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(57)【要約】
【課題】　本発明は、従来技術の課題を解決するためになされたものであり、その具体的
内容は、ＦＷ法、とくにＷｅｔ方式を採用するＦＷ法により得られるＣＦＲＰ製圧力容器
を軽量化するためにＣＦＲＰ層を薄肉としても十分な強度が確保され、軽量化を実現でき
る炭素繊維束、およびその炭素繊維束を用いた耐圧性に優れたＣＦＲＰ製圧力容器を提供
することにある。
【解決手段】　二酸化炭素を主成分とする超臨界流体又は亜臨界流体中に水を添加して、
アクリロニトリル系重合体を加熱処理することで、アクリルアミド及び／又はアクリル酸
重合体を得る製造方法であり、前記アクリロニトリル系重合体が完全にアクリルアミド及
び／又はアクリル酸重合体に変換されることが好ましい。
【選択図】　なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　二酸化炭素を主成分とする超臨界流体又は亜臨界流体中に水を添加して、アクリロニト
リル系重合体を加熱処理することで、アクリルアミド及び／又はアクリル酸重合体を得る
製造方法。
【請求項２】
　アクリロニトリル系重合体が完全にアクリルアミド及び／又はアクリル酸重合体に変換
される、請求項１に記載のアクリルアミド及び／又はアクリル酸重合体の製造方法。
【請求項３】
　アクリロニトリル系重合体のニトリル基に対して等モル以上の水を添加する、請求項１
又は２に記載のアクリルアミド及び／又はアクリル酸重合体の製造方法。
【請求項４】
　処理温度が１５０℃以上３００℃以下である、請求項１又は２に記載のアクリルアミド
及び／又はアクリル酸重合体の製造方法。
【請求項５】
　処理圧力が２ＭＰａ以上２０ＭＰａ以下である、請求項１又は２に記載のアクリルアミ
ド及び／又はアクリル酸重合体の製造方法。
【請求項６】
　処理時間が６０分以下である、請求項１又は２に記載のアクリルアミド及び／又はアク
リル酸重合体の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　　本発明は、フィラメントワインディング用炭素繊維束に関する。具体的には、炭素繊
維強化樹脂製圧力容器に十分な強度を与え得る炭素繊維束に関する。
【背景技術】
【０００２】
　繊維強化複合材料の一つに、炭素繊維からなる強化材とマトリクス樹脂とにより形成さ
れる炭素繊維強化複合材料がある。このマトリクス樹脂としては、エポキシ樹脂や、不飽
和ポリエステル樹脂、ビニルエステル樹脂、フェノール樹脂などの種々の樹脂が使用され
、中でもエポキシ樹脂が広く使われている。
【０００３】
　一方、この炭素繊維は、再生セルロース、ポリアクリロニトリル、ピッチ等を出発原料
として得られ、その化学組成の約９０％以上が炭素からなる繊維が使用されている。この
ような炭素繊維は、例えば高強度炭素繊維や高弾性炭素繊維等に区分され、軽量で比強度
および比弾性率において優れ、しかも耐熱性や耐薬品性にも優れていることから、広範囲
にわたる用途の繊維強化複合材料に使用されている。
【０００４】
　上記のような，マトリクス樹脂と炭素繊維からなる炭素繊維強化複合材料は、マトリク
ス樹脂を薄く塗布した離型紙上に炭素繊維を一方向に並べて配置したり、製織した炭素繊
維を配置して樹脂を含浸させるプリプレグ法、樹脂浴中に炭素繊維を浸し、通過させるデ
ィッピング法等により得ることができる。炭素繊維強化複合材料の多くは、プリプレグ法
により得られている。
【０００５】
　炭素繊維を強化材とする炭素繊維強化複合材料は、軽量でかつ強度および弾性率などに
優れているため、スポーツ・レジャー用品の構成部品や車輌・航空宇宙用機材、エネルギ
ー・土木建築用の産業資材等の材料として幅広い分野にわたってその用途開発が進められ
ており、強化剤としての炭素繊維における高条件化の要望はますます高まってきている。
特に車輌・航空宇宙用途における構造材料や産業資材として適用される炭素繊維は、高強
度化・高弾性率化の方向で開発が進められてきている。これらの炭素繊維を使用して、構
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造材料や産業資材として適用される炭素繊維強化複合材料は、炭素繊維強化複合材料の繊
維長手方向の引張強度を高いレベルで保有することが要求されている。
【０００６】
　各種産業において様々な用途に利用される圧力容器は、近年、その利用範囲がますます
広がっている。その利用例としては、天然ガスを燃料とする自動車に搭載するＣＮＧタン
クや燃料電池車に搭載されるＣＨＧタンクが挙げられ、いずれも圧縮された状態のガスが
封入、貯蔵される。
【０００７】
　例えば、前記天然ガスを燃料とする自動車は、ＮＯｘやＳＯｘの排出量が少なく、低公
害車として注目されるが、一方で、ガソリンや軽油を燃料とする自動車と比べたときにエ
ンジンは基本的に同一であるために、燃料の収容重量をガソリンや軽油と同一とするには
燃料タンクが必然的に大型化し、且つ安全性を考慮して肉厚となり、結果として車両重量
の増加につながり、航続距離、貨物積載量及び定員数が減少することになる。
【０００８】
　このため、圧力容器の軽量化を実現すべく、近年では炭素繊維強化樹脂（ＣＦＲＰ）な
どの繊維強化樹脂（ＦＲＰ）を採用した圧力容器（以後、ＦＲＰ製圧力容器）が前記天然
ガスを燃料とする自動車をはじめとする様々な分野で実用化に到っている。
【０００９】
　この種のＦＲＰ製圧力容器は、通常、いわゆるフィラメントワインディング法（以後、
ＦＷ法）により、製造される。その一例を挙げると、円筒状の金属製ライナーや樹脂製ラ
イナーに、エポキシ樹脂などの熱硬化性樹脂を含浸させた連続強化繊維束を巻き付ける処
理（以後、巻回工程、巻回処理）を行い、繊維強化未硬化樹脂巻回物（以後、硬化前巻回
物）を得る。その後、前記硬化前巻回物を加熱処理（前記熱硬化性樹脂を硬化）すること
により、前記ライナーを内殻とし、前記ＦＲＰを外殻とする構成のＦＲＰ製圧力容器を製
造する。また、強化繊維への樹脂の付与方法としては、ＦＲＰ製圧力容器製造工程（ＦＷ
工程）の中で、樹脂含浸処理と巻回処理を連続して行う方法（ウェット方式、Ｗｅｔ方式
）や、あらかじめ強化繊維に樹脂を含浸せしめたトウプレグ（トウプリプレグとも言われ
る）を用いて巻回処理を行う方法（以後、トウプレグ方式）が一般的である。
【００１０】
　ＦＲＰは、金属に比べて軽量であり、さらには内圧に耐え得るに十分な強度、弾性率を
も兼ね備えているため、前記ＦＲＰ製圧力容器は、金属からなる従来の圧力容器と強度を
同一としたときに、前記ライナーの肉厚の多くがＦＲＰに代替されることによって、圧力
容器全体の軽量化を達成できる。
