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第１章  序 論  

 

１．１ はじめに  

近年，工業粉体は原料から 終製品にいたるまで微細化が進んでいる。

粉体を微細化すると，サイズ効果および比表面積の増加により特別な機能

が加わる。例えば，チタン酸バリウム・ナノ粒子を用いて成膜・積層した

セラミックコンデンサの使用により，電子機器の小型化を実現している。

また，リチウムイオン電池の電極材料にナノ粒子を用いることによって，

リチウムイオンの貯蔵・放出効率を高めている。医薬品分野ではナノ粒子

のサイズ効果を利用してドラッグデリバリーシステムが進展している。こ

のように，微粒子は電子部品，化成品，医薬品など，多くの分野で利用さ

れているが，粒子径の減少とともに粉体の付着性・凝集性が強くなり，生

産工程における操作性が低下する。粉体の操作性を解析・評価するには，

粒子径，粒子密度，粒子形状などの一次粒子の影響を考慮するとともに，

力学特性に関係する情報が必要であり，安息角，かさ密度，圧縮度，せん

断強度，引張強度などが評価項目として使用されてきた。  

粉体の貯蔵，排出，供給，搬送などの基本的な単位操作では，外力によ

って空間率や粒子の配列が変化し，粉体層の局所崩壊によって流動化が始

まる。粉体操作を円滑に行うには，外力と流動性の関係を評価する必要が

ある。  

外力の大きさの違いによって，多数の流動性評価法が提案されてきたが，

圧密下における流動性の評価では，高応力から低応力まで任意の応力を負

荷できる粉体せん断試験法が必要とされている。  

粉体せん断試験は，粉体層に作用する応力を制御する方法と粉体層の空

間率を制御する方法の二つに大別できる。前者は，定荷重せん断試験法と

呼ばれており，装置の機構が単純で広く普及している。ジェニケセル法に

代表されるように，分銅を用いて粉体層上部に垂直荷重を負荷した状態で，

せん断応力を測定するものが多いが，電動プレスによる荷重法も提案され

ている。後者は，定容積せん断試験法と呼ばれており，圧密時の空間率を

任意に定めることができるが，分銅を用いる定荷重せん断試験法に比べる

と機構が少し複雑であり，研究の報告例は少ない。  

これまで，せん断試験法は装置構成や試験条件によって，測定結果が異

なることが指摘されている。垂直応力が粉体層とセル側壁との摩擦の影響

を受けることや，せん断応力が上下のセルの接触に伴う摩擦の影響を受け

ることがその原因と考えられている。また，ナノ粒子は工業粉体として注

目されているが，ミクロンサイズの粒子に比べてかさ高く，空間率が非常
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に大きいので，既存のせん断試験装置による評価はほとんど行われていな

かった。  

本研究では，試験装置や試験条件に依存しない粉体力学特性評価法を確

立するために，定容積せん断試験法に着目し，せん断面に作用する垂直応

力を厳密に測定する機構を考案するとともに，その効果を検証する。また，

ミクロンサイズの粒子だけでなく，ナノサイズの粒子にも適用可能な，信

頼性，実用性，多様性を考慮した新しい流動性評価法の開発に取り組む。

さらに，セル内粉体層の応力緩和率，応力伝達率を実験的および理論的に

解析するとともに，粉体層の空間率をパラメータとして， 1 回のせん断操

作で，垂直応力とせん断応力の変化を連続かつ同時に測定でき，圧密崩壊

線と破壊包絡線を得る方法も開発する。  

 

１．２ 既往の研究  

本節では，粉体の力学特性に関する既往の研究を以下の４項に分けて紹

介する。第１項では粉体の も基本的な力学特性である付着力を発現する

因子と代表的な測定法を，第２項では粉体層の摩擦特性と代表的な測定法，

第３項では粉体の流動性評価法を紹介する。 後に，第４項として産業へ

の応用という観点で，粉体の力学特性と操作性に関する研究を紹介する。  

 

１．２．１ 粒子の付着特性  

 粉体を取り扱う場合，粒子の付着力が粉体操作に影響することが多い。

重力に比べて付着力が過大の場合，架橋構造による閉塞など，粉体操作が

困難になる。逆に，過小では成形体の強度が不足するなどの問題が生じや

すい。本項では，付着力に影響を与える因子を記したのち，付着力測定法

を体系的にまとめる。付着力測定法は単一の粒子を対象とする方法と多数

の粒子を対象に測定する方法に大別できる。  

 

（１）付着力に影響を与える因子  

（１．１）ファンデルワールス力  

ファンデルワールス力（ v a n  d e r  Wa a l s  f o r c e）は，分子間力の一種であ

り，接触した固体表面間には，ファンデルワールス引力が作用する。特に，

粒子間の引力を取り扱う場合には次式が適用される。  

v
212

Ad
F

z
      ( 1 . 1 )  
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A はハマーカー定数（H a m a k e r ,  1 9 3 7）であり，d は換算粒子径， z は粒子

表面間距離である。なお，換算粒子径 d は次式で与えられる。  

  
p1 p2

p1 p2

D D
d

D D



 ( 1 . 2 )  

D p 1 と D p 2 は 2 球の粒子径である。ハマーカー定数は，大気下でも真空下で

も同じ値として取り扱える。ファンデルワールス力は，粒子表面間距離を

近づけると大きくなるが，大気下では 接近距離として z  =  0 . 4  n m が用い

られている（K r u p p ,  1 9 6 7）。表面間距離が 0 . 4 n m 以下になると斥力が発生

する。なお，ハマーカー定数は一般に，炭化水素系物質の場合は，（4～1 0）

× 1 0 - 2 0  J，酸化物系物質の場合は，（6～1 5）× 1 0 - 2 0  J，金属系物質の場合は，

（1 5～5 0）× 1 0 - 2 0  J である（Vi s s e r ,  1 9 7 2）。  

また，粒子表面に粗さがある場合には，ファンデルワールス力は大きく

減少するので，粒子の表面状態を考慮する必要がある。数 1 0  n m 以下の微

小粗さに起因するみかけの表面間距離の増分を b とおくと，表面粗さを考

慮 し た フ ァ ン デ ル ワ ー ル ス 力 F v b は 次 式 で 表 さ れ る （C z a r n e c k i  a n d  

D ąb r o ś ,  1 9 8 0 ;  C z a r n e c k i  a n d  I t s c h e n s k i j , 1 9 8 4）。  

 vb 2
12

Ad
F

z b
 


 ( 1 . 3 )  

接触する表面の平均粗さは b として次式で与えられる。  

  
1 2

2

b b
b


  ( 1 . 4 )  

ここで，b 1 , b 2 は接触する粒子表面の微小粗さである。  

なお，表面改質などの操作により，粉体表面が元の粒子と違う物質で覆

われている場合には，表面に存在する物質のハマーカー定数を用いて求め

られる。  
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（１．２）液架橋力  

粒子間，または粒子－壁間に液体が保持される場合に働く引力を液架橋

力 ( l i q u i d  b r i d g e  f o r c e )という。液架橋の形成は粒子表面の状態に大きく依

存し，疎水性の表面では液架橋は形成されにくい（ I s r a e l a c h v i l i ,  2 0 11）。

親水性粒子表面の毛管負圧に起因する液架橋は換算粒子径 d と液表面張力

γ c を用いると次式で表される。  

c c2F d      ( 1 . 5 )  

球と液との接触部外周の表面張力も粒子間に引力を与えるが，毛管負圧

に比べて小さいので無視することが多い。液架橋に影響を及ぼす因子は多

く ， 架 橋 の 形 状 （F u k u n i s h i  a n d  M o r i . ,  2 0 0 4）， 粒 子 の 表 面 粗 さ

（R a b i n o v i c h  e t  a l . ,  2 0 0 2），吸着量（F u j i . ,  2 0 0 3），凝縮液中の不純物

（E n d o  e t  a l . ,  1 9 9 2）などが挙げられる。  

 

（１．３）静電気力  

粒子は接触，分離あるいは電子やイオンがその表面に付着して帯電する。

帯電した粒子は電界を形成し，その近傍に別の帯電粒子が存在すると粒子

間に静電気力 ( e l e c t r o s t a t i c  f o r c e )が働く。空気中での放電限界を 3 × 1 0 6  

k V / m  とおくと，粒子の 大表面電荷密度は，2 6 . 5  µ C / m 2  となるが，表面

電界密度 σ e，粒子の比誘電率 ε r，真空の比誘電率 ε 0  とすると 2  粒子間に働

く静電気力は次式で表される。  

2 2
e

e
r 0

d
F


 

      ( 1 . 6 )  

な お ， 微 粒 子 で は 粒 子 径 の 減 少 と と も に 放 電 限 界 値 は 高 く な る

（N a k a j i m a  a n d  S a t o ,  1 9 9 9）。帯電粒子が金属壁に近づくと電界は歪めら

れ，粒子と壁との間にも引力が働くが，これを鏡像力 ( i m a g e  f o r c e )という。  

 

（１．４）付着力の主要な因子の比較  

付着力の主要な因子として，ファンデルワールス力，液架橋力，静電気

力が取り上げられるが（K r u p p ,  1 9 6 7 ;  M a s s i m i l l a  a n d  D o m s i ,  1 9 7 6），接

触面が滑らかで球形粒子を仮定すると，液架橋力が も大きく，次にファ
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ンデルワールス力であり，静電気力は他の力に比較して小さい。液架橋力

とファンデルワールス力は粒子径に正比例するが，静電気力は表面電荷密

度を一定と仮定すると粒子径の 2 乗に比例する。重力は粒子径が 1  m m  以

下では粒子間付着力に比べて小さい。付着力は，粒子が存在する周辺環境

に大きな影響を受ける。例えば，高湿度環境下では液架橋力の影響が大き

くなり，低湿度環境下では，液架橋力の影響は受けにくくなる。しかし，

低湿度環境下では静電気力の大きな影響を受ける場合があり，環境条件を

指定しただけで単純な付着力の評価はできない。一方，粒子径が小さくな

ると，粒子に働く付着力が重力よりも支配的になり，粉体の付着性や凝集

性が強くなるので，粉体操作に大きな影響を与えることは理論的にも経験

的にもいえる。  

 

（２）付着力測定法  

付着力測定法には，単一粒子を対象とする方法と複数の粒子を対象とす

る方法がある（H i g a s h i t a n i  e t  a l . ,  2 0 1 9）。それぞれの方法には長所と短所

があるので，測定対象となる粒子と評価項目を検討し，適切な測定法を選

択する必要がある。  

 

（２．１）単一粒子を対象とした方法  

F i g .  1 . 1 に，単一粒子を対象とした付着力測定法を模式的に示す。  

（ a）振り子法（同図（ a））  

粒子の回転運動が発生しないようにファイバーに接着した粒子を垂直壁

に付着させたのち，壁を傾けて分離し，付着力と逆向きの重力成分に対す

る力バランスから付着力を求める方法である。装置および方法は単純であ

るが，分離力として重力を用いるので，付着力よりも重力が小さい微粒子

には不適である。  

 

（b）スプリングバランス法（同図（b））  

粒子を壁から分離する力としてバネの復元力を利用するので，付着力に

比べて重力が小さい微粒子にも適用できる。バネの形状および復元力は，

検出部のバネ定数（N / m）として対象に合わせて任意に選ぶことが可能で

ある。粒子の付着力は粒子を壁等に接触させて法線方向に引き離すカとし

て求める。  
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（ c）接触針法（同図（ c））  

スプリングバランス法を発展させた方法として，精密な 2  枚の板バネに

装着した接触針を用いて機械的に粒子を分離させ，発生するバネの復元力

により付着力を測定する。高分解能なレーザー変位計を用いるので，数  n N

の検出が可能であり，粒子表面の改質や粒子の帯電量による付着力への影

響が検討されている（K a t o  e t  a l . ,  2 0 0 5）。  

 

 

  

 

 

 
 
 

 

Fig. 1.1 Principles of adhesive force measurements for single particles. 
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（２．２）複数の粒子を対象とした方法  

F i g .  1 . 2 に，複数の粒子を対象とした付着力測定法を模式的に示す。  

（ a）遠心法（同図（ a））  

複数の粒子を基板に付着させたのち，高速遠心機を用いて粒子を分離す

ることにより，付着力を算出する方法である（A s a k a w a  a n d  J i m b o ,  1 9 6 7 ;  

E m i  e t  a l . ,  1 9 7 7 ;  I i d a  e t  a l . ,  1 9 9 2 ;  P o d c z e c k  a n d  N e w t o n ,  1 9 9 5 ;  

P o d c z e c k  e t  a l . ,  1 9 9 7）。付着力は遠心分離力に等しいものとし，粒子質量

と遠心加速度の積で求められる。平均付着力は，分離率 5 0％  に対応する遠

心分離力として算出する。また，付着力分布に及ぼす粒子径依存性も解析

できる。実用的な付着力測定法として工業分野では多用されており， 2 0 2 1

年に J I S 規格が制定された（ J I S  Z 8 8 4 5 ,  2 0 2 1）。超遠心機を使用すると 1 0 6  

G を越える遠心加速度も可能である。大粒子は，重量の影響が大きいので，

鉛直方向に設置した平板には付着しないので，水平方向に設置した平板に

粒子を付着させて測定を行う。なお，鉛直平板と水平平板を用いて粒子の

遠心分離を行い，力のモーメントを用いて，付着力と接触半径を算出する

方法もある（M a t s u s a k a  e t  a l . ,  1 9 9 7）。  

 

（b）振動法（同図（b））  

振動法は， 大の加速度と粒子質量の積から分離力を測定する方法で，

遠 心 法 と 同 様 な 計 算 手 法 に よ り 付 着 力 を 定 量 で き る （M u l l i n s  e t  a l . ,  

1 9 9 2）。粒子径を小さくすると分離のための振動加速度を大きくする必要

があり，超音波振動を用いることもある。振動数を高くすると振動エネル

ギーが局所に集中して高温になるので冷却が必要な場合がある。トナーの

付着力測定で報告が見られる（ I n a b a  e t  a l . ,  2 0 1 7）。  

 

（ c）衝撃法（同図（ c））  

粒子が付着している平板の背面から振り子などの物体を衝突させて粒子

を衝撃により分離する方法である（O t s u k a  e t  a l . ,  1 9 8 3 ,  1 9 8 5 ,  1 9 8 8）。装

置の構造は比較的簡単であり，衝撃の大きさを容易に変えることができる

が，粉体が付着する平板に対して衝撃が適切に伝達されていることを確認

するために，加速度センサーの設置方法に工夫が必要である。遠心法に比

べると衝撃法で得られる加速度は小さいので，付着力の測定範囲が限定さ

れる。  
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（d）気流法（同図（d））  

流体抵抗を利用して粒子を平板から分離する。粒子の飛散特性の評価に

適している。 1 回の試験で流速と飛散粒子量との関係が得られるので，付

着強度分布が求められる。温度，湿度，静電場，磁場などを個別に変更す

ると，各影響因子を定量的に評価することが可能である。エアージェット

を 用 い る 方 法 と 管 内 せ ん 断 流 を 用 い る 方 法 が あ る （M a t s u s a k a  e t  a l . ,  

1 9 9 7 ;  J i a n g  e t  a l . ,  2 0 0 6 b ,  2 0 0 8 ;  To i z u m i  e t  a l . ,  2 0 1 0）。  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

Fig. 1.2 Principles of adhesive force measurements for multiple particles. 
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（２．３）A F M 法（原子間力顕微鏡法）  

