３．３．３ CeF/PP4/MAPP2 成形品の物性評価 

CeF/PP4/MAPP2 成形品の引張試験と曲げ試験の結果を

図５に示す。CeF/PP4/MAPP1 と同様，v=100 mm/s で成形

した CeF/PP4/MAPP2 の引張強さは，v=10 mm/s で成形し

たものよりも高い傾向があった。また，CeF/PP4/MAPP2 の

引張強さは，シリンダー温度，保圧への変圧時間，金型

温度を変えても変わらなかった。 

v=100 mm/s で成形した CeF/PP4/MAPP2 の曲げ強さは，

v=10 mm/s で成形したものよりも高い傾向があった。ま

た，金型温度 68℃で成形した CeF/PP4/MAPP2 の曲げ強

さは，48℃で成形したものよりも高い傾向があった。こ

れは，金型温度が高いと溶融樹脂の冷却が遅く，粘度が

低く，流動性が高いため，溶融樹脂が CeF 間に入りやす

く，成形品表面の欠陥（樹脂の充填不足）が低減される

ためと考えられる。CeF/PP4/MAPP2 の曲げ強さは，シリ

ンダー温度，保圧への変圧時間を変えても変わらなかっ

た。 

なお，CeF/PP4/MAPP1 と同様，今回検討したすべての

条件において，CeF/PP4/MAPP2 の引張強さ，引張弾性率，

曲げ強さ，曲げ弾性率はニート PP4 より高くなった。 

３．３．４ CeF/PP4/MAPP3 成形品の物性評価 

CeF/PP4/MAPP3 成形品の引張試験と曲げ試験の結果を

図６に示す。CeF/PP4/MAPP1，CeF/PP4/MAPP2 と同様，

v=100 mm/s で成形した CeF/PP4/MAPP3 の引張強さは，

v=10 mm/s で成形したものよりも高い傾向があった。ま

た，シリンダー温度 180℃で成形した CeF/PP4/MAPP3 の

引張強さは，195℃で成形したものよりも高い傾向があ

った。さらに，保圧への変圧時間 0.1 s で成形した

CeF/PP4/MAPP3 の引張強さは，0.5 s で成形したものよ

りも高い傾向があった。 
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図４ CeF/PP4/MAPP1 成形品の引張強さ，引張弾性率，曲げ強さ，曲げ弾性率 
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v=100 mm/s で成形した CeF/PP4/MAPP3 の曲げ強さは，

v=10 mm/s で成形したものよりも高い傾向があった。ま

た，CeF/PP4/MAPP3 の曲げ強さは，シリンダー温度，保

圧への変圧時間を変えても変わらなかった。 

なお，CeF/PP4/MAPP1，CeF/PP4/MAPP2 と同様，今回検

討したすべての条件において，CeF/PP4/MAPP3 の引張強

さ，引張弾性率，曲げ強さ，曲げ弾性率はニート PP4 よ

り高くなった。 

以上のことから，MAPP1，MAPP2，MAPP3 のいずれにお

いても，射出速度が速いと，CeF/PP4/MAPP 成形品の引張，

曲げ強さは高くなる傾向があるといえる。また，

CeF/PP4/MAPP1 成形品の引張強さは，CeF/PP4/MAPP2 成

形品や CeF/PP4/MAPP3 成形品よりも高い傾向があった。 

ここで，表１の条件(a)（v=10, 100 mm/s）で成形し

た CeF/PP4/MAPP 成形品の CeF 分散性を比較するため，X

線 CT 撮影を行った。CeF 凝集物の分布を図７に示す。な

お，検出された CeF 凝集物は，各分布図の左側のカラー

バーのとおり，サイズによって色分けされている。図７
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図５ CeF/PP4/MAPP2 成形品の引張強さ，引張弾性率，曲げ強さ，曲げ弾性率 
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図６ CeF/PP4/MAPP3 成形品の引張強さ，引張弾性率，曲げ強さ，曲げ弾性率 
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より，CeF/PP4/MAPP1 成形品は，CeF/PP4/MAPP2 成形品