【００１１】
　圧力容器においては、その直胴部は容器の径方向の内圧を受けるため、ＦＲＰ製圧力容
器の設計に際しては、その耐圧性を確保するために、直胴部は強化繊維を周方向に巻き付
ける構成、いわゆるフープ層が設けられるが、このフープ層を構成するＦＲＰ層の繊維堆
積含有率（Ｖｆ）を高くすると同時にＶｆを均質にすることや、或いはボイドを低減して
りして、前記ＦＲＰの繊維軸方向の引張り強度を安定に発現させることが、ＦＲＰ製圧力
容器の耐圧性を高めるために有効であることがわかっている。
【００１２】
　ところが、ＦＲＰ製圧力容器は、同じＦＷ法により製造しても強化繊維の強度発現性が
一定しない場合がある。特に、上記Ｗｅｔ方式で製造される場合、タッチロール方式で付
与される樹脂の量（以後、樹脂ピックアップ量）が一定になりにくい場合がある、あるい
は前記ボイドの発生を防止するために、前記樹脂ピックアップ量を多く設定することもあ
り、結果としてＦＲＰ層のＶｆの低下やその不均一化の原因となりやすい。高速で行われ
る場合、その影響はより顕著となる。
【００１３】
　上記のような理由から、実際には、ＦＲＰ製圧力容器の強度、耐久性を確保するために
、前記フープ層の層数を増やす構成が採用されることもあり、結果として軽量化が達成で
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きないだけでなく、製造コストが増大するなどの課題があった。
【００１４】
　ＦＷ成型用の炭素繊維束としては、例えば特許文献１には、フィラメント数が３０００
～８００００本、単繊維フィラメント直径が３～６μｍであり、強度が特定の範囲で、特
定の深さの溝を有する炭素繊維を圧力容器等の成型材料に適用することにより、炭素繊維
強化複合材料中における炭素繊維の強度発現率を高めることが開示されている。熱硬化性
樹脂を含浸させて金属あるいは樹脂製のマンドレルに巻き付けた際に、炭素繊維の拡がり
幅が、単繊維フィラメント１本あたり０．１～１０μｍの間隔で拡がる良好な拡がり性を
有する炭素繊維が開示されている。フィラメント数が１２０００本の場合、拡がり間隔は
１２００μ～１２０００μｍとなり、樹脂含浸時に過剰に拡がりすぎることにより、樹脂
を過剰にピックアップする可能性がある。請求の範囲において、樹脂の体積含有率が３０
～５０％となっており、高Ｖｆが好ましい圧力容器としては樹脂の体積含有率が大きく、
結果として強度発現性が良好なＶｆを有するコンポジットを得られない課題が残る。
【００１５】
　特許文献２には、サイジング剤が付着された炭素繊維束であって、５ｍ／分の速度にて
２００ｇｆまたは２ｋｇｆ（２０００ｇｆ）の張力下にてロール掛けした後の緊張時スト
ランド幅と走行時のストランド幅との比である緊張広がり変動率との数値が１００～１６
０％でることが開示されている。緊張下において、トウ幅が開繊することにより、樹脂含
有量が過剰になる懸念および開繊性が均一ではない場合には、樹脂ピックアップ量にバラ
つきが生じ、所望のＶｆを有するコンポジットが得られない可能性が生じる。
【００１６】
　特許文献３には、樹脂を含浸していない状態での扁平率（炭素繊維束の幅と厚さの比）
が４０～９０であること、およびドレープ値（炭素繊維束のやわらかさ）が５０～１００
ｍｍであることが開示されている。この炭素繊維束では、樹脂が含浸されていない状態で
の炭素繊維束が扁平で柔軟であることが記載されている。この技術では、樹脂含浸時のト
ウ幅の変化が不明であることと、柔軟であるために樹脂含浸時および巻きつけ時にトウ形
態が変形しやすく、これに伴い所望のＶｆを有するコンポジットが得られない可能性が生
じる。
【００１７】
　特許文献４には、フィラメント数が１５０００～６００００、単糸繊度が０．２５～０
．８ｄｔｅｘである炭素繊維束を解舒する際のトウ幅の変動率がＣＶ値で１０％以下であ
り、かつ解舒時の糸幅の平均値に対して７５％未満の糸幅を有する部分が５個／１０００
ｍ以下であるとの開示がなされている。現在では、フィラメント数が１５，０００以下の
炭素繊維束もＦＷには使用される可能性があり、本技術では１５，０００以上でしか適用
されないため炭素繊維束の用途拡張性に課題が残る。フィラメント数に加え、トウ幅の制
限もあるためこの範囲内にて適応される技術である。
【００１８】
　特許文献５には、サイジング剤を付与した際の乾燥工程にて、糸のドレープ性を示す数
値であるＫ値が１０ｃｍ以上となるような無撚炭素繊維束であって、開繊性の優れた技術
が開示されている。しかし、サイジング剤の乾燥工程において開繊性を優先させることに
より、樹脂含浸時に過剰に拡がりすぎることにより、樹脂を過剰にピックアップする可能
性があり、結果として強度発現性が良好なＶｆを有するコンポジットを得られない課題が
残る。
【先行技術文献】
【特許文献】
【００１９】
【特許文献１】特開２００２－６９７５４号公報
【特許文献２】特開２００３－３３６１２９号公報
【特許文献３】特開２０１１－２５２２６４号公報
【特許文献４】特開２０１２－１５４０００号公報
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【特許文献５】特開平４－２４２６４号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００２０】
　本発明は、かかる課題を解決するためになされたものであり、その具体的内容は、ＦＷ
法、とくにＷｅｔ方式を採用するＦＷ法により得られるＣＦＲＰ製圧力容器を軽量化する
ためにＣＦＲＰ層を薄肉としても十分な強度が確保され、軽量化を実現できる炭素繊維束
、およびその炭素繊維束を用いた耐圧性に優れたＣＦＲＰ製圧力容器を提供することにあ
る。
【課題を解決するための手段】
【００２１】
　本発明は、前記課題を解決するために以下の手段を採用する。
すなわち、以下の条件（１）を満たすサイジング剤が塗布された複数本の炭素繊維からな
る炭素繊維束である。
条件（１）：以下「測定方法（１）」にて測定した剥離最大荷重が０．５Ｎ～５Ｎの範囲
であること
測定方法（１）
　（手順１）　表面温度が１５０℃のホットプレートに、厚さ２０μｍ、幅１００ｍｍ×
長さ６０ｍｍのアルミニウム薄膜を１枚のせ、長さ方向の半分の片側部分にサイジング剤
液を、一滴あたり４０ｍｇ滴下できるピペットにて、全体に３０滴分滴下し、全体に塗布
する。もう１枚の前記アルミニウム薄膜と同じ厚さ及び同じ大きさのアルミニウム薄膜を
重ね合わせて、その上に０．５ｋｇ分の平板状の錘を載せて５分間加熱し張り合わせる。
（手順２）　加熱後、アルミニウム薄膜の温度を室温とし、サイジング剤で張り合わされ
ていないそれぞれの部分を、折りたたんで１５ｍｍ長さとし、２つのつかみ部分とする。