スプリングバランス法の一種であるが，粒子－平板間の相互作用力の表

面距離依存性を厳密に測定できる。大気中や真空中だけでなく液中でも付

着力の測定が可能であり，数多くの報告がみられる（D u c k e r  e t  a l . ,  1 9 9 1 ;  

C l a e s s o n  e t  a l . ,  1 9 9 6 ;  B o w e n  e t  a l . ,  1 9 9 8 ;  C a p p e l l a  a n d  D i e t l e r ,  1 9 9 9 ;  

B o w e n  a n d  D o n e v a ,  2 0 0 0 ;  M i z e s  e t  a l . ,  2 0 0 0 ;  K a p p l  a n d  B u t t ,  2 0 0 2）。  

F i g .  1 . 3  に測定装置の概要を示す。粒子をカンチレバーと呼ばれる微小

なバネの先端に接着してコロイドプローブを作成する必要があり，熟練し

た技術を要する。試料平板の位置はピエゾ素子のステージによって制御で

き，平板と粒子の距離を近付けるとカンチレバーは相互作用力に応じて変

位する。カンチレバーの上面にはレーザー光が照射されており，その反射

光からカンチレバーの変位を求め，カンチレバーのバネ定数を乗じて復元

力から粒子－平板間の相互作用力を算出する。 

 
 

 

  

 

 

Fig. 1.3 Schematic of the AFM colloidal probe method. 
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F i g .  1 . 4  に A F M 法で得られる測定結果を模式的に示す。ステージを上昇

することにより，粒子―平板間を接近させる（行程ⅰ）。粒子―平板間の距

離が非常に近くなると引力が働き，粒子は平板に接触する（ジャンプイン）

（行程ⅱ）。さらに，ステージを上昇させると粒子と平板は押しつけられて

反発力が検出される（行程ⅲ）。ステージを降下させると（行程ⅳ）粒子は

分離する（ジャンプアウト）（行程ⅴ）。分離時の相互作用力が付着力に相

当する。  

 

 

 
 

 

Fig. 1.4 Relationship between interaction force and distance measured by 

AFM (force curve). 
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１．２．２ 粉体層の摩擦特性  

（１．１）試験装置の分類  

F i g .  1 . 5  に示すように，せん断試験法は垂直荷重の負荷方法により，定

荷重せん断試験法と定容積せん断試験法の二つに大別される。  

定荷重せん断試験法は，粉体層の垂直荷重を一定に保った状態でせん断

するものであり，粉体を充塡するセルには，ジェニケセル，平行平板型セ

ル，回転セルなどがある。  

定容積せん断試験装置は，粉体層の容積を一定に保った状態でせん断す

るものであり，簡便で複雑な制御を伴わないせん断法として下部セル直動

法が提案されている。せん断時には，垂直応力が減少または増加すること

が知られている（Te r a s h i t a  e t  a l . ,  1 9 7 8 ,  1 9 8 0 a ,  1 9 8 0 b）。せん断操作時の

粉体層の空間率が一定でありながら，連続的な垂直応力とせん断応力の変

化を同時に測定できるので，1  回のせん断操作で圧密崩壊線と破壊包絡線

を得ることができる。定容積せん断試験法に関する論文は，定荷重せん断

試験法に比べて非常に少ないが，粉体の力学特性を評価する上で，簡便で

実用的な評価手段として期待されている。また，上記の各種測定法を比較

した報告や（C a r s o n  a n d  Wi l m s ,  2 0 0 6 ;  K o y n o v  e t  a l . ,  2 0 1 5 ;  S a l e h i  e t  a l . ,  

2 0 1 7），予圧密応力の違いに注目した報告もある（Wa n g  e t  a l . ,  2 0 1 6 b）。

2 0 1 6 年には，せん断試験に関する J I S 規格（ J I S  Z 8 8 3 5 ,  2 0 1 6）が制定さ

れ，さらに高精度で実用的な試験装置の開発が医薬や食品の分野で期待さ

れている（Wa n g  e t  a l . ,  2 0 1 6 a ;  N a k a m u r a  e t  a l . ,  2 0 1 6 ;  R u d é n  e t  a l . ,  

2 0 1 8 ;  Te u n o u  a n d  F i t z p a t r i c k ,  2 0 0 0）。   
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Fig. 1.5 Classification of testers for powder shearing characterization. 
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（１．２）破壊包絡線と内部摩擦  

空間率 ε の粉体層に垂直応力を負荷した状態で，せん断応力を徐々に大

きくしていくと，粉体層は局所的に崩壊する。  

崩壊の開始に対応するせん断応力は垂直応力に依存し，この関係は，F i g .  

1 . 6  に示すように，破壊包絡線（P o w d e r  Yi e l d  L o c u s ,  P Y L）として表せ

る。垂直応力を大きくすると，粉体層の崩壊に必要なせん断応力も大きく

なるが，付着性の低い粉体の P Y L は線形関係で近似できることが多く，そ

の傾きを内部摩擦係数 μ i とおくと次式が得られる。  

 i itanC C              ( 1 . 7 )  

ここで，φ i  は内部摩擦角，C はせん断付着力である。なお，せん断付着力

C が無視できる粉体をクーロン粉体と呼ぶ。  

付着性の強い微粉体では C 値は大きくなり，P Y L は曲線になり，次式で

表される（A s h t o n  e t  a l . ,  1 9 6 5 ;  S t a i n f o r t h  a n d  B e r r y  ,  1 9 7 5）。  

t

1
n

C

 


    
 

         ( 1 . 8 )  

ここで， n はせん断指数であり，n  =  1 のとき E q .  ( 1 . 7 )と同型となる。 σ t は

引っ張り破断応力を示す。P Y L は，崩壊が始まる応力状態であり，静止摩

擦に関係する。せん断崩壊が定常的に進行するときには，動摩擦に関係す

る応力状態になり，せん断応力は垂直応力に正比例する。すなわち， τ と σ

の関係は原点を通る直線で表され，限界状態線（C r i t i c a l  S t a t e  L i n e，  

C S L）と呼ばれている。P Y L と C S L の交点が P Y L の終点（E n d  p o i n t）と

なる。特に，原点を通るモールの応力円の 大主応力を単軸崩壊応力 f c，

終点を通る応力円の 小主応力を σ 3， 大主応力を σ 1 という。  
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Fig. 1.6 Mohr’s stress circle. 
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（１．３）破壊包絡線の測定  

せん断試験で実際に P Y L を得るには，粉体層の条件を統一するために一

定の空間率で応力を測定する必要がある。F i g .  1 . 7 に示すように，定荷重

せん断試験では，目的とする垂直応力よりも高い垂直応力（予圧密応力）

を設定して予備せん断（P r e - s h e a r）を行い，定常流動（S t a t i o n a r y  f l o w）

を確認後，予圧密応力よりも小さい複数の垂直応力を設定して流動開始時

（ I n c i p i e n t  f l o w）の応力を測定する。複数の τ－ σ の結果から得られた実

験線が破壊包絡線 P Y L になる。限界状態線 C S L は予備せん断で定常流動

状態に達した τ－ σ と原点とを通る直線として求める。  

定荷重せん断試験は上記の操作が必須となるが，定容積せん断試験は粉

体層の空間率が一定であるため，予備せん断が不要となり，操作手順の大

幅な簡略化が期待される。  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 
Fig. 1.7 Constant load shear test. 
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（１．４）粉体圧縮試験  

（ a）三軸圧縮試験法  

F i g .  1 . 8  ( a )  に，三軸圧縮試験装置を模式的に示す。主に土質試験とし

て汎用される試験法である。成形した粉体層をゴム製の薄い円筒膜内に静

置し，水圧により粉体層側面から任意の 小主応力 σ 3 を負荷した状態で，

鉛直方向に圧縮応力を作用させて粉体層を崩壊させる。粉体層の破壊時の

圧縮応力が 大主応力 σ 1 である。本法では， 小主応力と 大主応力が得

られるので，モールの応力円が確定する。 小主応力を変化させて，複数

の 大主応力を得ると，複数の応力円が描かれ，これらに包絡する曲線と

して P Y L が得られる（F i g .  1 . 6 参照）。得られた P Y L から内部摩擦角，せ

ん断付着力を求めることも可能である。  

 

（b）一軸圧縮試験法  

三軸圧縮試験法と同様に土質試験で汎用される試験法であり，あらかじ

め圧縮成形された粉体層を供試体として測定する試験法である。F i g .  1 . 8  

( b )  に一軸圧縮試験装置を模式的に示す。粉体層側面に加圧を行わない解

放状態において，鉛直方向の圧縮応力にて粉体層を破断させる。側面拘束

圧を作用させないので， 小主応力 σ 3 は 0 であり，モールの応力円は原点

を通る。粉体層に垂直応力を負荷し，粉体層が破断する 大主応力を測定

する。この操作により， τ－ σ 図上に原点を通るモールの応力円を求めるこ

とができ，単軸崩壊応力を求めることができる。近年では，試験装置の計

器が高度化され，電子部品，化成品，医薬品などの分野にて本試験法によ

る粉体層の力学特性評価が注目されている。  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



- 17 - 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 
 

 Fig. 1.8 Triaxial and uniaxial compression testers. 
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（１．５）直接せん断試験  

直接せん断試験は，一面せん断試験とも呼ばれているが，測定方法の違

いによって次の四つに分類される。  

 

（ a）上部セル直動法（ジェニケセル法）  

本法は，粉体層の破壊包絡線，内部摩擦角，およびせん断付着力を求め

る方法として，A .  W.  J e n i k e らによって開発された手法である（ J e n i k e ,  

1 9 6 7）。F i g .  1 . 9  に模式図を示す。下部セルを固定した状態で上部セルを

水平方向に直動させて，粉体層のせん断特性を評価する方法である。垂直

荷重は分銅で行い，せん断応力はロードセルで検出する。固定された下部

セルの真上に同じ内径の可動する上部セルを載せて試料を充塡する。上部

セルを左右に 3 0  回程度，回転させて試料の充塡状態を均質化する。本試験

に先立って垂直応力を負荷しながら，せん断応力が定常値になるまで予備

せん断操作を行う。その後，予備せん断時の垂直応力より小さい値に設定

し，上部セルを十分に低速で移動させてせん断応力を測定する。  

 

 

 

 

 

  

 

 
 

Fig.1.9  Jenike’s shear tester. 
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（b）回転セル法（リングセル法）  

本法は，下部の試料セルを固定し，上部のせん断セルを回転させる方法

である。F i g .  1 . 1 0  に模式図を示す。予圧密には専用の円柱形ピストンを用

いる。試料セル下部のロードセルで垂直荷重を検出し，所定の垂直応力に

達するまでピストンを降下させる。せん断セルは，複数枚のブレードが取

り付けられた円柱形状であり，このブレードによって粉体を捕捉し，せん

断セルを回転させることによって直下の粉体層との間にせん断面を形成さ

せる。  回転セル法は，せん断セルを回転させてせん断応力を求めるため，

測定中にせん断面積が変化しないという利点がある。また，試料を入れ替

えることなく，連続して異なる垂直応力下でのせん断応力を得ることがで

きる（S c h w e d e s  a n d  S c h u l z e  ,  1 9 9 0 ;  B e r r y  a n d  B r a d l e y,  2 0 0 7 ;  F r e e m a n ,  

2 0 0 7 ;  M a c r ì  e t  a l . ,  2 0 1 7 ;  N a n  e t  a l . ,  2 0 1 7 a , 2 0 1 7 b ;  F o r t e  e t  a l . ,  2 0 1 8）。  

 

 

 

 

 

 

  

 
 
 

Fig. 1.10 Rotational shear tester. 
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（ c）下部セル直動法   

ジェニケセル法は下部セルを固定するが，本法は下部セルを直動させる

（Ts u n a k a w a  a n d  A o k i  1 9 7 4 ,  1 9 8 2 b ;  Ts u n a k a w a , 1 9 8 0 ,  1 9 8 2 a ;  H a t a n o  e t  

a l . ,  2 0 1 0）。F i g .  1 . 11  に装置の構成を示す。ジェニケセル法では分銅を何

度も交換して，複雑な手順により測定を実施する必要がある。本法では，

所定の垂直荷重で粉体層を圧密した後，せん断応力が一定値に達したのち，

垂直荷重を少しずつ除去することが可能であり，1  回のせん断操作で破壊

包絡線が得られる。下部セル直動法は，定容積せん断試験とも呼ばれる。

垂直応力はロードセルで測定する。せん断応力は，リニアアクチュエータ

側のロードセルで測定する。また，壁面崩壊線の測定も可能であり，限界

状態線の測定における下部可動セルを平板に取り換え，限界状態線と同じ

方法で測定を行うことができる。  

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 
 

 
Fig. 1.11 Direct shear tester with movable lower cell. 
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（d）平行平板セル法  

本法は，可動板と固定板の間に粉体を充塡して，せん断する方法である

（H i r o t a  e t  a l . ,  1 9 8 3 ,  1 9 8 4）。F i g .  1 . 1 2  に模式図を示す。粉体と接する

板の表面には，試験粉体の粒子径よりも十分に大きい切り欠きの加工が施

されている。分銅を用いて予備せん断を行うが，過剰に垂直応力が加わる

と空間率が著しく減少して，破壊包絡線又は壁面崩壊線の結果に影響する

ので注意を要する。動摩擦力を反映する限界状態線は，空間率にかかわら

ず同じ結果を示す。粉体層に加わるせん断応力は，ロードセルで検出され

て記録される。せん断力が静止摩擦力を超えるときに粉体層内部にせん断

面が形成され，せん断応力は 大値を示す。この値から破壊包絡線を求め

る。さらに，可動板をせん断方向に移動させるとせん断応力は減少し，動

摩擦力に対応する一定値（限界状態値）を示しながらせん断操作が進行す

る。  

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 

Fig. 1.12 Parallel-plate shear tester. 
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（１．６）壁面摩擦応力  

壁面摩擦応力は，粉体層と固体平面間の摩擦応力であり，せん断試験用

セルの上下いずれか一方に平面材料を用いて，粉体層と壁間でのせん断応

力と垂直応力の関係から壁面崩壊線 W Y L（Wa l l  y i e l d  l o c u s）を評価する。

F i g .  1 . 1 3  に測定装置を模式的に示す（C a r s o n  a n d  Wi l m s ,  2 0 0 6）。測定精

度を高めるには，粉体層と平板との接触状態を均一にする必要がある。壁

面崩壊線は，壁面の性質に異存するが，壁と粉体の間で静電気などの相互

作用を考える必要がない場合には，壁面摩擦角は粉体層の内部摩擦角より

小さくなる傾向がある。壁面摩擦角は，平面の粗さの増加とともに大きく

なるが，平面の粗さが粒子径より十分に大きい場合には，粗さの凹みに粒

子が埋まり，粒子同士の接触と同じ状況となるので配慮が必要である。  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

Fig. 1.13 Determination of wall friction with shear tester. 
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１．２．３ 粉体の流動性測定法  

粉体は固体粒子の集合体であり，程度に違いはあるが，重力下で流れる

ので，任意の容器に貯蔵できる。粉体の流れやすさはその種類によって異

なり，この特性を流動性という（M a t s u s a k a ,  2 0 1 0）。粉体層に外力を加え

ると粒子相互の位置が変わり，粒子間の微小なずれが粉体層の崩壊を誘発

すると，連続的な流動現象として捉えられる。粉体の流動性は，貯蔵，排

出，供給，搬送，攪拌，充塡，分散など，多くの操作に影響を及ぼす。粉

体の流動性には付着性と摩擦性が関係する。静止している粉体が流動し始

める場合，静止摩擦に支配されることになり，流動状態の粉体では動摩擦

に支配される。また，粒子が個々に単一粒子として移動する場合と，凝集

粒子として移動する場合では，運動の状況が異なる。  

 