や CeF/PP4/MAPP3 成形品よりも，CeF 凝集物が少ないこ

とが分かる。このことが，CeF/PP4/MAPP1 成形品の引張

強さが，他の成形品よりも高い傾向にある理由の一つと

推測される。 

また，図は示していないが，表１の条件(a)（v=100 

mm/s）で成形した CeF/PP4/MAPP 成形品の引張破断面を

走査型電子顕微鏡（SEM）で観察すると，抜けた CeF の

一 部 に PP が 付 着 し て い る 様 子 が 見 ら れ ， 特 に

CeF/PP4/MAPP1 成形品で多く見られた。 

MAPP は，MA グラフト量が多いほど，CeF 等のフィラー

と多くの化学結合を形成できる。また，分子量が大きい

と，MAPP はマトリックスの PP 分子鎖と絡み合いやすく

なる。この化学結合形成と分子鎖の絡み合いが，フィラ

ーの分散性向上，複合樹脂の物性向上に寄与することが

知られている 2）。ここで，MAPP1，MAPP2，MAPP3 を比較

すると，MA 量と相関がある酸価は MAPP3（酸価 11）＜

MAPP1（26）＜MAPP2（52），分子量（Mw）は MAPP2（Mw=30,000）

＜MAPP1（45,000）＜MAPP3（70,000）である。したがっ

て，MAPP2 は酸価が高いため CeF と結合しやすいが，分

子量が低いため PP4 との絡み合いが少ないのに対し，

MAPP3 は分子量が高いため PP4 との絡み合いが多いが，

酸価が低いため CeF と結合しにくいと考えられる。以上

のことから，本研究で使用した CeF と PP4 に対して，

MAPP1 は適度の酸価と分子量を有しており，MAPP2 や

MAPP3 よりも CeF－PP4 界面の密着性を向上できるため，

高い CeF 分散性，引張強さが得られたと推測される。 

 

４ おわりに 

委託者である日本コークス工業(株)がロール機を用

いて作製した 3 種類の 50 wt% CeF/PP4/MAPP ペレット

（以下 CeF/PP4/MAPP ペレット）（MAPP1，MAPP2，MAPP3）

とニート PP4 ペレットについて射出成形を行い，外観，

物性を評価し，次の知見を得た。 

（1）CeF/PP4/MAPP 成形品は全体的に黄変しており，シ

リンダー温度が高いと黄褐色化した。また，

CeF/PP4/MAPP 成形品には CeF 凝集物とみられる白

色部が点在しており，この白色部は射出速度が速

いほど少なかった。さらに，流動末端付近の白色部

は，シリンダー温度が高い，保圧への変圧時間が長

い，あるいは金型温度が高いと，観察されにくい傾

向があった。 

図７ CeF/PP4/MAPP 成形品（成形条件(a)）の CeF 凝集物分布 
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（2）CeF/PP4/MAPP 成形品の引張，曲げ強さは，成形時

の射出速度が速い（v=100 mm/s）方 が，高い傾向

があった。 

（3）CeF/PP4/MAPP1 成形品の引張強さは，CeF/PP4/MAPP2

成形品や CeF/PP4/MAPP3 成形品よりも高い傾向が

あり，また，CeF 凝集物は少ない傾向がみられた。 
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重点研究 
 

高圧水素用ステンレス鋼のドリル加工におけるばり抑制手法の開発 
 

岡村 弘太*   植竹 大輔*   曽田 将来* 

 

Development of Method for Burr Suppression  

in Drilling of Stainless Steel for High-pressure Hydrogen 

OKAMURA Kota, UETAKE Daisuke and SOTA Masaki 

 

高圧水素用ステンレス鋼 SUS316L のドリル加工におけるばり抑制を目的に，ドリル加工条件及び

被削材への加工硬化の影響について検討した。出口面のばりの高さは 1 刃送りの影響が大きく，送

りを小さくすることでばりの高さを抑制できた。また，被削材に加工硬化を発生させた場合もばり

の高さを抑制できることが分かった。この結果を踏まえてドリル加工出口面表層に加工硬化を発生

させることを目的に 2 ステップ加工を試行したところ，ばりの高さを 0.13mm に抑制するドリル加工

が可能となった。 

Key Words:ドリル，ばり，切削加工，ビッカース硬さ 

 