（手順４）　前記２つのつかみ部分を、５ｍｍ／ｍｉｎの速度にて、引張り試験を実施す
る。
（手順５）　１５ｍｍ引っ張った時点で荷重負荷を停止。１５ｍｍ間にて最大荷重を読み
取る。
【発明の効果】
【００２２】
　本発明の炭素繊維束は、ＦＷ成型時に樹脂含浸時にトウ幅が変動せずかつ樹脂を過剰に
含浸することなく巻きつけられることから、フープ層を構成するＦＲＰ層の繊維堆積含有
率（Ｖｆ）を高くすると同時にＶｆを均質にすることや、或いはボイドを低減してりして
、前記ＦＲＰの繊維軸方向の引張り強度を安定に発現させることから、ＦＲＰ製圧力容器
の耐圧性を高度にすることが可能となる。
【図面の簡単な説明】
【００２３】
【図１】測定方法（１）の引張試験の概念図である。
【図２】測定方法（３）の沈み込み試験の概念図である。
【発明を実施するための形態】
【００２４】
　本発明の炭素繊維束は、ＦＷ成型時に樹脂含浸時にトウ幅が変動せずかつ樹脂を過剰に
含浸することなく巻きつけられることから、フープ層を構成するＦＲＰ層の繊維堆積含有
率（Ｖｆ）を高くすると同時にＶｆを均質にすることや、或いはボイドを低減してりして
、前記ＦＲＰの繊維軸方向の引張り強度を安定に発現させることから、ＦＲＰ製圧力容器
の耐圧性を高度にすることが可能となる。
【００２５】
（前駆体繊維束およびその製造方法）
 本発明の炭素繊維束を得る出発原料としては特に制限はないが、機械的条件発現の観点
で、アクリロニトリル系前駆体繊維をより得られるものが好ましい。本発明に用いるアク
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リロニトリル系重合体は９６質量％以上のアクリロニトリルと数種の共重合可能なモノマ
ーより得られるものである。アクリロニトリル以外の共重合成分としては例えばアクリル
酸、メタクリル酸、イタコン酸、アクリル酸メチル、メタクリル酸メチル等のアクリル酸
誘導体、アクリルアミド、メタクリルアミド、Ｎ－メチロ－ルアクリルアミド、Ｎ、Ｎ－
ジメチルアクリルアミド等のアクリルアミド誘導体、酢酸ビニルなどが適する。これらは
単独でも組合せでも良い。好ましい共重合体は、一つ以上のカルボキシル基有するモノマ
ーを必須成分として共重合させたアクリロニトリル系重合体である。
【００２６】
　モノマーの混合物を共重合する適当な方法は、例えば水溶液におけるレドックス重合ま
たは不均一系における懸濁重合および分散剤を使用した乳化重合、その他どのような重合
方法であってもよく、これら重合方法の相違によって本発明が制約されるものではない。
本発明のアクリル系前駆体繊維は、上述のアクリロニトリル系重合体をジメチルアセトア
ミド、ジメチルスルホキシド、ジメチルホルムアミド等の有機溶剤に溶解して紡糸原液を
調整するのが好ましい。これら有機溶剤は、金属成分を含まないため、得られる炭素繊維
束の金属成分の含有量を下げることができる。紡糸原液の固形分濃度は、２０％以上が好
ましく、より好ましくは２１％以上である。固形分濃度が高い方が、緻密な構造を有する
凝固糸を作製することができるからである。紡糸方法は、湿式紡糸、乾湿紡糸いずれでも
よいが、より生産性の高い紡糸方法としては、湿式紡糸である。また湿式紡糸は、乾湿式
紡糸に比べ緻密な構造を有する凝固糸を形成し難い方式であるが、凝固液条件や凝固束の
延伸条件を調整することにより、高い緻密性を有する繊維束とすることが可能である。湿
式紡糸は、調温した有機溶剤と水の混合溶液を満たした凝固液中に吐出孔が多数配置され
た紡糸口金を浸漬させ、調製した紡糸原液をこの紡糸口金から凝固液中に吐出し凝固させ
、その凝固糸を引き取るものである。
【００２７】
　次いで引き取られた凝固糸は、洗浄・延伸に供される。洗浄方法は脱溶剤出来ればいか
なる方法でもよい。また、延伸は、洗浄の前でも後でもどちらでも良く、両者を組み合わ
せること、あるいは同時に行うこともできる。たとえば、５０℃から１００℃の範囲の温
度に設定された多段洗浄・延伸槽にて、洗浄延伸を行う。ここで、洗浄・延伸槽の段数は
特に制限はないが、～１０段程度が適当である。延伸倍率は、１．５倍から３．８倍の範
囲が好ましい。１．５倍未満では延伸不足であり、所望のフィブリル配向度を確保できな
い。一方、５倍を超える延伸を行うと、フィブリル構造自体の破断が生じ、非常に疎な構
造形態よりなる前駆体繊維束となってしまう。より好ましい延伸倍率は２．０～３．８倍
である。
【００２８】
　また、溶剤を含んだ凝固糸を空気中にて延伸処理を実施することもできる。さらに、引
き取った凝固糸を洗浄する前に、凝固液よりも溶剤濃度が低く、温度の高い前延伸槽にて
、延伸をすることにより、緻密なフィブリル構造を形成させることができる。空気中での
延伸は、１．０倍から１．３倍の範囲が緻密な構造形成をするためには好ましい。１．３
倍を超える場合は、延伸過多となり、延伸によるボイド形成が顕著となり、最終的に得ら
れる前駆体繊維束の緻密性を低下させる原因となる。より好ましい範囲は１．０倍から１
．２倍である。
【００２９】
　前記延伸槽にて凝固糸を延伸する際、前記延伸槽の温度は４０～８０℃の範囲が好まし
い。温度が４０℃未満では、延伸性が確保できず無理な延伸となり、均一なフィブリル構
造形成ができない。一方、８０℃を超えると熱による可塑化作用が大きくなりすぎること
、糸条表面での脱溶剤が急速に進み延伸が不均一なものとなることなどから、前駆体繊維
束として品質が悪くなる。より好ましい温度は、５０～７５℃である。また、延伸槽の濃
度は３０～６０質量％が好ましい。これは３０質量％未満では安定な延伸性が確保できず
、６０質量％を超えると可塑化効果が大きくなりすぎ安定な延伸性が損なわれる。より好
適な濃度は、３５～５５％である。この延伸槽での延伸倍率は１．５～３．８倍が好まし
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い。１．５倍未満では延伸不足であり、所望のフィブリル構造を形成させることができな
い。一方、３．８倍を超える延伸を行うと、フィブリル構造自体の破断が生じ、非常に疎
な構造形態よりなる前駆体繊維束となってしまう。より好ましい延伸倍率は２．０～３．
６倍である。
【００３０】
　また、洗浄後、溶剤分の無い膨潤状態にある工程繊維束を熱水中で延伸することで繊維
の配向を更に高めることも可能であり、若干の緩和を入れることで前工程での延伸の歪み
を取ることも可能である。好ましくは、熱水中で、０．９７倍から１．６倍の延伸を行う
。１．６倍を超える場合は無理な延伸による構造破壊が生じ、焼成工程での欠陥点形成の
原因となる。好ましい延伸範囲は、０．９７から１．３倍である。より好ましくは、０．
９７から１．１５倍である。
【００３１】
　次に、シリコーン系化合物を主成分とする油剤を０．８～１．６質量％となるよう付着