（ a）安息角  

安息角は も簡便な流動性の評価値であり，安息角の測定装置は構造が

単純で，その意味が直感的で理解しやすいため，一般に広く用いられてい

る（E n d o  a n d  A l o n s o ,  2 0 0 2）。安息角の測定法として，三つの方法が提案

されている。注入法は，漏斗などを用いて粉体を自然落下させて円錐状に

堆積させ，堆積した粉体の表層の傾斜角を測定する方法である。一定の直

径の平板に粉体を堆積させる方法を用いることが多いが，安息角は平板の

直径に依存するので注意を要する。微粒子は付着性が強く，傾斜角の形状

が複雑になることもある。 近では，ビデオカメラの映像により，傾斜角

を測定する装置も市販されている。排出法は，鉛直に設置した円筒容器に

粉体を均一に充塡し，底面の中心から粉体を流出させて，残留した粉体層

表面の角度を測定する方法である。傾斜法は，粉体を容器に充塡したのち，

容器ごと傾斜させて表層の傾斜角を測定する方法である。  

 

（b）圧縮度  

流動しにくい粉体は密に充塡しにくく，かさ体積が大きくなる傾向があ

る。この粉体層を加圧するとかさ体積は減少する。流動しやすい粉体は，

はじめから高い密度に充塡されているので，加圧後のかさ体積の減少は小

さい。この違いを利用すると流動性を評価できる。容器に一定の力で連続

して衝撃を加えるタッピング操作を行ったときに見られるかさべり度とタ

ッピング回数から圧縮度を求めると流動性を評価できる。  
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（ c）C a r r の流動性指数  

粉体の流動性は，測定法の違いによって結果が異なるので，幾つかの簡便

な試験を行い，総合的に評価する方法が提案されている。C a r r の流動性指

数（C a r r ' s  f l o w a b i l i t y  i n d e x）は，安息角，圧縮度，スパチュラ角，凝集

度（または均一度）の 4 項目から算出される（C a r r ,  1 9 6 5）。安息角は注入

法で評価し，スパチュラ角は，粉体層内に水平に挿入した金属製のスパチ

ュラを静かにもち上げて，その上に堆積した粉体の表層の傾斜角を測定し

たのち，一定の衝撃を加えて粉体層の表層をすべり落としてから測定した

傾斜角との算術平均値として求める。凝集度は所定の三段の篩を用いて，

一定の振動を加えることにより，各篩に残留する粒子の割合から求める。  

 

（d）回転抵抗法  

円筒容器内に粉体を入れてブレードや円錐ロータを回転し，軸に加わる

トルクを測定することによって流動性を評価する方法である（S a t o h  e t  a l . ,  

1 9 9 4）。粉体層内のブレードの位置，回転速度等を変えて動的な流動状態

を解析でき，垂直応力を同時に測定する装置も市販されている。また，粉

体層を加圧したり，逆に通気によって空間率を高めたりできるように工夫

されたものもある。土質試験では，土壌に回転翼を挿入して回転トルクを

実測するブレード法と呼ばれる方法があるが，原理は本法と同様である。  

 

（ e）回転ドラム法  

ドラムを回転させながら，側方の透明板から内部を観察すると，粉体の

傾斜角は徐々に大きくなって限界状態に達したのち，表層の粒子が崩れる

というスティック・  スリップ運動を繰り返す様子が観察される（L a v o i e  e t  

a l . ,  2 0 0 2 ;  B h a t t a c h a r  e t  a l . ,  2 0 0 4 ;  H a n c o c k  e t  a l . ,  2 0 0 4）。傾斜角の 大

値と 小値および両者の差を用いて流動性を評価することも可能である。

また，ドラム内の粉体層の流動化に伴って空間率が変化するので，粉体層

の体積膨張や沈静時のかさ体積の減少率から流動性を評価することも可能

である。  
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（ f）重力流動  

本法は，ホールフローメータを用いて，重力による自然落下により流動

性を評価する。F i g .  1 . 1 4  に模式図を示す。流動性が比較的良好な粉体を前

提に考えられた測定方法で，オリフィスから流出しない粉体には使用でき

ない。粉末冶金に用いられる金属原料を対象に考案されたものであり，日

本工業規格 ( J I S  Z 2 5 0 2 ,  2 0 1 2 )および国際規格 ( I S O  4 4 9 0 ,  2 0 0 8 )に規定され

ている。5 0  g  の粉体が落下するのに要する時間で流動性を評価する。  

 

 

 

 

 

 
  

 
 

 

Fig. 1.14 Hall flowmeter. 
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（g）振動細管法  

トナーや医薬品粉体などでは，僅かな流動性の違いを検出する必要があ

り，検出感度の高い測定方法が求められている。一般に，微粉体を細管か

ら重力で排出させることはできないが，外力として振動を加えると排出は

可能になる（H o r i o  e t  a l . ,  2 0 1 3 ,  2 0 1 4 ;  Jiang et al., 2006a; Zainuddin et al., 

2012; Kudo et al., 2020）。粉体の排出に必要な振動強度および ,  振動強度に対

する流出量は粉体によって異なるので，この違いを利用して流動性を評価

する。F i g .  1 . 1 5  に装置の模式図を示す。圧電素子への入力信号により，振

幅，振動数を変更できる。振動強度に対する流動開始条件および粉体流量

プロファイルを元に解析するものであり，振動加速度の増減に伴う流動ヒ

ステリシスも得られる。装置の構造は簡単で，測定時間は短く，検出エリ

ア（粉体の排出孔）が小さいので感度が高いという特長をもつ。  

 

 

 

 

 
 

Fig. 1.15 Vibrating tube method. 
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（h）せん断試験法  

粉体層の崩壊現象に基づく流動性の評価には， f f c（ J e n i k e ,  1 9 6 7），およ

び  F I（流動度： f l o w  i n d e x）などがある（Ts u n a k a w a ,  1 9 8 2 a）。 f f c は次

式で定義される。  

 

1
c

c

ff
f


       ( 1 . 9 )  

 

ここで， σ 1 は粉体層の破壊包絡線 P Y L の終点で P Y L に接するモールの応

力円の 大主応力であり， f c は原点を通り P Y L と接するモールの応力円の

大主応力（すなわち，単軸崩壊応力）である。F i g .  1 . 1 6 に示すように，

垂直荷重を変化させて測定したすべての f f c を， f c－ σ 1 図にプロットして得

られる曲線を F F（フローファンクション： f l o w  f u n c t i o n）という。流動

性の目安として  1  ＜  f f c  ＜  2：非常に流れにくい，2  ＜  f f c  ＜  4：やや流れ

にくい，4  <  f f c  <  1 0：流れやすい， f f c  ＞  1 0：非常に流れやすいに分類さ

れる（S c h w e d e s ,  2 0 0 3）。A の曲線で示すように 大主応力 σ 1 の増加に対

して f c の増加率が小さくなるものと B の曲線で示すように f c の増加率が大

きくなるものとがある。  

F I は流動度（ f l o w  i n d e x）と呼ばれており，重力による粉体層の崩壊現

象に基づく指標として，次式で定義される。  

 

c

b

f
FI

g
            ( 1 . 1 0 )  

 

ここで， ρ b は粉体層のかさ密度，g は重力加速度である。F I は，重力下で

直立しうる 大の粉体層高さを表しており，F I 値が大きくなるほど流動性

は低い。  

 

 

 

 

 

 

 

 



- 28 - 

 

  

 

 

Fig. 1.16 Ranges of different flowability categories. 
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１．２．４ 粉体の力学特性と操作性  

粉体の操作性は，粉体の付着特性，摩擦特性，およびこれらの作用が総

合して現れる流動性に関係している。粉体の製造や処理の工程では，プロ

セスの安定性を確保しなければならない。各工程で粉体の諸現象を考える

とき，力学特性の解析・評価の意義は大きい。例えば，電池材料では，原

料となる粒子の付着性が大きく粉体の流動性が低い場合，均質な薄膜電極

の製造は困難である。化粧品に用いられる原料の付着性が大きいときには，

製品の使用感に関する改善の要求が高まる。このように，粉体物性に及ぼ

す諸因子において，粒子の力学物性である付着力と体の力学物性である摩

擦特性をせん断応力として測定し，総合的な現象として現れる流動性を評

価することは重要である。粉体材料は，粒子径を小さくすると比表面積お

よび表面活性の増加を見込めるので，成形体の強度の向上，製剤の溶解性

の向上，ガスの吸着剤の性能の向上など，多くの効果が期待できる。しか

し，粒子間の接触面積の増加に伴って流動性が低下し，混合性の低下や付

着による操作上の問題が生じる。このように力学特性に関係する現象に対

して，産業界では粉体せん断試験等による流動性の評価の必要性が広く認

められている（K a m a t h  e t  a l . ,  1 9 9 4 ;  K a r d e  e t  a l . ,  2 0 1 7）。例えば，せん

断試験法に関する標準規格として，アメリカでは A S T M  D 6 1 2 8 で，日本で

は J I S  Z 8 8 3 5  ( 2 0 1 6 )で詳細に記されている。医薬品分野では，日本薬局方

に「せん断セル法」として収載されている。 近では，A I 技術を用いて粉

体物性の予測を行うデータベースにせん断試験の結果を用いる提案がされ

ている。今後，さらに粉体の力学特性とその操作性に対する関心が高まる

と考えられる。  

 

１．３ 本論文の目的と構成  

本研究では，信頼性，実用性，多様性を考慮した新しい粉体の流動性評

価法として，定容積せん断試験に着目して装置を開発する。せん断面に作

用する垂直応力を厳密に測定できる機構を考案し，せん断セルの内径およ

び粉体層の高さに依存しない内部応力解析法を検討する。開発した試験装

置を用いて，破壊包絡線，圧密崩壊線，限界状態線，せん断付着力，およ

び粉体層空間率を同時に取得する方法を確立する。ミクロンサイズの粒子

だけでなく，ナノサイズの粒子を対象として力学特性を評価する。  

 

以下に，本論文の各章の概要を記す。  
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第１章  本研究の背景および既往の研究をまとめ，本論文の目的と構  

成を示す。  

 

第２章  粉体充塡セルの内径や粉体層の高さの影響を受けない新しい定

容積せん断試験装置を考案する。粉体層の内部応力に関する微

分方程式を立て，任意の粉体層高さにおける垂直応力を定式化

するとともに，セル側壁の摩擦による影響を考慮して，せん断

面に作用する垂直応力を正確に測定できるセル構造を開発する。

ミクロンサイズで材質が異なる粒子を用いて，粉体層の上部，

せん断面の各垂直応力ならびにせん断応力を同時測定し，応力

緩和率，応力伝達率，破壊包絡線，圧密崩壊線，限界状態線，

せん断付着力，および粉体層空間率を効率的に取得する手法を

確立する。また，粉体層の高さを正確に測定する非接触レーザ

ー変位計を取り付けて，従来のせん断試験装置では得られなか

った圧密崩壊と膨張崩壊における垂直応力とせん断応力の空間

率依存性を解析する。  

 

第３章  内径が異なる粉体充塡セルを定容積せん断試験装置に組み込み，

粉体層の上部とせん断面に作用する垂直応力の応力緩和率に及

ぼすセル内径と粉体層高さの影響を詳細に解析するとともに，

理論式との比較によって検証する。また，粉体層上部垂直応力

とせん断面垂直応力に基づくせん断試験結果を比較検討し，せ

ん断面垂直応力に基づくせん断試験結果の優位性を検証する。

さらに，せん断試験の測定結果からフローファンクションを求

めて，ミクロンサイズで粒子径が異なる試料の粉体流動性を評

価する。  

 

第４章  ナノ粒子は付着性が非常に大きいので，粉体層とセル側壁との

摩擦による垂直応力の減衰が大きく，粉体層上面に作用する垂

直応力を基準とした従来のせん断試験装置では正確な評価が難

しい。また，ナノ粒子は空間率が非常に大きいので，装置に充

塡できる 大容積の粉体量をセルに投入しても，せん断試験を

実施できる粉体層の高さを確保できる測定装置が少ない。開発

した定容積せん断試験装置によるせん断面垂直応力による評価

法と，セル内径と粉体層高さの適切な組み合わせにより，ナノ

粒子から成る粉体層の力学特性を正確に測定する。また，親水
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性と疎水性という表面物性の違いから生じる力学特性について，

アルミナ，シリカ，チタニアのナノ粒子を用いて検討を行う。

破壊包絡線，圧密崩壊線，限界状態線，せん断付着力を取得し

て，モールの応力円の解析に基づき，フローファンクションを

算出する。  

 

第５章  本論文の結論を各章ごとにまとめて述べる。  
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第２章 定容積せん断試験装置を用いた粉体流動性の新しい評価方法  

 

２．１ 緒 言  

第 1 章では，粒子の付着特性と粉体の摩擦特性の評価法を紹介し，粉体

の流動性測定法を分類して整理した。粉体は外力を受けて，空間率や粒子

の配列状態が変化すると流動化する。粉体の機械的単位操作を円滑に行う

には，粉体流動性に及ぼす外力の影響を解析する必要がある。また，粉体

に作用する応力の大きさおよび状態によって測定法を適切に選択する必要

がある。粉体が圧密される場合には，せん断試験が も適した測定法と考

えられる。  

既往の粉体せん断試験法では，粉体層上部に作用する垂直応力を基準と

してせん断応力を解析しており，セル側壁との摩擦による垂直応力の減衰

は考慮されていなかったので，せん断試験の測定精度に影響を与えてきた。

しかし，せん断面に作用する垂直応力を基準として解析する技術は開発さ

れていなかった。   

本章では，粉体充塡セルの内径や粉体層の高さの影響を受けない新しい

定容積せん断試験装置を考案する。粉体層の内部応力に関する微分方程式

を立て，任意の粉体層高さにおける垂直応力を定式化するとともに，セル

側壁の摩擦による影響を考慮して，せん断面に作用する垂直応力を正確に

測定できるセル構造を開発する。粉体層の上部，せん断面の各垂直応力な

らびにせん断応力を同時測定して，応力緩和率，応力伝達率，破壊包絡線

（P o w d e r  Yi e l d  L o c u s ,  P Y L），圧密崩壊線（C o n s o l i d a t i o n  Yi e l d  L o c u s ,  

C Y L），限界状態線（C r i t i c a l  S t a t e  L i n e ,  C S L），せん断付着力，および粉

体層空間率を効率的に取得する手法を確立する。  

 

２．２ 新しいせん断試験装置の提案  

２．２．１ 定荷重せん断試験法と定容積せん断試験法  

F i g .  2 . 1  に，定荷重せん断試験法および定容積せん断試験法を模式的に

示す。定荷重せん断試験法は，分銅等を用いて粉体層上部に一定の垂直応

力を加えた状態で粉体層をせん断し，垂直応力とせん断応力の関係を取得

する。定容積せん断試験法は，プレス装置等でピストンの位置を決めて，

粉体層の容積を一定に保った状態で粉体層のせん断操作を行い，垂直応力

とせん断応力の関係を取得する。定荷重せん断試験では，せん断操作によ

り粉体層に圧密や膨張が生じて，粉体層の容積（空間率）が変動する（詳

細は F i g .  2 . 2  に記す）。定容積せん断試験でも圧密や膨張に関係する現象が

生じるが，容積が変わらないので垂直応力が変化する。  
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F i g .  2 . 2  に，定荷重せん断試験法および定容積せん断試験法の測定例を模

式的に示す（M i y a n a m i  e t  a l . ,  1 9 7 9）。ここでは，水平せん断距離 δ x に対

するせん断応力 τ および粉体層の高さの変位 δ y を示す。定荷重せん断試験

では，せん断試験を実施する前に，比較的高い垂直荷重で予備せん断操作

を行い，圧密により粉体層内の状態を均一にする作業が必要である。  

せん断試験時の垂直応力が粉体層形成時の予圧密応力に比べて十分に小

さいとき， δ y はせん断崩壊後に正の値をとり，粉体層は膨張しながらせん

断崩壊して定常状態に達する（同図（1 - a））。せん断試験時の垂直応力が予

圧密応力より小さいが，その差が十分でない場合， δ y は負の値をとり，粉

体層は圧密されながらせん断崩壊する（同図（1 - b））。上記 2 例の間には，

粉体層の高さが変化せずに，せん断崩壊する領域もある（同図（1 - c））。  

定容積せん断試験（同図（2））では，装置の構造上，粉体層の高さは変

化しないので，同図（ 1 - c）と同じ傾向を示すが，定荷重せん断試験のよう

に予備せん断操作の垂直応力に依存性はない。  

 

 

 

 

 

Fig. 2.1 Two types of shear test methods. (a) Constant-load method.  