１ はじめに 

水素ステーションや燃料電池車に使用される高

圧水素用ステンレス鋼は，利用拡大が見込まれてお

り，金属加工業においてはその加工への対応・検討

が急務となっている。しかし，これらの材料は加工

実績が少なく，その加工特性について未知な部分が

多い。そのため，材料の特性等の把握及び加工方法

の確立が必要である。 

金属の部品加工では，ほとんどの場合穴あけ加工

が行われ，その手法はドリル加工が大きな割合を占

めている。ドリル加工では，被削材から切り粉とし

て分断せずに残った残留部が塑性変形することで，

穴の出口にばりが発生する。ばりは，部品の機能や

品質の悪化につながるため，製造現場ではばりの除

去作業工程が必要となり，その工程が加工時間や加

工コストの増大を招き，加工の高能率化が阻害され

ている。そのため，ばりの抑制は企業の長年の課題

となっており，製造現場で対応できる，加工時にお

けるばり抑制の手法が求められている。SUS316L な

どの高圧水素用ステンレス鋼は，他のオーステナイ

ト系ステンレス鋼(SUS304 など)と比較して Ni が多

く延性が高いため，加工硬化が小さいとされ 1) ，

ドリル加工において，塑性変形しやすく，ばりが大

きくなることが予想される。我々は昨年度の研究に

より，SUS304 のドリル加工において，材料内部を意

図的に加工硬化させてからドリル加工を行うこと

によってばりを抑制できる可能性を見いだした 2)。 

既往研究として鉄鋼材や非鉄，SUS304 を対象とした

ドリル加工でのばりの抑制に関する報告 3)，4) や超音

波スピンドルを使用したばりの抑制に関する報告 5)が

あるものの，一般的なドリルやスピンドルを使用した

高圧水素用ステンレス鋼のドリル加工におけるばりに

着目した報告例は見当たらない。 

そこで，本研究では，SUS316L のドリル加工にお

ける穴の出口ばりを抑制するため，ドリル加工条件

並びに被削材への加工硬化の影響について検討し

た。 

 

２ 研究の方法 

２．１ ドリル加工 

 加工機はマシニングセンタ(オークマ(株)製 MB-

56VA)を用い，工具は直径 4 ㎜ 2 枚刃超硬ドリル((株)

不二越製 AQDEXS0400)を使用した。ドリルの先端角は

135°である。被削材は SUS316L（縦 140mm，横 20mm，

厚さ 5mm），試験片の加工は湿式で行い，水溶性切削液

を使用した。実験の様子を図１に，加工条件を表１に

示す。切削速度と 1 刃送りの 2 因子を 2 水準に振っ

て組み合わせた 4 条件を設定し，1 条件に対して 2

穴ずつ加工を行った。 

 また，回転式切削動力計 (日本キスラー (株)製

9123B)を用いて，加工時のスラストを測定した。 
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図１ 実験の様子 

 

表１ 加工条件 

加工条件 
切削速度 

[m/min] 

1刃送り 

[mm/刃] 

① 20 0.02 

② 40 0.02 

③ 20 0.04 

④ 40 0.04 

 

２．２ ばりの高さの測定 

 ドリル加工であけた穴を精密切断機で半分に切断し，

穴の断面が観察できるよう樹脂埋め，鏡面研磨を行っ

た。ばりの高さの評価には，金属顕微鏡(オリンパス

(株)製  GX71)を用い，加工の出口面とばりの先端の

距離をばりの高さとした。なお，1 穴に対して 2 つの

ばりの高さを測定した。撮影したばりを図２に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図２ 金属顕微鏡で撮影したばり 

 

２．３ 加工硬化誘起材の貫通穴加工 

 昨年度の研究結果から，材料内部の硬化がばりの高

さに影響する可能性があるため，本研究においても材

料内部を硬化させる手法をとった。次の 2 つの方法で

意図的に加工硬化を発生させた被削材を作製し実験を

行った。 

 1 つ目は引張試験機を用いて加工硬化を発生させる

手法である。油圧万能試験機((株)東京衡機試験機製 

YU500S5)により最大点通過直後まで被削材に引張荷重

を印加した。荷重最大点は 51kN である。引張荷重印加

後の被削材（以下，引張材）を図３に示す。引張荷重

で発生したネッキングの中央部においてドリル加工を

行った。 

 2 つ目はフライス加工である。ドリル加工の出口側

の面に対してフェイスミルを用いてフライス加工を行

った。フライス加工後の被削材（以下，フライス材）

を図４に示す。切削条件は切削速度 160m/min，1 刃送

り 0.15mm/刃，切込 0.1mm で，表面を 1 回切削した。 

 