処理を行い、乾燥緻密化する。乾燥緻密化は公知の乾燥法により乾燥、緻密化させれば良
く、特に制限はない。好ましくは、複数の加熱ロールを通過させる方法であり、乾燥緻密
化後のアクリル繊維束は、必要に応じて１３０～２００℃の加圧スチームや乾熱熱媒中、
あるいは加熱ロール間や加熱板上で１．８～７．０倍延伸して、更なる配向の向上と緻密
化を行った後に巻き取ってアクリル前駆体繊維束を得る。加圧スチームを用いる場合、ス
チームによる可塑化により、安定な延伸を付与することができることからより好適な延伸
方法である。
【００３２】
　凝固糸は、最終的にトータルで９から１６倍の延伸処理を施される。トータル延伸倍率
が９倍未満の場合、延伸不足であり、繊維軸方向に配向された構造が十分発達しておらず
、高い機械的条件を発現する炭素繊維束が得られない。トータル延伸倍率が１６倍を超え
る場合、フィブリル構造の破壊が生じてしまうために、高い機械的条件を発現する炭素繊
維束が得られない。
【００３３】
　上記のようにして得られたアクリル前駆体繊維束に集束性を付与し、かつそのトウ幅を
均一なものとすることを目的に、交絡処理を行うことができる。交絡処理を行う方法とし
ては、偏平矩形断面の糸道と該偏平矩形断面の長辺方向に所定の間隔をおいて糸道内に開
口する複数のエア噴出孔とを有するエア交絡付与装置によって所望のトウ幅と集束性とを
付与する方法や円形断面の糸道と該円形断面の糸道内に開口するエア噴出孔とを有するエ
ア交絡付与装置を用いる方法が選択できる。本発明においては、繊維束のねじれや撚りが
混入を防止しやすい点で、偏平矩形断面の糸道と該偏平矩形断面の長辺方向に所定の間隔
をおいて糸道内に開口する複数のエア噴出孔とを有するエア交絡付与装置によって所望の
トウ幅と集束性とを付与する方法がより好ましい。
【００３４】
　上記偏平矩形断面の上記糸道形状は、トウのトータルの繊度によってその寸法は異なる
が、偏平矩形断面の短辺である高さ方向は１～５ｍｍ、好ましくは２～４ｍｍである。こ
の高さが小さい、すなわちトウの厚みが規制されると、エアの流れによってフィラメント
が充分に動くことが出来ず、交絡が不足しがちである。また、逆にこの寸法が大きいと、
長辺寸法との関係にも依るもののトウの厚みが大きくなるため絡合が不十分になりがちで
ある。　偏平矩形の断面形状を有する糸道であって、該糸道に前記偏平矩形断面形状の長
辺方向に所定の間隔をおいて複数配されてなるエア噴出孔を有する交絡付与装置とは、例
えば図１に示す構造を有している。
【００３５】
　長辺の寸法に対しては、トウの総繊度とトウ幅の制御の点から好適な範囲が存在する。
この好適な範囲を示す数値とは、トウの総繊度Ｄ（ｄＴｅｘ）と偏平断面の長辺寸法Ｌ（
ｍｍ）との比Ｄ/ Ｌの値であり、その値が２，０００～１２，０００であることが好まし
い。この際のエア噴出孔の各孔口径は０．３～１．２ｍｍであることが好ましく、０．５



(8) JP 2015-71663 A 2015.4.16

10

20

30

40

50

～１．０ｍｍがより好ましい。さらに、そのエア噴出口の配列は、等ピッチで０．８～１
．６ｍｍの範囲で配列するのが、均一な交絡を得るには好ましい。糸道の長さ、すなわち
交絡付与装置の長さは、１０～４０ｍｍとすることが好ましい。この長さが４０ｍｍ以上
であると、その理由は定かでないがそれぞれの糸道の両端部において噴射エアの流れの乱
れに起因すると考えられるトウの乱れ、バタツキが発生し、交絡が不均一になりやすくな
る。
【００３６】
　上記のようにして得られたアクリル前駆体繊維束から、本発明の炭素繊維は次のように
して製造することができる。アクリル前駆体繊維束を２２０～２６０℃の熱風循環型の耐
炎化炉に３０～１００分間通過せしめて耐炎化糸密度１．３３５～１．３６０ｇ／ｃｍ3

の耐炎化糸を得る。ここで－7．０～２％の伸長操作を施す。耐炎化反応には、熱による
環化反応と酸素による酸化反応があり、この２つの反応をバランスさせること重要である
。この２つの反応をバランスさせるためには、耐炎化処理時間は３０～１００分が好適で
ある。３０分未満の場合、酸化反応が十分に生じていない部分が単繊維の内側に存在し、
単繊維の断面方向で大きな構造斑が生じやすくなり、その結果、得られる炭素繊維は不均
一な構造を有するものとなってしまい、高い機械的条件を発現させることができなくなる
。一方、１００分を超える場合は、単繊維の表面に近い部分により多くの酸素が存在する
ようになり、その後の高温での熱処理により過剰の酸素が消失する反応が生じ、欠陥点を
形成するために高強度が得られない。より好ましい耐炎化処理時間は、４０～８０分であ
る。
（炭素繊維の製造方法）
　耐炎化糸密度が１．３３５ｇ／ｃｍ3未満の場合、耐炎化が不十分となり、その後の高
温での熱処理により分解反応が生じ、欠陥点を形成するために高強度が得られない。耐炎
化糸密度が１．３６０ｇ／ｃｍ３を超える場合、繊維の酸素含有量が増えるために、その
後の高温での熱処理により過剰の酸素が消失する反応が生じ、欠陥点を形成するために高
強度が得られない。より好ましい耐炎化糸密度の範囲は、１．３４０～１．３５５ｇ／ｃ
ｍ3である。耐炎化処理における適度の伸張は、繊維を形成しているフィブリル構造の配
向を維持し、かつ向上させるために必要である。－６．０％未満の伸張では、フィブリル
構造の配向が維持できず、炭素繊維の構造形成における繊維軸での配向が十分でなく、優
れた機械的条件発現ができない。一方、２．０％を超える伸張では、フィブリル構造自体
の破断が生じ、その後の炭素繊維の構造形成を損ない、また破断点が欠陥点となり、高強
度の炭素繊維を得ることができない。より好ましい伸張率は、－５．０％～０％である。
【００３７】
　次に耐炎化繊維を窒素などの不活性雰囲気中３００～８００℃の温度勾配を有する第一
炭素化炉にて２～７％の伸長を加えながら通過させる。好適な処理温度は３００から８０
０℃で、直線的な勾配で処理する。耐炎化工程の温度を考えると開始温度は３００℃以上
が好ましい。最高温度が８００℃を超えると、工程糸が非常に脆くなり、次の工程への移
行がし難くなる。より好適な温度範囲は、３００～７５０℃である。温度勾配については
特に制限はないが、直線的な勾配を設定するのが好ましい。２％未満の伸張では、フィブ
リル構造の配向が維持できず、炭素繊維の構造形成における繊維軸での配向が十分でなく
、優れた機械的条件発現ができない。一方、７％を超える伸張では、フィブリル構造自体
の破断が生じ、その後の炭素繊維の構造形成を損ない、また破断点が欠陥点となり、高強
度の炭素繊維を得ることができない。より好ましい伸張率は３～５％である。好適な処理
時間は０．７～３．０分である。０．７分未満の処理では、急激な温度上昇に伴う激しい