(b) Constant-volume method. 

(2) Constant-volume method(1) Constant-load method
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Fig. 2.2 Effect of shear displacement δx on shear stress τ and normal 

displacement δy. (1) Constant-load method, (a) Increase in volume (δy > 0), 

(b) decrease in volume (δy < 0), (c) constant volume (δy = 0). (2) Constant-

volume method (δy = 0). 
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２．２．２ セル内部応力とせん断面垂直応力  

F i g .  2 . 3  に，せん断試験装置のセル構造と垂直荷重時に粉体層内に作用

する応力を模式的に示す。同図（ a）は，底板がせん断セルの側壁と分離し

ている構造を示しており，同図（b）は両者を一体とした構造を示している。

いずれも，セルの上部と下部にロードセルが配置されており，上部に作用

する垂直方向の力（F V U）と，底板に作用する垂直方向の力（F V L）を測定

できる。  

底板が下部セルと分離している場合，  F V L は次式で表される。  

VL VU PU PL BP U U L L( )F F M M M g A A      　 　
 ( 2 . 1 )  

 

  

 

 

Fig. 2.3 Schematic diagram showing the two types of shear cells used for 

constant-volume shear tests. 

(b) Non-separable structure(a) Separable structure
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ここで，M P U と M P L は，上部セルと下部セルにそれぞれ充塡された粉体の

質量，M B P は底板の質量，g は重力加速度， τ U と τ L は上部セルと下部セル

のそれぞれに作用する壁面摩擦応力，A U と A L は，上部セルと下部セルの

それぞれの壁面に粉体が接している面積である。また， τ U と τ L は被測定項

目であり未知数である。  

底板が下部セルと一体構造の場合，垂直応力（F V L）は次式で表される。  

 VL VU PU PL B U UF F M M M g A      ( 2 . 2 )  

ここで，M B は下部セルの質量である。E q .  ( 2 . 2 )  の τ U は，被測定項目であ

り未知数であるが，その他の値はすべて既知であるため， τ U の算出は可能

である。せん断試験において も重要な垂直応力は，粉体層の上面と下面

に作用する応力ではなく，せん断面に作用する応力である。せん断面垂直

応力（ σ S）は次式で表される。  

VU PU U U
S

P

F M g A

A

  
 　 ( 2 . 3 )  

ここで，A P は粉体層の水平断面積である。E q .  ( 2 . 3 )  に E q .  ( 2 . 2 )を代入す

ると，次式が得られる。 

 VL PL B
S

P

F M M g

A


 
 　  ( 2 . 4 )  

すなわち，底板が下部セルと一体構造の場合，下段ロードセルで測定した

垂直方向の力から σ S を算出できるので，粉体層のせん断応力（ τ S）との関

係を正確に解析できる。本研究では，この構造を試験装置に採用すること

にした。  

粉体せん断面より上部に位置する垂直応力をさらに詳しく解析する。F i g .  

2 . 4  は，粉体層内の微小高さにおける応力を模式的に示したものである。

内径 D C の円筒容器に，見かけ密度 ρ b の粉体が均一に充塡されており，高

さ h における垂直応力を σ，せん断面における垂直応力を σ S，粉体上部（す

なわち，高さ H P U）における垂直応力を σ U，粉体とセル側壁との摩擦係数

を μ w とおくと，微小高さ d h の上下面の力，粉体層の自重，壁面摩擦力よ

り次式が得られる。  
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 2 2 2
C C C b C wd d d

4 4 4
D D D g h D K h       

      ( 2 . 5 )  

ここで， μ w は壁面摩擦係数，K はランキン定数である。E q .  ( 2 . 5 )  を整理す

ると，  

w
b

c

4d

d

K
g

h D

      ( 2 . 6 )  

微分方程式を解くと，  

w b C

C w

4
exp

4

K gD
C h

D K

 


 
  

 
 ( 2 . 7 )  

ここで，C は積分定数である。せん断面 h  =  0 における垂直応力 σ S は次式

 

 

 

Fig. 2.4 Stress in cylindrical powder bed. 
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となる。  

b C
S

w4

gD
C

K




   ( 2 . 8 )  

また，粉体層の上面（すなわち，高さ H P U）に加わる垂直応力 σ U は次式と

なる。  

w b C
U PU

C w

4
exp

4

K gD
C H

D K

 


 
  

 
 ( 2 . 9 )  

E q s .  ( 2 . 8 )  ， ( 2 . 9 )より  

w b C w
S U PU PU

C w C

4 4
exp 1 exp

4

K gD K
H H

D K D

   


             
     

 ( 2 . 1 0 )  

σ U  =  0 のとき，粉体層の自重だけが影響するので次式となる。  

b C w
S PU

w C

4
1 exp

4

gD K
H

K D

 


       
   

 ( 2 . 11 )  

σ U  に対して粉体層の自重の影響が無視小のとき次式となる。  

w
S U PU

C

4
exp

K
H

D

 
 

  
 

 ( 2 . 1 2 )  

垂直応力から壁面摩擦応力への変換係数の 4 倍を k（=  4μ w K）とおくと，

応力伝達率は次式となる。  

S PU

U C

exp
H

k
D




 
  

 
 ( 2 . 1 3 )  
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２．２．３ 圧密崩壊線と破壊包絡線の連続測定法  

定荷重せん断試験は，ひとつの垂直応力に対してせん断応力を測定する

ので，垂直応力を変更するたびにせん断試験を行う必要がある。定容積せ

ん断試験は，容積が一定（空間率が一定）であるので，せん断崩壊時の圧

密や膨張に関係する現象に伴う垂直応力の変化を利用するとせん断応力と

垂直応力の関係を効率的に取得できる。  

綱川ら（Ts u n a k a w a  a n d  A o k i  1 9 7 4 ,  1 9 8 2 b ;  Ts u n a k a w a , 1 9 8 0 ,  1 9 8 2 a）

は定容積せん断試験装置を用いて， 1 回のせん断試験で P Y L を簡便に取得

する方法を提案した。F i g .  2 . 5  は，綱川らによる測定方法を模式的に示し

たものである。粉体層は，せん断に伴って垂直応力 σ が減少するので，A

点の応力を一定に保つようにプレス装置を操作しながら E 点に移行させる。

その後，せん断操作を継続し，粉体層の空間率にほとんど影響しない範囲

でプレス装置の負荷を緩めると垂直応力は低下し，E 点から C 点に移行す

る。この過程において，垂直応力とせん断応力の値を連続して測定すると，

P Y L に相当する曲線が得られる。P Y L は，粉体層のせん断過程において膨

張崩壊に基づく力学特性を表すが，圧密崩壊に基づく力学特性は，C Y L

（曲線 D－E）によって表される。すなわち，高垂直応力下での圧密崩壊と

低垂直応力下での膨張崩壊との二つの結果によって粉体層の力学特性は完

結することになる。綱川らは，定容積法と定荷重法の測定結果を比較する

報告において，C Y L に相当する曲線も得ていたが，詳細な解析は行ってお

らず，P Y L と C Y L を連続して得てはいなかった。本研究では，P Y L と

C Y L を 1 回のせん断試験で簡便に取得するために，予圧密および応力緩和

後，D 点からせん断試験を開始する方法を用いた。粉体層がせん断崩壊す

るとき，垂直応力は減少し，せん断応力は増加するが，時間の経過ととも

に垂直応力およびせん断応力の変動が小さくなり，一定値とみなせる限界

状態になる。これが E 点であり，C S L 上に位置する。その後，綱川らと同

様の方法で P Y L に相当する曲線を得る。上述の方法により，圧密崩壊線と

破壊包絡線を連続して取得できる。  
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また，粉体層に荷重をかけると空間率の減少に伴ってかさ密度が増加す

るが，荷重を取り除くと粉体層は膨張する。しかし，元の状態に完全には

戻らないので，実際の限界応力状態は垂直応力とせん断応力だけでは決ま

らず，F i g .  2 . 6  に示すような空間率 ε を加えた三次元図となる（R o s c o e  e t  

a l . ,  1 9 5 8）。定容積せん断試験では空間率が一定であり，同図の D－E－C

点を通過する曲線（C Y L と P Y L に相当する曲線）が直ちに得られる。せん

断面垂直応力の測定が可能な定容積せん断試験装置を用いて，異なる空間

率で C Y L と P Y L を取得すると，E 点を含めて三次元表示に必要な情報を

簡便に取得できる。  

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 2.5 Schematic of measuring yield loci (A→E→C) and (D→E→C). 

PYL: powder yield locus (C−E), CYL: consolidation yield locus (D−E), 

CSL: critical state line (B−E). 
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Fig. 2.6 A three-dimensional diagram showing the mechanical properties 

of a powder bed. 
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２．３ 実験方法  

２．３．１ 試料と試験装置  

試料として J I S 試験用粉体 1（3 種：けい砂，1 7 種：重質炭酸カルシウ

ム）および白色アルミナ質研磨剤（F u j i m i  I n c o r p o r a t e d 製 WA # 1 2 0 0）を

使用した。Ta b l e  2 . 1 に，試料の粒度分布（代表値）および粒子密度の測定

結果をまとめて示す。なお，粒子の形状は，いずれも不規則である。  

 F i g .  2 . 7  に，新規に開発した下部セル直動型定容積せん断試験装置の構

成を示す。上下分割式円筒セルはステンレス鋼製であり，上部セルを固定

し，下部セルを水平に移動させて粉体層をせん断崩壊させる。上部セルと

下部セルの端面が接しないように微小間隙（0 . 2  m m）を設けており，粉体

を充塡していない状態では，水平移動時の下部セルの摩擦は極めて小さく

（0 . 3  k P a 以下），せん断に必要な力と比べて無視小である。装置の上部に

は，粉体層上部のピストンを上下に動かすサーボモーターおよび粉体層上

部垂直応力を測定するロードセルがあり，下部セルの側方および底部に，

せん断応力および下部セル垂直応力を測定するロードセルがそれぞれ取り

付けられている。なお，底部に位置するロードセルの測定値から下部セル

および下部セル内粉体重量を差し引いた値を粉体層の水平断面積で除すと，

せん断面垂直応力 σ S が得られる。内径 4 3  m m の上下分割式円筒セルに，

圧密後の粉体層がせん断面（下部セルの粉体充塡深さ：5  m m）より十分に

高くなることを考慮して，4 0  g の粉体を均一に充塡したのち，サーボモー

ターでピストンを降下させて粉体層に所定の予圧密応力を加えた。予圧密

応力は 5 条件とし，下部セルの水平移動は十分に遅い速度（ 1 0  μm / s）で一

定とした。適切な方法でせん断試験を行うと，必ずしも試料を毎回交換す

る必要がないことが報告されており（B e r r y  e t  a l . ,  2 0 1 5），本定容積せん

断試験装置は，粉体層に過度な垂直応力が加わらない機構であることを踏

まえて，同様の簡便法を採用した。  

せん断試験では，粉体層上部垂直応力，せん断面垂直応力，せん断応力，

粉体層の高さ，せん断距離のデータを 0 . 1 秒ごとに取得したが，通常の解

析および表示では，1 秒ごとのデータで十分に解析が可能であり，1 0 点の

データの平均値を求め，データ数を 1 / 1 0 に減らして 1 秒間隔で表示した。

三次元描画の作成には，R I N E A R N  G r a p h  3 D ,  Ve r. 5 . 5 を使用した。  
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Ta b l e  2 . 1  P o w d e r  p r o p e r t i e s .  

 

M a t e r i a l s  
d 2 0  

(μm )  
d 5 0  

(μm )  
d 8 0  

(μm )  
ρ p  

( k g / m 3 )  

Quartz sand 
(JIS Z 8901, Class 3) 

2  7  2 5  2 6 0 0  

Calcium carbonate (heavy) 
(JIS Z 8901, Class 17) 

1  2  4  2 7 0 0  

Fused alumina 
(Fujimi Incorporated, #1200) 

7  1 0  1 5  3 9 0 0  

 

 
 

Fig. 2.7 Structure of the constant-volume shear tester. 
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２．３．２ 評価パラメータとその解析法  

破壊包絡線 P Y L，圧密崩壊線 C Y L，限界状態線 C S L，せん断付着力 C，

応力緩和率 γ R U，応力伝達率 γ T，フローファンクション F F，粉体層空間率

ε を評価項目とした。 γ R U および γ T は，予圧密後，上部およびせん断面垂直

応力の変化に基づいて算出した。  

F i g .  2 . 8  に，上部およびせん断面垂直応力の経時変化を模式的に示す。

粉体層は多数の粒子で構成されており，外部応力を受けるとその応力を

小限にするように粒子の位置および配向を変えようとするので，時間とと

もに応力は緩和する。したがって，応力緩和は粉体の圧密特性のひとつに

なりえる。応力緩和は，上部垂直応力またはせん断面垂直応力のいずれを

用いても算出できるが，ここでは外力に直接連動する上部垂直応力で評価

した。応力緩和後の上部垂直応力 σ U 1 を予圧密時の上部 大垂直応力 σ U 0 で

除して得られた無次元上部垂直応力 σ* U 1 を用いると，応力緩和率 γ R U は次

式で定義される。  

*
U1

RU U1
U0

1 1
 


      ( 2 . 1 4 )  

また，せん断面垂直応力は，粉体層と粉体充塡セルの側壁との間で生じ

る摩擦によって，上部垂直応力よりも小さくなるので，応力伝達率も評価

した。応力伝達率 γ T は，上部垂直応力 σ U 1 とせん断面垂直応力 σ S 1 を用い

ると次式で定義される。  

S1
T

U1




  ( 2 . 1 5 )  

E q .  ( 2 . 1 5 )  に E q .  ( 2 . 1 3 )  を代入すると，  

PU
T

C

exp
H

k
D


 

  
 

 ( 2 . 1 6 )  

フローファンクション  F F による粉体流動性の評価も行った。F F  は，単

軸崩壊応力 f c と 大主応力 σ 1 の関係を表しており，次式で与えられる 大
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主応力 σ 1 と単軸崩壊応力 f c の比の値 f f c で評価できる。  

1
c

c

ff
f


   ( 2 . 1 7 )  