 

 

図３ 引張材 

 

 

 

図４ フライス材 

 

２．４ ばりの硬さの測定 

ドリル加工後の加工硬化を見るためにばりの断面の

硬さを測定した。硬さの評価には，ワイドレンジビッ

カース硬さ試験機((株)フューチュアテック製 FLV-

10ARS-F)を用いて測定を行った。試験荷重は 0.9807N 

で，1 つのばりに対して根元，中間の 2 か所のビッカ

ース硬さの測定を行った。なお，使用した SUS316L の

母材硬さは HV180 程度であった。 

 

３ 結果及び考察 

３．１ ばりの高さ 

 発生したばりの高さと加工条件の関係を図５に示す。

なお，ばりの高さは条件ごとの平均値で表している。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図５ ばりの高さと加工条件の関係 

 

1 刃送りが大きくなるとばりの高さも大きくなった。

切削速度によるばりの高さは 1 刃送りほど変化しなか

った。このことから，ばりの高さは 1 刃送りの影響が

大きいと言える。 
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３．２ スラスト挙動 

加工条件②で加工したときのスラストとトルクのグ

ラフを図６に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図６ ドリル加工におけるスラストとトルク 

 

スラストの挙動として，ドリル先端が被削材に達し

（加工深さ 0mm），加工が始まると同時にスラストが増

加し，ドリルが肩まで被削材に侵入するとその後スラ

ストは一定となり，ドリル先端が出口面に達するとド

リル底面下残留部の変形が始まり，その進行に伴いス

ラストが低下していると考えられる。 

ばりの生成に関しては，貫通直前の挙動の影響が大

きいと考えられるため，加工条件ごとの貫通直前のス

ラストを図７に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図７ 貫通時のスラストの挙動の比較 

 

加工深さが約 5.6mm の地点でドリル肩が出口面に達

し，その後スラストが大きく減少していく。加工条件

ごとのスラストの傾きを比較すると，条件②が最も傾

きが急で，次いで条件①，条件④，そして条件③が最

も傾きが緩やかであった。このことから，図５の結果

と併せて見ると，ばりが小さいほど貫通直前のスラス

トの傾きが急である。これは，ばりが大きい場合はド

リル肩が出口面に達してからの残留部の変形が大きく，

一方でばりが小さい場合は比較して変形が小さい状態

で貫通していると考えられる。 

３．３ 加工硬化誘起材の貫通穴加工 

引張材とフライス材に対して，材料内部の硬さをビ

ッカース硬さ試験機を用いて測定した。２．１で使用

した，未処理の被削材（以下，市販材）と比較した結

果を図８に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図８ 各被削材の内部の硬さ 

 

まず，市販材は材料内部全体が HV180 前後であるの

に対して，引張材は材料内部全体が HV320 前後となり，

市販材と比較して約 1.5 倍硬化していた。フライス材

は，表面から 0.1mm 以上の深さの領域では母材硬さと

変わらないが，表面から 0.1mm までの深さの領域で急

激な硬化が見られた。つまり，引張荷重印加により材

料内部全体の均一な硬化，フライス加工により材料表

層のみの硬化が確認された。 

 引張材とフライス材に対して，２．１と同じくドリ

ル加工を行った。ばりの高さと加工条件の関係を図９

に示す。なお，1 条件に対して 2 穴ずつ加工を行った。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図９ 各被削材のばりの高さと加工条件の関係 

 

引張材とフライス材のばりの高さは，市販材と同様

に 1 刃送りが小さいとばりの高さが減少し，切削速度

はばりの高さにあまり影響が見られなかった。また，

市販材と比較すると，全加工条件において引張材，フ

ライス材ともにばりの高さが小さくなった。この結果

により，材料内部の硬化によってばりの発生を抑制で
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きることが分かった。特に，材料内部全体の硬化でな