分解反応が生じ、高強度の炭素繊維を得ることができない。３．０分を超えると、工程前
期の可塑化の影響が発生し、結晶の配向度が低下する傾向が生じ、その結果得られる炭素
繊維の機械的条件が損なわれる。より好適な処理時間は、０．９～２．０分である。
【００３８】
　更に窒素などの不活性雰囲気中１０００～１６００℃の温度勾配を有する第二炭素化炉
にて緊張下で熱処理を行って炭素繊維とする。温度の設定は、炭素繊維の所望弾性率によ
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り設定する。高機械条件を有する炭素繊維を得るためには、炭素化処理の最高温度は低い
ほうがよく、また処理時間を長くすることにより弾性率を高くすることができるため、そ
の結果最高温度を下げることができる。更に、処理時間を長くすることにより、温度勾配
を緩やかに設定することが可能となり、欠陥点形成を抑制するのに効果がある。第二炭素
化炉は、第一炭素化炉の温度設定にもよるが１０００℃以上であればよい。好ましくは１
０５０℃以上である。温度勾配については特に制限はないが、直線的な勾配を設定するの
が好ましい。処理時間は、０．７分から３．０分が好適である。より好ましくは、０．９
から２．０分である。本熱処理において、工程繊維は大きな収縮を伴うために、緊張下で
熱処理をすることが重要である。伸張は、－６．０％から０．０％が好適である。－６．
０％未満では結晶の繊維軸方向での配向が悪く、十分な条件が得られない。一方、０．０
％を超える場合では、これまで形成されてきた構造そのものの破壊が生じ、欠陥点形成が
顕著となり、強度の大幅な低下が生じる。より好適な伸張は、－５．０％から－１．０％
の範囲である。
（炭素繊維の表面処理）
　次に炭素繊維束は、表面酸化処理に供される。表面処理方法としては、公知の方法、即
ち、電解酸化、薬剤酸化及び空気酸化などによる酸化処理が挙げられいずれでも良いが、
工業的に広く実施されている電解酸化において、安定な表面酸化処理が可能であり、より
好適である。また、本発明で好適とする酸素含有官能基量（Ｏ１Ｓ／Ｃ１Ｓ）を、後述す
る範囲に制御するためには、電解酸化処理を用いて、電気量を変えて行うのが最も簡便な
方法である。
この場合、同一電気量であっても、用いる電解液及びその電解質濃度によって、酸素含有
官能基量（Ｏ１Ｓ／Ｃ１Ｓ）は変化するが、電解液としては酸性、アルカリ性の何れも採
用できる。酸性の電解液に溶存させる電解質の具体例としては、硫酸、硝酸、リン酸など
の無機酸、酢酸、酪酸などの有機酸、硫酸アンモニウム、硫酸水素アンモニウムなどの塩
が挙げられる。中でも強酸性を示す硫酸、硝酸が好ましく、硝酸アンモニウム等が使用で
きる。アルカリ性の電解液に溶存させる電解質の具体例としては、水酸化ナトリウム、水
酸化カリウムなどの水酸化物、アンモニア、炭酸ナトリウム、炭酸水素ナトリウムなどの
無機塩類、酢酸ナトリウム、安息香酸ナトリウムなどの有機塩類、さらにこれらのカリウ
ム塩、バリウム塩又は他の金属塩、及びアンモニウム塩、水酸化テトラエチルアンモニウ
ム又はヒドラジンなどの有機化合物が挙げられるが、樹脂の硬化障害を防止する観点から
、アルカリ金属を含まない炭酸アンモニウム、炭酸水素アンモニウム、水酸化テトラアル
キルアンモニウム類が好ましく使用できる。電解質濃度としては０．１～２０質量％、電
気量１～２００クーロン／ｇの範囲であれば、本発明で好適とする酸素含有官能基量（Ｏ
１Ｓ／Ｃ１Ｓ）を、後述する範囲に制御することができる。 
【００３９】
　電解酸化処理の後には、炭素繊維表面の電解質ならびに、電解酸化処理によって付着し
た不純物を除去するための洗浄処理を行い、引き続き炭素繊維束を乾燥させる。乾燥方法
は、ロール乾燥、熱風乾燥および輻射熱乾燥など公知のいずれの技術も採用できるが、本
発明においては特に乾燥温度を５００℃以下、より好ましくは１２０℃から４５０℃、さ
らに好ましくは１４０～４００℃で乾燥させる。５００℃より高い温度の場合、炭素繊維
の最表面に導入した官能基が熱分解により消失しやすいため、５００℃以下であることが
好ましい。
（炭素繊維のサイジング処理）
　次に本発明の炭素繊維はサイジング処理に供される。サイジング剤は、有機溶剤に溶解
させたものや、乳化剤などで水に分散させたエマルジョン液を、炭素繊維束に付与し、こ
れを乾燥することによって行うことができる。なお、炭素繊維の表面へのサイジング剤の
付着量の調節は、サイジング剤液の濃度調整や絞り量調整によって行なうことができる。
炭素繊維束へのサイジング剤液の含浸方法は、炭素繊維束を等間隔に並列に配置しシート
状にしてサイジング剤液に浸漬させる方法を用いることが生産性の観点から好ましい。
【００４０】
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　並列に配置する各炭素繊維束間の間隔や本数については本発明においては特に制限され
ず、装置の幅に合わせて適宜選択することができる。
【００４１】
　また、乾燥処理は、熱風、熱板、加熱ローラー、各種赤外線ヒーターなどを利用して行
なうことができるが、加熱ローラーを用いるほう方法が、目的の扁平率を有する炭素繊維
束が得られ易いため好ましい。加熱ローラーの温度は、１００～２４０℃の範囲であれば
十分であり、好ましくは１２０～１８０℃である。処理時間は、炭素繊維束の加熱ローラ
ーへの接触長さや加熱ローラーの本数によって、適宜変更することができ、温度と処理時
間を調節することで目的の扁平率を有する炭素繊維束を得ることができる。
【００４２】
　本発明の炭素繊維束へのサイジング剤の付着率は特に限定されないが、取り扱い性の観
点から、０．０５～５．０質量％が好ましい。
【００４３】
　本サイジング剤の付着率が０．０５質量％以上であれば、炭素繊維表面全体を本サイジ
ング剤で覆いつくすことができる。
【００４４】
　また、それにより炭素繊維強化複合材料を製造する際に本炭素繊維束とマトリクス樹脂
を混合させたときに、前述した界面樹脂層による靭性等の機能発現性が低下することを抑
制できる。また、本サイジング剤の付着率が５．０質量％以下であれば、炭素繊維表面に
本サイジング剤が多く堆積しすぎて本炭素繊維束が硬くなることで、本炭素繊維束の取り
扱い性が低下することを抑制できる。また、炭素繊維強化複合材料において、マトリクス
樹脂から界面樹脂層を介して炭素繊維に伝わる応力の伝達に不具合が生じて機械的特性が
低下することを抑制できる。
【００４５】
　付着量は、ＪＩＳ　Ｒ　７６０１＜３－（８）＞記載の、サイジング剤付着率の手法（
２－ブタノン抽出法、硫酸洗浄法、熱分解法）に則って計測することが可能となる。
（サイジング剤）
 　本発明の炭素繊維束に使用するサイジング剤は、後述する剥離力を満たすものであれ