流動性の目安は，次のとおりである。1  ＜  f f c  ＜  2：非常に流れにくい， 2

＜  f f c  ＜  4：やや流れにくい，4  <  f f c  <  1 0：流れやすい， f f c  ＞  1 0：非常

に流れやすい（S c h w e d e s ,  2 0 0 3）。  

 

 

 

 

 

 

  

 

 

Fig. 2.8 Schematic of normal stresses measured by the shear tester. 
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２．４ 実験結果および考察  

２．４．１ 応力緩和率と応力伝達率  

F i g .  2 . 9  に，応力緩和後（1 0 0  秒経過後）の無次元上部垂直応力 σ * U 1 の

実験結果を示す。右側縦軸には，応力緩和率の目盛りを併記する。応力緩

和後の上部垂直応力に及ぼす予圧密時の上部 大垂直応力 σ U 0 の影響は粉

体によって異なる。アルミナとけい砂は σ U 0 の増加とともに σ* U 1 は大きく

なり，応力緩和率 γ R U は減少したが，重質炭酸カルシウムには大きな変化

が見られなかった。また，アルミナは応力緩和率の値が小さく，重質炭酸

カルシウムおよびケイ砂は比較的大きかった。  

粉体層内に応力勾配が形成されると，粒子を移動させようとする駆動力

が生み出されるが，粒子間および粒子－壁間には付着と摩擦が作用するの

で，それ以上の駆動力が得られたときに粒子は再配列し，粉体層内に塑性

変形をもたらす。圧密時の上部 大垂直応力を大きくすると，応力勾配が

大きくなり，粒子の再配列が急速に進むので，時間遅れを伴う応力緩和の

割合は相対的に減少する。重質炭酸カルシウムおよびケイ砂は，アルミナ

と比較して微粒子の割合が多く，付着・凝集性が強いので，粒子の再配列

 

 

 
 

Fig. 2.9 Effect of normal stress σU0 on dimensionless normal stress σ*
U1 

and stress relaxation ratio γRU. 
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に時間を要することになり，応力緩和率が大きな値を示したと考えられる。

また，付着・凝集性を引張強度と単位面積あたりの重力の比として捉える

と，粒子密度が小さく，空間率が大きい粉体層は，かさ密度が小さくなる。

結果として，重力よりも付着・凝集の影響が強くなり，流動性が低下した

粉体は，応力緩和率が大きくなると予想される。  

 F i g .  2 . 1 0  に，応力緩和後の応力伝達率 γ T と上部垂直応力 σ U 1 との関係

を示す。応力伝達率は上部垂直応力の増加とともに大きくなるが，応力伝

達率の上限に近づくと増加率は低下した。上部垂直応力を大きくすると粉

体層の空間率は減少し，剛体の性質が強くなって応力伝達率が増加したと

考えられる。本実験では，重質炭酸カルシウムの空間率は ε  =  0 . 5 4～0 . 6 6，

アルミナは ε  =  0 . 5 1～0 . 5 7，けい砂は ε  =  0 . 4 6～ 0 . 5 3 であり，空間率の減

少とともに応力伝達率は増加した。なお，応力伝達率 γ T が 1 より小さくな

るのは，粉体層内の垂直応力が部分的に水平方向の応力（すなわち，側壁

の法線方向の応力）になって，粉体と壁の摩擦の影響が現れるためであり，

空間率が大きい粉体層は水平方向の応力の割合が増えて摩擦の影響が強く

なる。  

 

 

 

 

Fig. 2.10 Effect of normal stress σU1 on stress transmission ratio γT. 
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２．４．２ 破壊包絡線，圧密崩壊線，限界状態線  

F i g .  2 . 11  に，3 種類の試料粉体を用いて， 5 条件の予圧密応力のせん断

試験で得られた P Y L と C Y L の結果を示す。操作条件は予圧密応力である

が，定容積せん断試験を行っているので，粉体層の空間率 ε をパラメータ

にすることが可能である。なお，応力緩和率および応力伝達率の値が粉体

によって異なるので（F i g s .  2 . 9 ,  2 . 1 0  参照），本実験におけるせん断開始時

のせん断面垂直応力 σ S 1 の範囲は，アルミナ＞けい砂＞重質炭酸カルシウム

の順である。σ S 1 を小さくすると ε は大きくなり，P Y L と C Y L のせん断応

力の値は減少するが，垂直応力に対するせん断応力の変化を連続して表す

ことができた。F i g .  2 . 11 の丸印は限界状態（定常せん断状態）を表してお

り，5 条件の限界状態から 小二乗法を適用して C S L を求めた。C S L の傾

斜角（粉体動摩擦角）は，アルミナ：φ C S L  =  2 5 °，けい砂：φ C S L  =  3 3 °，

重質炭酸カルシウム：φ C S L  =  3 2 °であり，アルミナの流動性が高いといえ

る。  

従来，せん断試験は多くの労力を要するものと考えられていたが，定容

積せん断試験装置を用いれば，簡便な操作で容易に粉体の力学特性を評価

できた。  

 

２．４．３ せん断応力の三次元表示  

 F i g .  2 . 1 2 は， 3 種類の試料粉体のせん断応力，垂直応力，空間率の関係

を三次元で表示したものである。同図の丸印は， 5 条件で得られた限界状

態を表しており，これらを通る曲線を破線で示した。 3 種類の粉体に共通

する曲線の傾向は，空間率が低下して充塡率が増加すると垂直応力および

せん断応力が急激に大きくなる傾向であり，せん断応力の三次元表示は，

空間率の影響を視覚的に表せるので効果的な方法といえる。  
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Fig. 2.11 Effect of void fraction on yield loci (PYL and CYL). 

20

40

60

80604020
0

c) Calcium carbonate (heavy)

0 140120100

ε = 0.54

0.59
0.620.66

CSL (φ = 32°)

0.56

S
he

ar
 s

tr
es

s,
 τ

(k
P

a)
 

Normal stress, σS (kPa)

Critical state

Normal stress, σS (kPa)

20

40

60

80604020
0

b) Quartz sand

0 140120100

ε = 0.46

0.49
0.50

0.53

0.47

CSL (φ = 33°)

Critical state

S
he

ar
 s

tr
es

s,
 τ

(k
P

a)
 

20

40

60

80604020
0

a) Fused alumina

0 140120100

S
he

ar
 s

tr
es

s,
 τ

(k
P

a)
 

Normal stress, σS (kPa)

Critical state

ε = 0.51
0.52

0.53
0.55

0.57

CSL (φ = 25°)



- 50 - 

 

 

  

 

Fig. 2.12 Three-dimensional diagrams of yield loci and critical state line. 
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２．４．４ モールの応力円による力学的解析とフローファンクション  

モールの応力円により流動性を評価するには，限界状態に関係する 大

主応力 σ 1 と単軸崩壊応力 f c の値を必要とする。F i g .  2 . 1 3 に，実験で得ら

れた τ－ σ S の関係から σ 1 および f c を求める方法を示す。同図の丸印は限界

状態を表しており，y 切片はせん断付着力 C である。限界状態を通り，

P Y L に接するモールの応力円から σ 1 の値を求め，原点を通り，P Y L に接す

るモールの応力円から f c の値を求めた。同様の方法により，すべてのせん

断試験（3 種類の粉体× 5 条件の予圧密）の結果から σ 1 および f c を求めた。  

F i g .  2 . 1 4 に， 3 種類の試料粉体のフローファンクション F F（曲線）お

よび f f c  =  1 ,  2 ,  4 ,  8（直線）を示す。  f c の実験値は σ 1 の増加とともに大き

くなるが，その増加率は減少する傾向が見られた。この傾向は，多くの粉

体に共通することが知られている（S c h w e d e s ,  2 0 0 3）。使用した試料粉体

の中では，アルミナは f f c の値が大きいので流動性は良好であり，重質炭酸

カルシウムは小さいので流動性は低く，けい砂はこれらの間に位置するこ

とが分かった。  

主要な実験結果（すなわち，応力緩和後のせん断面垂直応力 σ S 1，かさ密

度 ρ b ,  空間率 ε，せん断付着力 C，粉体動摩擦角 φ C S L， 大主応力 σ 1，単

軸崩壊応力 f c，および σ 1 と f c の比の値 f f c）を Ta b l e  2 . 2 にまとめておく。  

 

 

 

 

 

 
 

Fig. 2.13 Analysis of Mohr circles and yield loci (PYL and CYL). 
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Fig. 2.14 Flow functions of powders and lines of constant flowability. 
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Table 2.2 Summary of experimental results. 

 

M a t e r i a l s  
σ S 1  

( k P a )  
ρ b  

( k g / m 3 )  
ε  

( – )  
C  

( k P a )  
φ C S L  

( ° )  
σ 1  

( k P a )  
f c  

( k P a )  
f f c  
( – )  

Quartz sand 
(JIS Z 8901, Class 3) 

1 7  1 2 3 0  0 . 5 3  2 . 5  

3 3  

1 3  7  1 . 9  

3 7  1 3 0 0  0 . 5 0  2 . 4  3 0  1 2  2 . 5  

5 9  1 3 4 0  0 . 4 9  3 . 6  5 4  1 7  3 . 2  

8 3  1 3 7 0  0 . 4 7  2 . 3  8 9  1 9  4 . 7  

1 0 6  1 4 0 0  0 . 4 6  3 . 5  1 3 7  2 0  6 . 9  

Calcium carbonate 
(heavy) 
(JIS Z 8901, Class 17) 

8  9 1 0  0 . 6 6  2 . 0  

3 2  

8  5  1 . 6  

2 2  1 0 3 0  0 . 6 2  3 . 8  1 9  11  1 . 7  

4 1  11 2 0  0 . 5 9  6 . 3  3 7  1 9  1 . 9  

6 0  11 8 0  0 . 5 6  7 . 7  5 5  2 5  2 . 2  

8 0  1 2 3 0  0 . 5 4  7 . 1  8 0  2 7  3 . 0  

Fused alumina 
(Fujimi Incorporated, 
#1200) 

1 9  1 7 0 0  0 . 5 7  1 . 5  

2 5  

7  3  2 . 3  

4 6  1 7 7 0  0 . 5 5  2 . 6  2 2  7  3 . 1  

7 2  1 8 2 0  0 . 5 3  3 . 6  4 6  1 2  3 . 8  

1 0 2  1 8 6 0  0 . 5 2  4 . 0  7 7  1 7  4 . 5  

1 2 6  1 9 0 0  0 . 5 1  4 . 9  111  1 9  5 . 8  
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２．５ 結言  

粉体充塡セルの内径や粉体層の高さの影響を受けない新しい定容積せん

断試験装置を開発し，効率的なせん断試験法を検討した。粉体層の上部垂

直応力は，上部セル内壁と粉体の摩擦によって減衰するが，下部セルに取

り付けたロードセルにより，せん断面に作用する垂直応力の正確な測定が

可能となった。また，重力下で粉体層の微小高さにおける応力の差に関し

て，セル側壁と粉体層の摩擦応力を考慮して微分方程式を立て，セルの内

径と粉体層の高さを変数としてせん断面に作用する垂直応力の厳密解を得

た。上部および下部セルに取り付けた二つのロードセルによって，予圧密

後の粉体層の応力緩和率および応力伝達率を測定し，粉体層とセル側壁の

摩擦および粒子の付着・凝集性との関係を考察した。粉体層の空間率をパ

ラメータとする破壊包絡線と圧密崩壊線ならびに限界状態線を 1 回のせん

断操作で取得できるようになり，垂直応力と空間率を 2 変数とするせん断

応力を，圧密崩壊と膨張崩壊を含めて三次元図で表示できた。さらに，フ

ローファンクションによる粉体流動性の評価を効率的に行えるようにした。  
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第３章 セル内部応力の精密測定に基づくせん断試験結果の解析  

 

３．１ 緒言  

前章では，新しい定容積せん断試験装置を開発した。せん断面垂直応力

を正確に測定できる機構を考案し，セル上部とせん断面の垂直応力の実測

値から，粉体層の応力緩和率と応力伝達率を求めることが可能になった。

また，粉体せん断試験により得られる破壊包絡線，圧密崩壊線，限界状態

線，せん断付着力，および粉体層空間率を整理し，三次元図で表示できた。

しかし，せん断試験装置は装置のセル内径と粉体層の充塡高さの違いによ

る内部応力の変化およびせん断試験への影響を定量評価し，装置および操

作条件に依存しないせん断試験法の効果を検証する必要がある。本章では，

前章で開発した定容積せん断試験装置を用いて垂直応力を実測し，応力伝

達率を詳細に解析する。また，粉体層上部垂直応力とせん断面垂直応力に

基づくせん断試験結果を比較検討し，せん断面垂直応力に基づくせん断試

験結果の優位性を検証する。  

 

３．２ 実験方法  

３．２．１ 試料と試験装置  

白色アルミナ質研磨材（WA ,  F u j i m i  I n c o r p o r a t e d 製）を試料として使

用した。本試料は，溶融アルミナを粉砕して整粒したものである。Ta b l e  

3 . 1 に，試料の質量規準中位径および幾何標準偏差をまとめて示す。なお，

粒子の形状はいずれも不規則である。  

F i g .  3 . 1  に，実験に使用した装置の構成および内径が異なる 3 種類の粉

体充塡セルを示す。粉体充塡セルはステンレス鋼製で，上下分割式円筒形

であり，内径は  D C  =  1 5，3 0，4 3  m m である。せん断開始時の上部セルの

粉体層高さの設定値は H P U  =  1 5，2 0， 2 5  m m である。上部セルを固定し，

下部セルを水平に移動させて粉体層をせん断崩壊させる。上部セルと下部

セルの端面が接しないように微小間隙（0 . 2  m m）を設けており，粉体を充

塡していない状態では，水平移動時の下部セルの摩擦は極めて小さく（0 . 3  

k P a），せん断応力と比べて無視小である。装置の上部には，ピストンを下

方に動かして粉体層を圧密する垂直サーボモーターおよび上部垂直応力 σ U  

を測定するロードセルがあり，下部セルの底部および側方に，せん断面垂

直応力 σ S  およびせん断応力 τ を測定するロードセルがそれぞれ取り付けら

れている。なお，粉体層高さ H P U とせん断距離は，非接触レーザー変位計

を用いて測定した。  
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Table 3.1 Powder properties. 