くとも，出口面表層のみの硬化でもばりの抑制に十分

な効果が確認された。 

３．４ ばりの硬さ 

市販材，引張材及びフライス材のドリル加工におい

て発生したばりの硬さと加工条件の関係を図１０に示

す。なお，ばりの硬さは条件ごとの平均値で表してい

る。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図１０ 前処理被削材のばりの硬さと加工条件の関係 

 

すべての被削材と加工条件において，ばりは母材よ

りも硬化していた。1 刃送りが大きくなるとばり硬さ

が少し小さくなる傾向があるが，条件ごとにそれほど

大きな差はなかった。引張材及びフライス材について，

市販材よりもばりの硬さが大きいが，条件ごとの違い

はあまりなかった。また，引張材とフライス材を比較

すると，図９のばりの高さの大小関係がばりの硬さに

は反映されなかった。このことから，SUS316L におい

てばりの高さとばりの硬さは必ずしも関係性があると

は言えない。 

３．５ 加工条件の検討 

出口面表層の硬化がばりの発生に影響を及ぼすこと

から，現場での利用を想定して工数をなるべく増やさ

ず，ドリルのみで意図的に出口面表層に硬化を発生さ

せる方法を検討した。 

 ドリル加工において貫通直前にドリルの進行を止め，

その場でドウェルさせることで，ドリル底面に接する

面及び切り残し部を硬化させ，その後貫通させる 2 ス

テップ加工で実験を行った。出口面からドリル肩まで

の距離を切り残し量として，この量を変化させ，ばり

との関係を見た。なお，1 ステップ目は加工条件④，2

ステップ目は図２においてばりが小さかった加工条件

②，ドウェルの秒数は 1 秒で実験を行った。 

まず，切り残し量による材料内部の硬さを測定する

ため，ドウェル後 2 ステップ目に移行せずドリルを上

げて止め穴加工を行い，穴の断面が観察できるサンプ

ルを作製した（図１１）。なお，切り残し量は，ノギス

で測定した板厚とドリル先端部長さから計算される穴

深さにより調整した。このサンプルで行った硬さ試験

の結果を図１２に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図１１ 硬さ測定用サンプル 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図１２ 切り残し量による材料内部の硬さ 

 

切り残し量が小さいほど表層が硬化していた。これ

は，切り残し量が小さいほどドリル底面で発生した加

工硬化の影響が表層まで及ぶためである。また，切り

残し量が小さくなるほど表層がドリルに押されて塑性

変形するため，その変形による加工硬化の影響もある

と考えられる。 

以上の結果を踏まえて 2 ステップ加工を行い，ばり

の高さを測定した。その結果を図１３に示す。なお，

1 条件に対して 2 穴ずつ加工を行った。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図１３ 切り残し量によるばりの高さ 
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１ステップ目での切り残し量を小さくすることで，

出口面表層の加工硬化を大きくし，破断させることで

ばりの高さが小さくなった。通常加工と 0.8mm と 1mm

の場合のばりの高さが同程度なのは，出口面表層に加

工硬化が及ばないためと考えられる。これらの結果は

２．３で行った実験との整合性が取れており，ドリル

加工の出口面表層の硬化によってばりを抑制できるこ

とが分かった。  
 

４ おわりに 

SUS316L のドリル加工において，加工条件による

加工硬化とばりの関係及び，ばりを抑制する加工条

件について検討した結果，以下の知見を得た。 

（1）ばりの高さは 1 刃送りの影響が大きく，1 刃送り

を小さくすることでばりが小さくなった。 

（2）ばりが小さいほど貫通直前のスラストの傾きが急

であった。 

（3）ドリル加工前の被削材に対して引張試験やフライ

ス加工を行うことで，材料内部及びドリル加工の

出口面表層に加工硬化が発生し，ばりの高さが抑

制された。 

（4）ドリル加工中に送りを変化させる 2 ステップ加

工を行うことで，ドリル加工の出口面表層に加工

硬化が発生し，ばりの高さが抑制された。 
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