ば、特に限定されない。均一に炭素繊維に含浸することのできる水溶液状態、あるいはエ
マルジョン状態で付与し、水を乾燥除去することが好ましい。また、サイジング剤の樹脂
の主成分としては、エポキシ樹脂、エポキシ変性ポリウレタン樹脂、ポリエステル樹脂、
フェノール樹脂、ポリアミド樹脂、ポリウレタン樹脂、ポリカーボネート樹脂、ポリエー
テルイミド樹脂、ポリアミドイミド樹脂、ポリイミド樹脂、ビスマレイミド樹脂、ウレタ
ン変性エポキシ樹脂、ポリビニルアルコール樹脂、ポリビニルピロリドン樹脂、ポリエー
テルサルフォン樹脂など、あるいはこれらを二種以上組合せて用いてもよい。また、水分
散液または水溶液に、あらかじめ乾燥工程の温度にて主成分と反応する成分を混合しても
よい。
（剥離最大荷重）
　本発明の炭素繊維束は、収束性を強めるために以下「測定方法（１）」により計測され
る剥離最大荷重が０．５Ｎ～５Ｎの範囲の値を有するサイジング剤が塗布されている。
測定方法（１）は、以下の通り。
【００４６】
　（手順１）　表面温度が１５０℃のホットプレートに、厚さ２０μｍ、幅１００ｍｍ×
長さ６０ｍｍのアルミニウム薄膜を１枚のせ、長さ方向の半分の片側部分にサイジング剤
液を、一滴あたり４０ｍｇ滴下できるピペットにて、全体に３０滴分滴下し、全体に塗布
する。もう１枚の前記アルミニウム薄膜と同じ厚さ及び同じ大きさのアルミニウム薄膜を
重ね合わせて、その上に０．５ｋｇ分の平板状の錘を載せて５分間加熱し張り合わせる。
【００４７】
　（手順２）　加熱後、アルミニウム薄膜の温度を室温とし、サイジング剤で張り合わさ
れていないそれぞれの部分を、折りたたんで１５ｍｍ長さとし、２つのつかみ部分とする
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。
【００４８】
　（手順４）　前記２つのつかみ部分を、５ｍｍ／ｍｉｎの速度にて、引張り試験を実施
する。
【００４９】
　（手順５）　１５ｍｍ引っ張った時点で荷重負荷を停止。１５ｍｍ間にて最大荷重を読
み取る。
【００５０】
　測定方法（１）により測定された剥離力は、炭素繊維束内における炭素繊維単繊維（１
本）同士を密着させる指標となる。剥離力は、０．５Ｎ～５Ｎであることが好ましく、１
．０Ｎ～４．０Ｎであることがさらに好ましい。剥離力は、０．５Ｎより小さいであると
、炭素繊維単繊維（１本）同士の密着力が不足し、ＦＷ時の樹脂含浸時に炭素繊維束に乱
れが生じる可能性がある。剥離力が５Ｎより大きい場合は、炭素繊維単繊維（１本）同士
が過度に密着するために、ドレープ性や含浸性が悪化する懸念が生じる。
（トウ幅変動率）
　本発明の炭素繊維束は、ＦＷ成型時にトウ幅の変化が生じることがないよう、以下「測
定方法（２）」により計測されるトウ幅の変化率が－０．５～１．０％の範囲におさまる
ことが必要である。
【００５１】
　測定方法（２）は、以下の通り。
【００５２】
　（手順１）　長さ２５ｍｍの炭素繊維束を６５℃の樹脂浴の液面に平面状に落とす。
【００５３】
　（手順２）　０分（スタート時）の炭素繊維束のトウ幅（ｍｍ）を測定する
　（手順３）　５分後の炭素繊維束の最大トウ幅（ｍｍ）を測定　
　（手順４）　（５分後のトウ幅／０分時のトウ幅）＊１００にてトウ幅変化率を算出す
る。
【００５４】
　トウ幅の変化率は、－０．５％で縮むこと、および、１．０％程度の拡幅であればＦＷ
時のピックアップレジコン変動に影響を及ぼさない。トウ幅の変化率は、０％で全く変化
無いことがさらには好ましい。
[エポキシ樹脂組成物（Ａ）]
　ＪＥＲ８２８（三菱化学（株）製）／　ＸＮ－１０４５（ナガセケムテックス（株）製
）／ＢＹＫ－Ａ５０６（ビックケミー・ジャパン（株）製）＝１００／８０／１　（質量
部）
（炭素繊維束の繊維軸に垂直方向からの樹脂含浸速度）
　本発明の炭素繊維束はまた同時に、以下に記載「測定方法（３）」で測定する、繊維軸
に垂直方向からの樹脂含浸速度が０．０１～０．０５ｍｇ／ｍｉｎである必要がある。炭
素繊維束の繊維軸の垂直方向からの樹脂含浸速度が０．０１ｍｇ／ｍｉｎ未満の場合、樹
脂含浸不良が発生しやすくなる。０．０５ｍｇ／ｍｉｎよりも大きい場合は、樹脂を過剰
に包含しレジコンが増大してしまう傾向がある。炭素繊維束の繊維軸の垂直方向からの樹
脂含浸速度は、好ましくは０．０１～０．０５ｍｇ／ｍｉｎであり、さらに好ましくは０
．０２～０．０３ｍｇ／ｍｉｎ以上である。
【００５５】
　測定方法（３）は、以下の通り。
【００５６】
　（手順１）炭素繊維束を約５００ｍｍ長に切り取る
　（手順２）炭素繊維束の片端部を固定し水平に配置し、別の片端部を1kgの錘に結びつ
けて、ぶら下げる
　（手順３）マイクロピペットを用いて、樹脂(温度25℃)を２μl（２．４ｍｇ）吸い上
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げて、手順２の炭素繊維束の水平部に樹脂を滴下する。
【００５７】
　(手順4)　樹脂が炭素繊維束内に沈み込む(樹脂が炭素繊維束内に含浸・取り込まれて樹
脂の光沢が消失する)時間を計測する
【実施例】
【００５８】
　以下、本発明の炭素繊維の具体的な構成を実施例に基づいて説明するが、これは本発明
を限定するものではない。
（ＦＷ成型）
　ＦＷ装置を用いる。タッチロール方式にて、前述したサイジング剤液（１－１）にてサ
イジング剤塗布を行った炭素繊維束に上記エポキシ樹脂（Ａ）を含浸させ、続けて連続的
に内径１６０ｍｍ、胴部長さ５５０ｍｍ、厚さ２ｍｍの口金を有するアルミ製中空容器に
巻きつけた。巻きつけるパターンとしては、最内層にフープ層を４層分配置。その次にヘ
リカル層として巻きつけ角度１５°にて２層、巻きつけ角度４５°にて２層、巻きつけ角
度１５°にて２層積層した。その後、１３０℃で２時間加熱して硬化させた後、圧力容器
破壊試験に供した。
（圧力容器破壊試験）
　硬化後の圧力容器口金に高圧チューブをつなぎ、圧力容器内に水を注入し内圧を負荷さ
せた。破壊時の圧力を圧力容器破壊圧(タンクバースト圧：ＴＢ圧)とした。
（実施例１）
＜炭素繊維へのサイズ剤塗布工程＞
サイジング剤液（１）の調整
　ミキサー（特殊機化工業（株）製、製品名：ハイビスディスパーミックス、ホモミキサ
ー仕様：型式３Ｄ－５型）を用い、後述の手順で、転相乳化することでサイジング剤を調
製した。以下に示す脱イオン水以外の３つの成分を、１２０℃にてプラネタリーミキサー
とホモミキサーで、各成分が完全に溶解するまで混練、混合した。その後、６０℃に調温
し、脱イオン水を少量ずつ滴下して転相点を通過した後、滴下する水量を増加した。最終
的にサイジング剤濃度４０質量％のサイジング剤液（１）を得た。
・ＪＥＲ８２８（三菱化学製）　３６質量％