 

M a t e r i a l s  D p 5 0  (μm )  σ g  ( – )  

Fused alumina #3000 4  1 . 3  

Fused alumina #1200 1 0  1 . 2  

Fused alumina #280 4 8  1 . 2  

 

 

Fig. 3.1 Schematic diagram showing the experimental apparatus for the 

constant-volume shear tests. 
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３．２．２ セル内部応力の測定と解析法  

F i g .  3 . 2 に，D p 5 0  =  1 0  μm の試料を用いてせん断試験で得られた上部垂

直力 F V U，下部垂直力 F V L，粉体層高さ H P U，せん断力 F H，下部セル水平

変位 ΔL H，の経時変化に基づいて測定手順を示す。同図から分かるように

（ ⅰ）試料充塡後の垂直サーボモーターによる圧密，（ⅱ）応力緩和，（ⅲ）

水平サーボモーターによる粉体せん断，（ⅳ）下部のステージの僅かな降下

を伴うせん断の四つに大別される。 ⅰ  では粉体層の圧密により鉛直方向の

力が増加する。ⅱ  では粉体層の応力緩和により鉛直方向の力が少し減少す

る。ⅲ  では下部セルを 1 0  μm / s で移動させており，せん断時に圧密崩壊が

生じるので鉛直方向の力はさらに減少する。一方，水平方向の力は一度増

加するが，時間の経過とともに減少して定常（限界）状態になる。これが

E  点であり，C S L 上に位置する。ⅲ  におけるせん断応力と垂直応力の関係

が C Y L に相当する。その後，下部ステージを降下させることによって，鉛

直および水平方向の力をともに低下して C 点に至る。ⅳ  におけるせん断応

力と垂直応力の関係が P Y L に相当する。  

応力伝達率（ γ T）は，応力緩和後（D 点）のせん断面の垂直応力（ σ S 1）

と粉体層上面の垂直応力（ σ U 1）から求めた。すなわち，  

S1
T

U1




 　   ( 3 . 1 )  

2．2 節で記したように， σ U  に対して粉体層の自重の影響が無視小のとき

（本実験では 1％  未満），応力伝達率は次式で表される。  

PU
T

C

exp
H

k
D


 

  
 

　 ( 3 . 2 )  

ここで， k は定数，H P U はセル上部の粉体層高さ，D C はセル内径である。  
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Fig. 3.2 Time sequence of the shear test. 
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３．３ 実験結果および考察  

３．３．１ 応力伝達率  

F i g .  3 . 3  に，質量基準中位径 D p 5 0 が異なる 3 種類の試料の応力伝達率 γ T

と粉体層高さ H P U の関係を示す。ここでは内径 D C が 4 3  m m  の粉体充塡セ

ルが使用されている。H P U の増加に伴って γ T は減少しており，粉体層とセ

ル側壁との接触面積の増加によって摩擦の影響が大きくなったと考えられ

る。同図の破線は E q .  ( 3 . 2 )  の理論線を示しており，パラメータ k は 2  ±  

0 . 3  であった。なお，粒子径依存性は見られなかった。  

 

  

 

 

 

 

 

 
 

Fig. 3.3 Effect of powder bed height HPU in the upper section of the shear 

cell on the stress transmission ratio γT between the top and shear planes at 

point D. 
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F i g .  3 . 4  に，H P U をパラメータとして γ T に及ぼす D C の影響を示す。こ

こでは，D p 5 0  =  1 0  μm の試料が用いられており，D C の増加に伴って， γ T は

大きくなった。これは，粉体層のセル側壁での摩擦の影響が相対的に小さ

くなったためと考えられる。逆に，D C を小さくし，  H P U を大きくすると，

壁面摩擦の影響が大きくなり，D C  =  1 5  m m，H P U  =  2 0  m m の場合には γ T

は 0 .  1 まで減少した。したがって，せん断試験装置において，D C と H P U の

組み合わせに対して，十分に考慮する必要があるといえる。なお，同図に

は E q .  ( 3 . 2 )  の理論線を破線で併記しているが，実験結果と理論線は良好に

一致していることが分かる。  

 

 

 

 

 

  

 
 

Fig. 3.4 Effect of the shear cell diameter DC on the stress transmission 

ratio γT. 
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F i g .  3 . 5  に γ T に対する H P U / D C の関係を示す。H P U / D C  の増加とともに γ T

は小さくなった。上部垂直応力 σ U をできるだけ減衰させずにせん断面に伝

達するには，H P U を小さくして D C を大きくすればよいことを示している。

特に比率 R  が 0 . 2  付近で応力伝達率 γ T  が大きく変化することが分かった。

H P U / D C は γ T  に対する試験装置の重要な因子であり，試料の充塡量に対し

て十分な配慮が必要といえる。なお，同図には E q .  ( 3 . 2 )  の理論線を破線で

併記しているが，実験結果と理論線は良好に一致していることが分かる。  

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

Fig. 3.5 Effect of the shape of the powder bed HPU/DC on the stress 

transmission ratio γT. 
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３．３．２ せん断試験結果に及ぼす粉体層高さの影響  

F i g .  3 . 6  に，D p 5 0  =  1 0  μm の試料のせん断応力 τ S と上部垂直応力 σ U の

関係を粉体層高さ H P U をパラメータとして示す。一般に，せん断試験の結

果は， τ S－ σ U で表示されており，同図はこれに準拠したものである。H P U

の増加とともにせん断開始時の σ U が大きくなっているのは，せん断開始時

のせん断面垂直応力の値を揃えたためであり（ σ S  =  2 1 5  ±  5  k P a），前項で

述べた応力伝達率に及ぼす H P U の関係が考慮されている。3 つの実験結果

は明らかに異なるが， τ S の限界状態（黒印）は同程度の値（約 7 0  k P a）を

示した。これは，せん断開始時の σ S の値を揃えたためであり，重要な因子

は σ U ではなく σ S といえる。すなわち，従来行われてきたせん断試験の結

果の表示として τ S－ σ U では適切に評価できず，新しい表示法を提案する必

要がある。  

F i g .  3 . 7  は，せん断応力 τ S とせん断面垂直応力 σ S の関係を H P U をパラメ

ータとして示したものである。試験条件として σ S  =  2 1 5  ±  5  k P a としてお

り，3 つの結果は H P U に依存せず Y L（実験値）および C S L（実験線）  が

ほぼ同じになった。すなわち，H P U が異なる条件でも， τ S－ σ S の関係を求

めれば，せん断試験の結果を適切に評価できることが検証された。  
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Fig. 3.6 Shear test results (τS–σU plots) at different powder bed heights 
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Fig. 3.7 Shear test results (τS–σS plots) at different powder bed heights 
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３．３．３ せん断試験結果に及ぼすセル内径の影響  

F i g .  3 . 8  に，D p 5 0  =  1 0  μm の試料のせん断試験に及ぼすセル内径 D C の

影響を示す。F i g .  3 . 6  と同様に，まず従来法に準拠してせん断試験の結果

を τ S－ σ U で表示する。せん断開始時のせん断面垂直応力の値を揃えたため

に（σ S  =  11 0  ±  3  k P a），応力伝達率に及ぼす D C の影響を考慮して，D C の

減少とともにせん断開始時の σ U が大きくなっている。 3 つの実験結果は明

らかに異なるが， τ S の限界状態（黒印）は同程度の値（約 2 5  k P a）を示し

た。これは，せん断開始時の σ S の値を揃えたためであり，重要な因子は σ U

ではなく σ S であることが再確認された。  

F i g .  3 . 9  は，せん断応力 τ S とせん断面垂直応力 σ S の関係を D C をパラメ

ータとして示したものである。試験条件として σ S  =  11 0  ±  3  k P a としてお

り，3 つの結果は D C に依存せず Y L（実験値）および C S L（実験線）  がほ

ぼ同じになった。 3 つの結果は H P U に依存せず Y L（実験値）および C S L

（実験線）  がほぼ同じになった。すなわち，  D C が異なる条件でも， τ S－

σ S の関係を求めれば，せん断試験の結果を適切に評価できることが検証さ

れた。  

  



- 65 - 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

Fig. 3.8 Shear test results (τS–σU plots) at different shear cell diameters 

DC. 

S
he

ar
 s

tr
es

s,
 τ

S
(k

P
a)

Normal stress on top plane, σU (kPa)

0

50

0 50 １00 200150 250 300

100

Dp50 = 10 µm
HPU= 11 mm

43 mm
30 mm 
15 mm

Shear cell diameter, DC

 
 

Fig. 3.9 Shear test results (τS–σS plots) at different shear cell diameters 
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３．３．４ ミクロンサイズの粒子径の影響  

F i g .  3 . 1 0  に，粒子径の異なる二つの試料（D p 5 0  =  1 0 ,  4 8  μm）のせん断

面垂直応力 σ S とせん断応力 τ S の関係を粉体層の空間率εをパラメータとし

て示す。 ε は，せん断開始時の σ S の増加とともに減少する。Y L の τ S は， ε

の減少に伴って大きくなることが分かる。定常状態を示す C S L の傾斜角は，

D p 5 0  =  1 0μm では φ C S L  =  3 0 . 7 °，D p 5 0  =  4 8  μm では φ C S L  =  2 5 . 2 °であり，

粒子径が増加すると傾斜角は小さくなる（すなわち，動的摩擦が小さくな

る）ので流動性は高いといえる  ( R o h i l l a  e t  a l . ,  2 0 1 8）。  

 

 

 

 

  

 

 

Fig. 3.10 Shear test results (τS–σS plots) at different void fractions ε. (a) 

Dp50 = 10 µm and (b) Dp50 = 48 µm. 
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３．３．５ フローファンクション  

F i g .  3 . 11  に，F i g .  3 . 1 0  の 2 種類の試料の結果から求めたフローファン

クション F F（実線）を示す。同図には， f f c  =  1 ,  2 ,  4 ,  8（破線）も併記す

る。D p 5 0  =  4 8  µ m の試料は 1 0  µ m の粒子と比較して f f c 値が大きく流動性

が良好であることが，フローファンクションの評価でも認められた。  

後に，第 3 章で得られた主要なせん断試験の結果（すなわち，かさ密

度 ρ b ,  空間率 ε，せん断付着力 C，粉体動摩擦角 φ C S L， 大主応力 σ 1，単

軸崩壊応力 f c，および σ 1 と f c の比の値 f f c）を Ta b l e  3 . 2 にまとめておく。  

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 3.11 Flow functions (fc–σ1 plots) of powders and lines of constant 

flowability ffc. 
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３．４ 結言  

定容積せん断試験装置のセル内径，粉体層高さ，粒子径を変更して力学

特性を解析した。粉体層上部の垂直応力がせん断面に伝達される割合とし

て定義した応力伝達率の測定結果は，垂直応力から壁面摩擦応力への変換

係数をパラメータとして導出した理論式と良好に一致した。また，ロード

セルの測定値に基づいて，せん断応力とせん断面垂直応力の関係を解析し

た結果，セル内径および粉体層高さに依存しない破壊包絡線および圧密崩

壊線を得ることができた。これは，せん断試験結果に及ぼす粉体層とセル

側壁との摩擦の影響を取り除くことが可能になったためである。従来，異

なるせん断試験装置で得られた試験結果は一致しないと言われてきたが，

この問題を本試験評価法によって解決した。さらに，せん断試験の測定結

果から求めたフローファンクションを解析することによって，粒子径が異

なるミクロンサイズの粒子の粉体流動性の違いを評価することに成功した。  

Table 3.2 Summary of experimental results for shear tests of powders. 

 

 ρ b  ε  C  φ C S L  σ 1  f c  f f c  
 ( k g / m 3 )  ( – )  ( k P a )  ( ° )  ( k P a )  ( k P a )  ( – )  

F u s e d  a l u m i n a  
( # 1 2 0 0 )  

1 7 0 0  0 . 5 6  2 . 3  

3 1  

11  8  1 . 4  

D p 5 0  =  1 0  µ m  
1 7 5 0  0 . 5 5  1 . 8  4 2  1 3  3 . 2  

 
1 7 9 0  0 . 5 4  2 . 0  9 7  1 8  5 . 4  

F u s e d  a l u m i n a  
( # 2 8 0 )  

1 8 6 0  0 . 5 2  0 . 8  

2 5  

8  3  2 . 7  

D p 5 0  =  4 8  µ m  
1 9 1 0  0 . 5 1  0 . 8  3 5  8  4 . 4  

 
1 9 5 0  0 . 5 0  0 . 7  9 7  1 2  8 . 1  
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第４章  ナノ粒子から成る粉体層の力学特性の評価  

 

４．１ 緒言  

 第 2 章で考案した新しい定容積せん断試験法を第 3 章で検証し，せん断

面垂直応力に基づく厳密なせん断試験結果を得ることができるようになっ

た。近年，ナノ粒子が機能性材料として電子部品，化成品，医薬品など，

多くの分野で注目を集めている（Z h e n g  e t  a l . ,  2 0 1 8）。しかし，ナノ粒子

の付着性は非常に高いので，壁面と粉体の摩擦による内部応力の減衰が大

きく，粉体層上面に作用する垂直応力を基準とした従来のせん断試験装置

では正確な評価が難しかった。また，ナノ粒子は空間率が非常に大きいの

で，装置に充塡できる 大容積の粉体量をセルに投入しても，予圧密によ

ってせん断試験を実施できる粉体層の高さを確保できなかった（To m a s ,  

2 0 0 3 ;  X a n t h a k i s  e t  a l . ,  2 0 1 5 ;  F u l c h i n i  e t  a l . ,  2 0 1 7）。  

本章では，第 2 章と第 3 章で開発した定容積せん断試験装置を用い，セ

ル内径と粉体層高さの適切な組み合わせにより，ナノ粒子から成る粉体層

の力学特性を解析する。特に，粒子表面の親水性と疎水性の違いから生じ

る力学特性について，アルミナ，シリカ，チタニアのナノ粒子を用いて検

討する。  

 

４．２ 実験方法  

４．２．１ 試料と試験装置  

親水性と疎水性のアルミナ，シリカ，チタニアのナノ粒子（エボニック

製）を試料として使用した。Ta b l e  4 . 1 に，試料粒子の基本特性を示す。各

試料はいずれも気相反応を用いて製造されており，通常，凝集した状態に

あり，粒子径は公称値を記している。  

F i g .  4 . 1  に，使用した定容積せん断試験装置の構成を示す。前章で使用

した装置と基本的な構成は同じであるが，設定条件は多少異なる。粉体充

塡セルはステンレス鋼製で，上下分割式円筒形である。装置の上部には，

ピストンを下方に動かして粉体層を圧密する垂直サーボモーターおよび上

部垂直応力 σ U を測定するロードセルがあり，下部セルの底部および側方に，

せん断面垂直応力 σ S およびせん断応力 τ を測定するロードセルがそれぞれ

取り付けられている。上部セルは本体に固定されており，下部セルは  2  軸

可動ステージに設置されている。このステージを水平サーボモーターによ

り一定速度（1 0  μm / s）で動かして粉体層をせん断した。粉体層高さと水
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Table 4.1 Powder properties. 