・プルロニック型界面活性剤（商品名：「アデカプルロニックＦ－８８」、（株）ＡＤＥ
ＫＡ製）　４質量％。
・水（脱イオン水）　６０質量％
サイジング剤液（１－１）の調整
　サイジング剤液（１）にＵＷＳ－１４５（三洋化成工業（株）製、固形分濃度３５％）
を混合した後、希釈濃度が５．４質量％となるように水で希釈し、「サイジング剤液（１
－１）」を得た。
【００５９】
　サイジング剤液（１－１）のサイジング剤剥離荷重を測定した。その結果を表１に示す
。
（サイジング剤の付与）
　サイジング剤を塗布していない炭素繊維束パイロフィルＴＲ５０Ｓ（三菱レイヨン（株
）：フィラメント数１２０００本、繊維径７μｍ）を、サイジング剤液（１－１）を満た
してあるフリーローラーを有する浸漬槽内に浸漬させた後、温度１４０℃の雰囲気下で１
分間の乾燥処理を施してからボビンに巻き取った。
【００６０】
　サイジング剤の付着量は、ＪＩＳ　Ｒ　７６０１＜３－（８）＞記載の熱分解法により
計測した。サイジング未処理の炭素繊維束に対する、このサイジング剤の付着率は、２．
０質量％であった。
【００６１】
　また、トウ幅変動率、炭素繊維束の繊維軸に垂直方向からの樹脂含浸速度を測定した。
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その結果を表１に示す。
（実施例２）
　サイジング剤として、以下のサイジング剤（２）を用いた以外は、実施例１と全く同様
の手法にて炭素繊維束を得て、ＴＢ圧評価を実施した。結果を表１に示す。
＜サイジング剤（２）＞
　以下のサイジング剤（２）を合成した。
【００６２】
　１０００ｍｌセパラブルフラスコに、ポリエチレングリコール（ＰＥＧ６００：製）を
２４０ｇ、およびＢｉｓＡ型エポキシ樹脂（ＪＥＲ１００１：ジャパンエポキシレジン製
）を３８２．４ｇ仕込み、８０℃に加温。ＰＥＧ６００が完全に融解した時点、トリレン
ジイソシアネート（ＴＤＩ：製）の滴下を開始。全量６９．７ｇを２時間かけて滴下。イ
ソシアネート滴定により、イソシアネートが存在しなくなるまで加温した。イソシアネー
トが存在しない時点にて、反応を終了した。この反応物をサイジング剤（２）とする。
【００６３】
　サイジング剤（２）は、重量平均分子量：１００００、粘度：５００Ｐ（＠６０℃）、
エポキシ当量　：１７００ｇ／ｅｑの特性を有する化合物であった。
【００６４】
　以下に示す脱イオン水以外の２つの成分を、１２０℃にてプラネタリーミキサーとホモ
ミキサーで、各成分が完全に溶解するまで混練、混合した。その後、６０℃に調温し、脱
イオン水を少量ずつ滴下して転相点を通過した後、滴下する水量を増加した。最終的にサ
イジング剤濃度４０質量％のサイジング剤液（２）を得た。５．４質量％となるように水
で希釈して、炭素繊維束に含浸させた
・サイジング剤（２）　３６質量％
・プルロニック型界面活性剤（商品名：「アデカプルロニックＦ－８８」、（株）ＡＤＥ
ＫＡ製）。　４質量％
・水（脱イオン水）　６０質量％
＜イソシアネート滴定＞
　（１）サンプル（計測される化合物）に、０．０５Ｎのジ－ｎ－ブチルアミン－クロロ
ベンゼン溶液を加えて溶解させる。
【００６５】
　（２）の溶液にブロムフェノールブルー指示薬を加える。
【００６６】
　（３）に０．１Ｎ塩酸－エタノール溶液を加えて溶液の色が、青紫色から黄色に変化し
た時点を終点として、滴定を行う。
【００６７】
　（４）イソシアネート基の量(ｍｏｌ／ｇ)＝（Ｂ－Ａ）×｛（０．１×Ｆ）／１０００
｝×１／Ｗ
Ａ：ブランクを中和するのに要した０．１Ｎ塩酸－エタノール溶液の量（ｍｌ）
Ｂ：サンプルを中和するのに要した０．１Ｎ塩酸－エタノール溶液の量（ｍｌ）
Ｆ：０．１Ｎ塩酸－エタノール溶液のファクター
Ｗ：採取したサンプルの量（ｇ）
（実施例３）
　サイジング剤として、以下のサイジング液（３）を用いた以外は、実施例１と全く同様
の手法にて炭素繊維束を得て、ＴＢ圧評価を実施した。結果を表１に示す。
＜サイジング剤（３）＞
ハイドランＮ３２０（ＤＩＣ（株）製、固形分濃度２８％）を用い、濃度が４．０質量％
となるように水で希釈した。この希釈液に、アジピン酸ジヒドラジド（ＡＤＨ：東京化成
製）をハイドランＮ３２０が１ｍｏｌに対して、ＡＤＨが０．６ｍｏｌとなるように混合
した。これをサイジング液（３）とする。このサイジング液（３）を炭素繊維束に含浸さ
せた。
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（実施例４）
　サイジング剤を塗布していない炭素繊維束パイロフィルＭＲ６０Ｈ（三菱レイヨン（株
）：フィラメント数２４０００本、繊維径５．０μｍ）を、サイジング剤の水分散液を満
たしてあるフリーローラーを有する浸漬槽内に浸漬させた後、温度１４０℃の雰囲気下で
１分間の乾燥処理を施してからボビンに巻き取った。
実施例１と同様の手法にて、ＴＢ圧評価を実施した。結果を表１に示す。
（実施例５）
　炭素繊維にパイロフィルＭＲ６０Ｈを使用した以外は、実施例２と同様の手法にて炭素
繊維束を得て、各評価を実施した。結果を表１に示す。
（実施例６）
　炭素繊維にパイロフィルＭＲ６０Ｈを使用した以外は、実施例３と全く同様の手法にて
炭素繊維束を得て、同様の手法にて、各評価を実施した。結果を表１に示す。
（比較例１）
＜炭素繊維へのサイズ剤塗布工程＞
　ミキサー（特殊機化工業（株）製、製品名：ハイビスディスパーミックス、ホモミキサ
ー仕様：型式３Ｄ－５型）を用い、後述の手順で、転相乳化することでサイジング剤を調
製した。以下に示す脱イオン水以外の３つの成分を、室温にて、脱イオン水を少量ずつ滴
下して転相点を通過した後、滴下する水量を増加した。最終的にサイジング剤濃度４０質
量％のサイジング剤液（４）を得た。希釈濃度が５．４質量％となるように水で希釈して
、炭素繊維束に含浸させた。
・ＪＥＲ８２８（三菱化学製）　３６質量％
・プルロニック型界面活性剤（商品名：「アデカプルロニックＦ－８８」、（株）ＡＤＥ
ＫＡ製）。　４質量％
・水（脱イオン水）　６０質量％
　サイズ剤を塗布していない炭素繊維束パイロフィルＴＲ５０Ｓ（三菱レイヨン（株）：
フィラメント数１２０００本、繊維径７μｍ）を、サイズ剤の水分散液を満たしてあるフ
リーローラーを有する浸漬槽内に浸漬させた後、温度１４０℃の雰囲気下で１分間の乾燥
処理を施してからボビンに巻き取った。
【００６８】
　実施例１と全く同様の手法にて、各評価を実施した。結果を表１に示す。
（比較例２）
　サイジング剤として、サイジング剤（５）を使用した以外は、実施例（１）と同様の手
法にて炭素繊維束を得て、ＴＢ圧評価を実施した。結果を表１に示す。
【００６９】
　サイジング（５）の調整
　ミキサー（特殊機化工業（株）製、製品名：ハイビスディスパーミックス、ホモミキサ
ー仕様：型式３Ｄ－５型）を用い、後述の手順で、転相乳化することでサイジング剤を調
製した。以下に示す脱イオン水以外の３つの成分を、１２０℃にてプラネタリーミキサー
とホモミキサーで、各成分が完全に溶解するまで混練、混合した。その後、６０℃に調温
し、脱イオン水を少量ずつ滴下して転相点を通過した後、滴下する水量を増加した。最終
的にサイジング剤濃度４０質量％のサイジング剤液（４）を得た。希釈濃度が５．４質量
％となるように水で希釈して、炭素繊維束に含浸させた
・ＪＥＲ８２８（三菱化学製）　２０質量％
・ＪＥＲ１００１（三菱化学製）　１６質量％
・プルロニック型界面活性剤（商品名：「アデカプルロニックＦ－８８」、（株）ＡＤＥ
ＫＡ製）　４質量％
・水（脱イオン水）　６０質量％
（比較例３）
　炭素繊維にパイロフィルＭＲ６０Ｈを用いた以外は、比較例１と全く同様の手法にて炭
素繊維束を得て、各評価を実施した。結果を表１に示す。
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（比較例４）
　炭素繊維にパイロフィルＭＲ６０Ｈを用いた以外は、比較例２と全く同様の手法にて炭
素繊維束を得て、各評価を実施した。結果を表１に示す。
【００７０】
【表１】

【図１】

【図２】

【手続補正書】
【提出日】平成27年1月14日(2015.1.14)
【手続補正１】
【補正対象書類名】特許請求の範囲
【補正対象項目名】全文
【補正方法】変更
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【補正の内容】
【特許請求の範囲】
【請求項１】
　サイジング剤が付着した複数本の炭素繊維からなる炭素繊維束であって、前記サイジン
グ剤が以下の測定方法（１）にて測定した剥離最大荷重が０．５Ｎ以上５Ｎ以下である炭
素繊維束。
測定方法（１）
（手順１）　表面温度が１５０℃のホットプレートに、厚さ２０μｍ、幅１００ｍｍ×長
さ６０ｍｍのアルミニウム薄膜を１枚のせ、長さ方向の半分の片側部分にサイジング剤液
を、一滴あたり４０ｍｇ滴下できるピペットにて、全体に３０滴分滴下し、全体に塗布す
る。もう１枚の前記アルミニウム薄膜と同じ厚さ及び同じ大きさのアルミニウム薄膜を重
ね合わせて、その上に０．５ｋｇ分の平板状の錘を載せて５分間加熱し張り合わせる。
（手順２）　加熱後、アルミニウム薄膜の温度を室温とし、サイジング剤で張り合わされ
ていないそれぞれの部分を、折りたたんで１５ｍｍ長さとし、２つのつかみ部分とする。
（手順４）　前記２つのつかみ部分を、５ｍｍ／ｍｉｎの速度にて、引張り試験を実施す
る。
（手順５）　１５ｍｍ引っ張った時点で荷重負荷を停止。１５ｍｍ間にて最大荷重を読み
取る。
【請求項２】
 以下の測定方法（２）にて計測するトウ幅変化率が－０．５％以上１．０％以下であっ
て、以下の測定方法（３）で測定する、繊維軸に垂直方向からの樹脂含浸速度が０．０１
ｍｇ／分以上０．０５ｍｇ／分以下である炭素繊維束。
測定方法（２）
（手順１）　長さ２５ｍｍの炭素繊維束を６５℃の樹脂浴の液面に平面状に落とす。
（手順２）　０分（スタート時）の炭素繊維束のトウ幅（ｍｍ）を測定する。
（手順３）　５分後の炭素繊維束の最大トウ幅（ｍｍ）を測定する。
（手順４）　（５分後のトウ幅／０分時のトウ幅）＊１００にてトウ幅変化率を算出する
。
　測定方法（３）
（手順１）炭素繊維束を約５００ｍｍに切り取る。
（手順２）炭素繊維束の片端部を固定し水平に配置し、別の片端部を1kgの錘に結びつけ
て、ぶら下げる。
（手順３）マイクロピペットを用いて、樹脂(温度25℃)を２μl（２．４ｍｇ）吸い上げ
て、手順２の炭素繊維束の水平部に樹脂を滴下する。
　(手順4)　樹脂が炭素繊維束内に沈み込む(樹脂が炭素繊維束内に含浸・取り込まれて樹
脂の光沢が消失する)時間を計測する。
【請求項３】
　請求項１または２記載の炭素繊維束に熱硬化性樹脂を含浸させて成型するフィラメント
ワインディング成型物。
【手続補正２】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００５０
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００５０】
　測定方法（１）により測定された剥離力は、炭素繊維束内における炭素繊維単繊維（１
本）同士を密着させる指標となる。剥離力は、０．５Ｎ以上５Ｎ以下であることが好まし
く、１．０Ｎ以上４．０Ｎ以下であることがさらに好ましい。剥離力は、０．５Ｎより小
さいであると、炭素繊維単繊維（１本）同士の密着力が不足し、ＦＷ時の樹脂含浸時に炭
素繊維束に乱れが生じる可能性がある。剥離力が５Ｎより大きい場合は、炭素繊維単繊維
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（１本）同士が過度に密着するために、ドレープ性や含浸性が悪化する懸念が生じる。
（トウ幅変動率）
　本発明の炭素繊維束は、ＦＷ成型時にトウ幅の変化が生じることがないよう、以下「測
定方法（２）」により計測されるトウ幅の変化率が－０．５％以上１．０％以下の範囲に
おさまることが必要である。
【手続補正３】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００５４
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００５４】
　トウ幅の変化率は、－０．５％で縮むこと、および、１．０％程度の拡幅であればＦＷ
時のピックアップレジコン変動に影響を及ぼさない。トウ幅の変化率は、０％で全く変化
無いことがさらには好ましい。
[エポキシ樹脂組成物（Ａ）]
　ＪＥＲ８２８（三菱化学（株）製）／　ＸＮ－１０４５（ナガセケムテックス（株）製
）／ＢＹＫ－Ａ５０６（ビックケミー・ジャパン（株）製）＝１００／８０／１　（質量
部）
（炭素繊維束の繊維軸に垂直方向からの樹脂含浸速度）
　本発明の炭素繊維束はまた同時に、以下に記載「測定方法（３）」で測定する、繊維軸
に垂直方向からの樹脂含浸速度が０．０１ｍｇ／ｍｉｎ以上０．０５ｍｇ／ｍｉｎ以下で
ある必要がある。炭素繊維束の繊維軸の垂直方向からの樹脂含浸速度が０．０１ｍｇ／ｍ
ｉｎ未満の場合、樹脂含浸不良が発生しやすくなる。０．０５ｍｇ／ｍｉｎよりも大きい
場合は、樹脂を過剰に包含しレジコンが増大してしまう傾向がある。炭素繊維束の繊維軸
の垂直方向からの樹脂含浸速度は、好ましくは０．０１ｍｇ／ｍｉｎ以上０．０５ｍｇ／
ｍｉｎ以下であり、さらに好ましくは０．０２ｍｇ／ｍｉｎ以上０．０３ｍｇ／ｍｉｎ以
下である。
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