 

Surface 
modification 

Material D p  ( n m ) *  ρ p  ( k g / m 3 )  
Moisture 
(mass%)** 

Hydrophilic 

S i O 2  1 6  2 2 0 0  ≤1 . 5  

A l 2 O 3  1 3  3 9 0 0  ≤5 . 0  

T i O 2  2 1  4 2 0 0  ≤1 . 5  

Hydrophobic 

S i O 2  1 6  2 2 0 0  ≤0 . 5  

A l 2 O 3  1 3  3 9 0 0  ≤2 . 0  

T i O 2  2 1  4 2 0 0  ≤1 . 0  

*   Nominal particle diameter 
** Loss on drying after 2 h at 105 oC 

 

 

Fig. 4.1 Structure of the constant-volume shear tester. 
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平せん断距離は，非接触レーザー変位計を用いて測定した。上下セル間に

は  0 . 0 5  m m の間隙が設けられており，上部セルと下部セルは接しておらず

独立系である。粉体を充塡していない状態では，水平移動時の下部セルの

摩擦は極めて小さく（0 . 3  k P a 以下），せん断応力と比較して無視小である。

せん断セルの内径は 3 0  m m とし，試料を充塡後，垂直サーボモーターを  

0 . 2  m m / s で降下させて圧密した。充塡する粉体量は粉体層の高さが  2 0  ±  1  

m m となるように調整した。また，本実験では試験開始時におけるせん断

面垂直応力 σ S として 3  条件を設定した。実験の環境として，室温 1 8℃±

4℃，相対湿度 4 0± 1 0％R H にて実施した。  

F i g .  4 . 2  に，ナノ粒子のせん断試験で得られた上部垂直力 F V U，下部垂

直力 F V L，水平せん断力 F H の経時変化に基づいて測定手順を示す。同図か

ら分かるように粉体層は垂直サーボモーターによって圧密されるが，F V U

と F V L は粉体層とセル側壁との摩擦によって異なる値を示す（ ⅰ）。圧密後，

粉体層の応力緩和のめに 1 5 0  秒間静置した（ⅱ）。次に，一定の速度でせん

断を開始すると垂直力はさらに減少し，せん断力が増加して粉体層は圧密

崩壊するが，時間の経過とともに水平せん断力 F H は一定値（限界状態）に

暫近する（ⅲ）。この過程のせん断応力 τ とせん断面垂直応力 σ S の関係が

C Y L に相当し，限界状態に対応する内部応力から C S L が求められる。垂直

方向の負荷を緩めながら，せん断試験を行うと粉体層は膨張崩壊し，E 点

から C 点に移行する（ⅳ）。この過程のせん断応力 τ とせん断面垂直応力 σ S

の関係が P Y L に相当する。すなわち，1 回のせん断試験で高垂直応力下で

の C Y L と低垂直応力下での P Y L が一度に得られる。  
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Fig. 4.2 Time sequence of the shear test. 
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４．２．２ ナノ粒子の流動性評価項目  

粉体層を鉛直方向に圧密すると内部に応力勾配が形成される。その応力

勾配を低減するように内部の粒子が移動するので応力が緩和する。ここで

は，応力緩和にかかわる粉体力学特性を評価するために，圧密後の 大せ

ん断面垂直応力 σ S 0 と応力緩和後におけるせん断面垂直応力 σ S 1  を用いて応

力緩和率 γ R S を定義した。すなわち，  

S1
RS

S0

1



   ( 4 . 1 )  

また，粉体層の上面に加えられた上部垂直応力 σ U 1 は，セル内壁と粉体

の摩擦の影響により粉体層の下方では減衰する。ここでは，せん断開始時

における応力伝達率 γ T を，せん断面垂直応力 σ S 1 および上部垂直応力 σ U 1

を用いて応力伝達率を定義した。すなわち，  

S1
T

U1




   ( 4 . 2 )  

せん断試験によって得られた P Y L と Y 軸の交点がせん断付着力 C であ

る。C 値は粉体層の密度に依存しやすく，単軸崩壊応力 f c と相関性がある。  

P Y L からフローファンクション F F も求められる。F F は，単軸崩壊応力

f c と限界状態に関係する 大主応力 σ 1 の関係を表しており，次式で定義さ

れる f f c で評価できる（S c h w e d e s ,  2 0 0 3）。  

1
c

c

ff
f


   ( 4 . 3 )  
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４．３ 実験結果および考察  

４．３．１ 応力緩和率と応力伝達率  

F i g .  4 . 3  に，応力緩和率 γ R S とせん断面垂直応力 σ S 1 の関係を示す。σ S 1

を大きくすると γ R S が小さくなる傾向が見られた。これは，σ S 1 の増加とと

もに粉体層内の応力勾配が大きくなり，粒子の再配列が急速に進むので，

粉体層の圧密中に応力緩和が生じ，時間遅れを伴う応力緩和の割合が相対

的に減少するためと考えられる。また，σ S 1 の増加による γ R S の減少傾向は

γ R S 値が大きいものほど顕著であり， γ R S 値の減少とともに σ S 1 依存性が小

さくなった。これは， γ R S 値が小さい粉体は σ S 1 を大きくしても粒子の再配

列に関する自由度が大きくならないためである。  

親水性ナノ粒子（白抜き印）は疎水性ナノ粒子（黒印）に比べて γ R S は明

らかに小さかった。これは，表面に吸着した水分子によって粒子間相互作

用が強められ，粒子の再配列が阻害されるためと考えられる（K a r d e  e t  a l . ,  

2 0 1 7）。  

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 4.3 Stress relaxation ratio of powder beds. 
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F i g .  4 . 4  に，応力伝達率 γ T とせん断面垂直応力 σ S 1 の関係を示す。せん

断面垂直応力は上部垂直応力の 4 0～ 6 5％  であり，垂直応力が水平応力に

変換されて，粉体層とセル側壁との摩擦の影響が現れている。また，いず

れのナノ粒子においても γ T は σ S 1 の増加とともに大きくなった。これは垂

直応力を大きくすると粉体層の空間率が減少して剛体の性質が強くなり，

垂直応力から水平応力への変換率が低下したためと考えられる。なお，本

実験結果では，親水性ナノ粒子は疎水性ナノ粒子と有意な差は認められな

かった。  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

Fig. 4.4 Stress transmission ratio of powder beds. 
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４．３．２ 粒子の疎水性と親水性が力学特性に及ぼす影響  

F i g .  4 . 5  に，アルミナナノ粒子の P Y L と C Y L を示す。親水性粒子と疎

水性粒子の C S L の傾きは，それぞれ  4 8 °と  3 1 °であり，明らかに親水性粒

子の動摩擦角が大きく，流動性は低いといえる。P Y L と Y 軸の切片である

せん断付着力 C は，親水性粒子の方が疎水性粒子と比べて約  2  倍大きく，

粒子間付着力の影響が顕著に見られた。また，ナノ粒子は強い付着性を有

するので，4 0  k P a 以上の垂直応力を粉体層に加えても空間率 ε は約  0 . 9 5  

の高い値を示した。  

 

 

 

 

Fig. 4.5 Shear test results (τS–σS plots) at various void fractions (ε): (a) 

hydrophilic Al2O3 and (b) hydrophobic Al2O3. 
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F i g .  4 . 6  にシリカナノ粒子の P Y L と C Y L を示す。アルミナナノ粒子と

同様に，親水性粒子の方が，疎水性粒子よりも流動性が低く，C S L の傾き

は  4 4 °と  3 8 °であった。また，親水性シリカ粒子の C Y L の立ち上がりが他

の粒子と比べて急峻であり，粉体層が圧密崩壊しにくいことが示唆される。

また，親水性粒子は疎水性粒子に比べて，約 2 倍のせん断付着力 C  を示し

ており，水分の影響が強いと考えられる。  

 

 

 

Fig. 4.6 Shear test results (τS–σS plots) at various void fractions (ε): (a) 

hydrophilic SiO2 and (b) hydrophobic SiO2. 
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F i g .  4 . 7  に，チタニアナノ粒子の P Y L と C Y L を示す。親水性粒子の方

が，疎水性チタニア粒子よりもせん断付着力 C の値が大きい傾向は他の粒

子と同様であったが，C S L の傾きは  3 8 °と  3 6 °であり，明確な違いは示さ

なかった。すなわち，チタニア粒子では，動摩擦に及ぼす親水性と疎水性

の影響は小さいことが分かった。空間率 ε は  0 . 8 8  以上の高い値ではあるが，

他の試料と比較すると小さい方であった。これは，粒子径が他の粒子と比

べて大きかったことが一因と考えられる。  

 

 

 

 

 

Fig. 4.7 Shear test results (τS–σS plots) at various void fractions (ε): (a) 

hydrophilic TiO2 and (b) hydrophobic TiO2. 
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F i g .  4 . 8  に，使用したナノ粒子のせん断付着力 C を示す。C 値は，せん

断面垂直応力の増加とともに大きくなった。せん断面垂直応力の増加によ

って空間率 ε が低下して，粒子間距離が小さくなり相互作用力が強くなる

ことが一因と考えられる。表面特性の違いに着目すると，C 値は親水性粒

子の方が疎水性粒子より大きく，シリカ＞アルミナ＞チタニアの順であっ

た。前述のように，水分の影響により粒子の付着性が強くなることが考え

られる。  

 

 

 

 

 

 

 

  

 
 

Fig. 4.8 Shear cohesion of hydrophilic and hydrophobic nanoparticles. 
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F i g .  4 . 9  に，ナノ粒子の全試料の P Y L から単軸崩壊応力 f c と限界状態に

関係する 大主応力 σ 1 を求めて得たフローファンクション F F を示す。同

図の破線は f f c  =  1，2，4，8  を表している。すべての測定結果が f f c  =  1～

2 の間に存在し，流動性はかなり低いことが明らかとなった。フローファ

ンクションによる流動性の評価は広く行われているが，本装置では１回の

せん断操作で P Y L が得られるので，従来の試験装置と比べて容易にフロー

ファンクションが得られることに特長がある。  

後に，本せん断試験で得られた全試料の主要な結果（すなわち，せん

断面垂直応力 σ S 1，空間率 ε，せん断付着力 C，粉体動摩擦角 φ C S L，単軸崩

壊応力 f c， 大主応力 σ 1，および σ 1 と f c の比の値 f f c）をまとめて Ta b l e  

4 . 2 に示しておく。  

 

 

 

 

 

Fig. 4.9 Flow functions (fc–σ1 plots) of hydrophilic and hydrophobic 

nanoparticles and lines of constant flowability ffc. The broken lines 

represent ffc = 1, 2, 4, and 8. 
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Table 4.2 Summary of experimental results. 

 

Surface 
modification 

Material 
σS1 

(kPa) 
ε 

(–) 
C 

(kPa) 
φCSL 
(°) 

fc 

(kPa) 
σ1 

(kPa) 
ffc 

(–) 

Hydrophilic 

S i O 2  

2 1 . 2  0 . 9 3 4  1 7 . 5  

4 4  

4 0 . 2  4 2 . 9  1 . 0  

3 2 . 5  0 . 9 3 3  1 8 . 2  5 2 . 0  5 6 . 0  1 . 0  

4 3 . 9  0 . 9 3 0  2 0 . 0  6 0 . 8  6 6 . 4  1 . 1  

A l 2 O 3  

2 1 . 2  0 . 9 5 5  1 2 . 1  

4 8  

2 6 . 9  2 7 . 2  1 . 0  

3 4 . 0  0 . 9 5 3  1 7 . 4  4 1 . 1  4 3 . 3  1 . 0  

4 3 . 9  0 . 9 5 1  1 9 . 9  5 1 . 8  5 4 . 7  1 . 0  

T i O 2  

1 9 . 8  0 . 9 3 7  8 . 9  

3 8  

2 2 . 7  2 3 . 8  1 . 1  

3 2 . 5  0 . 9 3 4  1 0 . 2  3 0 . 5  3 5 . 9  1 . 3  

4 2 . 4  0 . 9 3 2  1 2 . 6  3 3 . 9  4 6 . 9  1 . 5  

Hydrophobic 

S i O 2  

1 8 . 4  0 . 9 2 9  7 . 4  

3 8  

2 7 . 3  2 8 . 4  1 . 0  

2 9 . 7  0 . 9 2 4  8 . 3  3 4 . 3  3 7 . 5  1 . 2  

4 1 . 0  0 . 9 2 3  1 0 . 4  4 6 . 1  5 0 . 4  1 . 2  

A l 2 O 3  

1 9 . 8  0 . 9 5 1  5 . 1  

3 1  

1 7 . 4  2 2 . 6  1 . 1  

3 1 . 1  0 . 9 4 8  6 . 6  2 3 . 9  3 6 . 8  1 . 3  

4 1 . 0  0 . 9 4 7  8 . 5  3 4 . 2  4 5 . 8  1 . 4  

T i O 2  

1 7 . 0  0 . 8 9 3  3 . 7  

3 6  

1 3 . 4  1 9 . 1  1 . 7  

2 6 . 9  0 . 8 8 8  4 . 7  1 6 . 1  2 6 . 8  1 . 5  

3 6 . 8  0 . 8 8 5  5 . 8  2 0 . 7  3 6 . 7  1 . 6  
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４．４ 結言  

ナノ粒子は付着性が非常に高く，粉体層の空間率も極端に大きいことが

特徴として挙げられるが，セルを高くすることによって，せん断試験を実

施するための粉体層の高さを確保できた。親水性および疎水性のアルミナ，

シリカ，チタニアのナノ粒子を用いて力学特性を検討した結果，親水性粒

子は疎水性粒子と比較して低い応力緩和率を示した。これは，親水性粒子

では表面に吸着した水分子によって粒子間相互作用が強くなり，粒子の動

きが阻害されたためと考えられる。応力伝達率は 4 0～ 6 5％であったが，せ

ん断面に作用する垂直応力を用いることによって，正確にせん断付着力と

摩擦特性を評価できた。親水性粒子は疎水性粒子と比べて，約 2  倍のせん

断付着力を有しており，動摩擦角も大きかった。使用したナノ粒子の圧密

時の空間率は 0 . 8 8～0 . 9 6 であったが，破壊包絡線，圧密崩壊線を正確に取

得でき，モールの応力円に基づいてフローファンクションによる流動性評

価を行うことができた。  
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第５章 結 論  

 

工業製品に用いられる粉体材料は微細化が進んでおり，サイズ効果およ

び比表面積の増加によって，新たな機能性材料が創出されている。しかし，

粒子径の減少とともに粉体の付着性・凝集性が強くなり，流動性が低下し

て取り扱いが難しくなる。粉体の貯蔵，排出，供給，搬送などの基本的単

位操作では，粉体は常に外力を受けており，圧密下における流動性の評価

では，せん断試験が適しているが，従来のせん断試験法には多くの課題が

残されていた。  

本論文は，信頼性，実用性，多様性を考慮した新しい定容積せん断試験

法の開発に関するものであり，せん断面に作用する垂直応力を厳密に測定

できる機構を考案し，せん断セルの内径および粉体層の高さに依存しない

内部応力解析法を検討するとともに，開発した試験装置を用いてミクロン

サイズの粒子だけでなく，ナノサイズの粒子を対象として力学特性を評価

した結果をまとめたものである。各章で得られた成果は以下の通りである。  

 

 第１章では，粒子の付着力の発現機構と測定法および粉体のせん断試験

法ならびに流動性評価法を体系的に分類するとともに，粉体操作性を評価

する上で，粉体の力学特性を正確かつ詳細に解析する技術の必要性を指摘

し，本研究の目的と研究の位置づけを示した。  

第２章では，新しい粉体流動性評価法として，定容積せん断試験装置を

開発した。せん断試験は，粉体層のせん断面に加わる垂直応力とせん断応

力を解析・評価するものであるが，せん断面は粉体層の内部にあるので，

垂直応力を直接測定することは難しく，粉体層上部の垂直応力が代用され

てきた。ここでは，セルの構造および応力の検出機構を検討し，ロードセ

ルを上部に加えて下部にも取り付け，任意の高さにおける粉体層内せん断

面の垂直応力を正確に測定する方法を考案した結果，応力の経時変化（す

なわち，応力緩和率）ならびに粉体層上部の垂直応力がせん断面に伝達さ

れる割合（すなわち，応力伝達率）の解析を可能とした。また，粉体層の

微小高さにおける応力の差に関して，セルの側壁と粉体層の摩擦応力を考

慮して微分方程式を立て，任意の高さのせん断面に作用する垂直応力を定

式化した。さらに，粉体層の高さを正確に測定するために非接触センサー

を取り付けて，粉体層の空間率を変数とする破壊包絡線，圧密崩壊線，限

界状態線，せん断付着力を 1 回のせん断操作で取得する方法を確立した。

従来の定荷重せん断試験装置では取得できなかった圧密崩壊線を破壊包絡

線と連結するとともに，せん断応力，垂直応力，空間率の 3 つの関係を明
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快に示すことに成功した。  

第３章では，内径が異なる複数の粉体充塡セルを定容積せん断試験装置

に組み込み，粉体層の高さ，粒子径を変更して粉体力学特性を解析した結

果，粉体層の応力伝達率の測定値は，垂直応力から壁面摩擦応力への変換

係数をパラメータとして導出した理論式の値と良好に一致することを明ら

かにした。また，せん断面垂直応力とせん断応力の関係を用いることによ

り，セルの内径と粉体層の高さの影響を受けない破壊包絡線および圧密崩

壊線が得られることを実証した。さらに，せん断試験の測定結果からモー

ルの応力円に基づいて求めたフローファンクションを解析することによっ

て，粒子径が異なるミクロンサイズの粒子の粉体流動性を評価することに

成功した。  

第４章では，近年注目されているナノ粒子の力学特性を解析した。ナノ

粒子はかさ高く，粉体層の空間率が非常に大きいので，せん断試験の要件

を満たすために改良したセルを用いることにより，応力緩和率，応力伝達

率，摩擦特性の解析を可能にした。また，せ ん 断 試 験 の 新 た な 応 用 と し

て，アルミナ，シリカ，チタニアのナノ粒子の力学特性に及ぼす親水性と

疎水性の表面物性の違いに着目しており，親水性粒子は疎水性粒子と比べ

て応力緩和率は低いが，せん断付着力および動摩擦角は大きくなることを

明らかにした。さらに，使用したナノ粒子の圧密時の空間率は 0 . 8 8～0 . 9 6

であったが，破壊包絡線，圧密崩壊線を正確に取得でき，フローファンク

ションによる流動性評価にも有効であることを実証した。  

 

以上，本研究で得られた成果を述べた。粉体せん断試験は圧密粉体の流

動性を評価するための有効な方法であり，多種多様な粉体の測定が可能で

ある。工業製品に用いられる粉体材料は微細化していることを踏まえると，

本研究の成果が果たすべき役割は大きく，付着・流動性に対する改善のた

めの指標となることが期待される。本研究では，定容積せん断試験につい

て詳細な検討を行ったが，定荷重せん断試験との比較・検討には至らなか

った。定荷重せん断試験装置は，分銅を用いて垂直荷重を負荷するので，

装置構造が単純であり，装置の価格が安価なため普及しやすい傾向にある。

本研究で得られた知見を応用して，定荷重せん断試験装置にせん断面垂直

応力を正確に測定できる機構を導入すれば，測定結果の信頼性の向上が得

られるので，近い将来，定容積せん断試験と定荷重せん断試験の比較検討

を行っていく必要がある。  

また，せん断セル側壁の応力分布を正確に測定することが可能になると，

粉体層の内部応力について，さらに精度の高い解析が可能であるが，超小
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型応力センサーの今後の開発状況に依存する。  

化粧品や医療の分野では，皮膚や粘膜の表面上で粘弾性を伴う材料の付

着・摩擦特性に関する解析の要求が多くなっている。本研究で取り組むこ

とはできなかったが，高分子，コロイド，ゲルなどの材料を対象としたせ

ん断試験による力学特性の解析も今後の課題と考える。これらの材料は，

外部応力に対して大きな内部自由度を持ち，応答が緩やかで，変形速度に

物性が依存しやすいので，時間的な応力の伝達特性や応力の緩和特性が重

要になると考えられる。  

電池材料のように，高分子やゲルと金属などの剛性の強い材料が混合さ

れた中間的な性質を持つ材料も増加している。しかし，現状よりもさらに

精密なセル構造や高精度なセンサーが求められるので，これらの材料に対

応する装置機構の改良とセンサー精度の進歩が要求される。  

本研究により信頼性の高い粉体の力学特性評価の技術を確立できた。

様々な産業分野で実用性が高く，多様性のある材料の開発が期待されてい

る。材料の高機能化の手段の一つが微細化であり，微細化による材料特性

の変化に応じて，関連する技術の適応も求められる。このような場面にお

いて，粉体の力学特性評価の重要性はさらに高まっており，本研究成果の

活用が数多くの産業分野から期待されている。また，今後は本研究成果に

留まらず，上述したさらなる発展研究を継続して推進したいと考えている。  
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N o m e n c l a t u r e  

 

A  H a m a k e r  c o n s t a n t  ( J )  

A P  h o r i z o n t a l  c r o s s - s e c t i o n a l  a r e a  o f  p o w d e r  b e d  ( m 2 )  

A L  a r e a  o f  s i d e  o f  p o w d e r  b e d  i n  l o w e r  s e c t i o n  o f  s h e a r  c e l l  ( m 2 )  

A U  a r e a  o f  s i d e  o f  p o w d e r  b e d  i n  u p p e r  s e c t i o n  o f  s h e a r  c e l l  ( m 2 )  

b  s u r f a c e  r o u g h n e s s  ( m )  

C  s h e a r  c o h e s i o n  ( P a )  

d  p a r t i c l e  d i a m e t e r  ( m )  

d 2 0  p a r t i c l e  d i a m e t e r  a t  2 0 %  o f  t h e  s a m p l e ’s  m a s s  ( m )  

d 5 0  p a r t i c l e  d i a m e t e r  a t  5 0 %  o f  t h e  s a m p l e ’s  m a s s  ( m )  

d 8 0  p a r t i c l e  d i a m e t e r  a t  8 0 %  o f  t h e  s a m p l e ’s  m a s s  ( m )  

D C  i n n e r  d i a m e t e r  o f  s h e a r  c e l l  ( m )  

D p  n o m i n a l  p a r t i c l e  d i a m e t e r  ( m )  

D p 5 0  m a s s  m e d i a n  d i a m e t e r  o f  p o w d e r  ( m )  

F  f o r c e  ( N )  

F v  v a n  d e r  Wa a l s  f o r c e  ( N )  

F v b  v a n  d e r  Wa a l s  f o r c e  ( s u r f a c e  r o u g h n e s s )  ( N )  

F c  l i q u i d  b r i d g e  f o r c e  ( N )  

F e  e l e c t r o s t a t i c  f o r c e  ( N )  

F H  h o r i z o n t a l  s h e a r  f o r c e  ( N )  

F V L  l o w e r  v e r t i c a l  f o r c e  ( N )  

F V U  u p p e r  v e r t i c a l  f o r c e  ( N )  

F F  f l o w  f u n c t i o n  ( – )  
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F I  f l o w  i n d e x  ( m )  

f c  u n c o n f i n e d  y i e l d  s t r e n g t h  ( P a )  

f f c  =  σ 1  /  f c  ( – )  

g  a c c e l e r a t i o n  d u e  t o  g r a v i t y  ( m / s 2 )  

h  p o w d e r  b e d  h e i g h t  ( m )  

H P U  p o w d e r  b e d  h e i g h t  i n  u p p e r  s e c t i o n  o f  s h e a r  c e l l  ( m )  

K   R a n k i n e  c o e f f i c i e n t  ( – )  

k  = 4μ w K  ( – )  

ΔL H  h o r i z o n t a l  s h e a r  d i s p l a c e m e n t  ( m )  

M B  m a s s  o f  b a s e  ( k g )  

M B P  m a s s  o f  b a s e  p l a t e  ( k g )  

M P  m a s s  o f  p o w d e r  ( k g )  

M P U  m a s s  o f  p o w d e r  i n  u p p e r  c e l l  ( k g )  

M P L  m a s s  o f  p o w d e r  i n  l o w e r  c e l l  ( k g )  

R  = H P U / D C  ( – )  

t  t i m e  ( s )  

z  d i s t a n c e  b e t w e e n  s u r f a c e s  ( m )  

γ c  s u r f a c e  t e n s i o n  o f  l i q u i d  ( – )  

γ R U  s t r e s s  r e l a x a t i o n  r a t i o  b a s e d  o n  u p p e r  s u r f a c e  o f  p o w d e r  b e d  

  ( – )  

γ R S  s t r e s s  r e l a x a t i o n  r a t i o  b a s e d  o n  s h e a r  p l a n e  i n  p o w d e r  b e d  

  ( – )  

γ T  s t r e s s  t r a n s m i s s i o n  r a t i o  o f  p o w d e r  b e d  

 ( – )  
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δ x  s h e a r  d i s p l a c e m e n t  ( m )  

δ y  n o r m a l  d i s p l a c e m e n t  ( m )  

ε r  r e l a t i v e  d i e l e c t r i c  c o n s t a n t  o f  p a r t i c l e s  ( – )  

ε 0  d i e l e c t r i c  c o n s t a n t  o f  v a c u u m  ( F / m )  

ε  v o i d  f r a c t i o n  ( – )  

μ i  i n t e r n a l  f r i c t i o n  c o e f f i c i e n t  ( – )  

μ w  w a l l  f r i c t i o n  c o e f f i c i e n t  ( – )  

ρ b  b u l k  d e n s i t y  ( k g / m 3 )  

ρ p  p a r t i c l e  d e n s i t y  ( k g / m 3 )  

σ e  s u r f a c e  c h a r g e  d e n s i t i e s  o f  p a r t i c l e s  ( C / m 2 )  

σ  n o r m a l  s t r e s s  ( P a )  

σ s f  n o r m a l  s t r e s s  ( s t e a d y  s t a t e  f l o w )  ( P a )  

σ i f  n o r m a l  s t r e s s  ( i n c i p i e n t  f l o w )  ( P a )  

σ 1  m a j o r  p r i n c i p a l  s t r e s s  g i v e n  b y  t h e  M o h r  s t r e s s  c i r c l e  ( P a )  

σ g  g e o m e t r i c  s t a n d a r d  d e v i a t i o n  o f  p a r t i c l e  d i a m e t e r  d i s t r i b u t i o n  

  ( – )  

σ  n o r m a l  s t r e s s  ( P a )  

σ S 0  m a x i m u m  n o r m a l  s t r e s s  o n  s h e a r  p l a n e  ( P a )  

σ S 1  n o r m a l  s t r e s s  o n  s h e a r  p l a n e  a f t e r  s t r e s s  r e l a x a t i o n  ( P a )  

σ h  w a l l  s t r e s s  ( P a )  

σ U  u p p e r  n o r m a l  s t r e s s  ( P a )  

σ U 0  m a x i m u m  u p p e r  n o r m a l  s t r e s s  ( P a )  

σ U 1  u p p e r  n o r m a l  s t r e s s  a f t e r  s t r e s s  r e l a x a t i o n  ( P a )  

σ *
U 1  d i m e n s i o n l e s s  n o r m a l  s t r e s s  ( – )  
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σ t  t e n s i l e  s t r e n g t h  ( P a )  

τ  s h e a r  s t r e s s  ( P a )  

τ U  w a l l  f r i c t i o n  s t r e s s e s  o f  u p p e r  c e l l  ( P a )  

τ L  w a l l  f r i c t i o n  s t r e s s e s  o f  l o w e r  c e l l  ( P a )  

φ C S L  a n g l e  o f  c r i t i c a l  s t a t e  l i n e   ( ° )  

φ i  a n g l e  o f  i n t e r n a l  f r i c t i o n  ( ° )  

 

 

S u b s c r i p t s  

B  b a s e  

C  c e l l  

H  h o r i z o n t a l  

L  l o w e r  

P  p o w d e r  

S  s h e a r  p l a n e  

U  u p p e r  

V  v e r t i c a l  
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1 ,  2 3 7 – 2 4 4  ( 1 9 6 7 )  

J i a n g  Y. ,  S .  M a t s u s a k a ,  H .  M a s u d a ,  T.  Yo k o y a m a ;  “ E v a l u a t i o n  o f  

f l o w a b i l i t y  o f  c o m p o s i t e  p a r t i c l e s  a n d  p o w d e r  m i x t u r e s  b y  a  v i b r a t i n g  

c a p i l l a r y  m e t h o d , ”  J .  C h e m .  E n g .  J p n . ,  3 9 ,  1 4 – 2 1  ( 2 0 0 6 a )  

J i a n g  Y. ,  S .  M a t s u s a k a ,  H .  M a s u d a ,  T.  Yo k o y a m a ;  “ C h a r a c t e r i z i n g  t h e  

e f f e c t  o f  s u r f a c e  m o r p h o l o g y  o n  p a r t i c l e - w a l l  i n t e r a c t i o n  b y  t h e  

a i r f l o w  m e t h o d , ”  J .  S o c .  P o w d e r  Te c h n o l . ,  1 7 ,  4 1 3 – 4 2 4  ( 2 0 0 6 b )  

Tr a n s l a t e d  i n  P o w d e r  Te c h n o l . ,  1 8 3 ,  1 9 9 – 2 0 5  ( 2 0 0 8 )  

J I S  Z 2 5 0 2 ;  “ M e t a l l i c  p o w d e r s -  D e t e r m i n a t i o n  o f  f l o w  r a t e  b y  m e a n s  

o f  a  c a l i b r a t e d  f u n n e l  ( H a l l  f l o w m e t e r ) ”  ( 2 0 1 2 )    

J I S  Z 8 8 3 5 ;  “ D i r e c t  s h e a r  t e s t i n g  m e t h o d  f o r  c r i t i c a l  s t a t e  l i n e  ( C S L )  

a n d  w a l l  y i e l d  l o c u s  ( W Y L )  o f  p o w d e r  b e d ”  ( 2 0 1 6 )  

J I S  Z 8 8 4 5 ;  “ D e t e r m i n a t i o n  o f  p a r t i c l e  a d h e s i o n  f o r c e  b y  c e n t r i f u g a l  

m e t h o d ”  ( 2 0 2 1 )  

J I S  Z 8 9 0 1 ;  “ Te s t  p o w d e r s  a n d  t e s t  p a r t i c l e s ”  ( 2 0 0 6 )  

K a m a t h  S . ,  V. M .  P u r i ,  H . B .  M a n b e c k ;  “ F l o w  p r o p e r t y  m e a s u r e m e n t  

u s i n g  t h e  J e n i k e  c e l l  f o r  w h e a t  f l o u r  a t  v a r i o u s  m o i s t u r e  c o n t e n t s  a n d  

c o n s o l i d a t i o n  t i m e s , ”  P o w d e r  Te c h n o l . ,  8 1 ,  2 9 3 – 2 9 7  ( 1 9 9 4 )  
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K a p p l  M . ,  H . - J .  B u t t ;  “ T h e  c o l l o i d a l  p r o b e  t e c h n i q u e  a n d  i t s  a p p l i c a t i o n  

t o  a d h e s i o n  f o r c e  m e a s u r e m e n t s , ”  P a r t .  P a r t .  S y s t .  C h a r. ,  1 9 ,  1 2 9 –

1 4 3  ( 2 0 0 2 )  

K a r d e  V. ,  D .  D i x i t ,  C .  G h o r o i ;  “ A d h e s i o n  f o r c e  a p p r o x i m a t i o n  a t  

v a r y i n g  c o n s o l i d a t i o n  s t r e s s e s  f o r  f i n e  p o w d e r  u n d e r  h u m i d  

c o n d i t i o n s , ”  A d v.  P o w d e r  Te c h n o l . ,  2 8 ,  3 4 6 – 3 5 5  ( 2 0 1 7 )  

K a t o  Y. ,  M .  O h k u m a ,  Y.  S h i m a d a ,  H .  S u n a d a ,  “ E v a l u a t i o n  o f  t h e  

f l o w a b i l i t y  o f  s u r f a c e - m o d i f i e d  p r e p a r a t i o n s  b y  t h e  m e a s u r e m e n t  o f  

t h e  i n t e r - p a r t i c l e  a d h e s i v e  f o r c e , ”  J .  D r u g  D e l .  S c i .  Te c h . ,  1 5 ,  2 1 7 –

2 2 1  ( 2 0 0 5 )  

K o y n o v  S . ,  B .  G l a s s e r ,  F.  M u z z i o ;  “ C o m p a r i s o n  o f  t h r e e  r o t a t i o n a l  

s h e a r  c e l l  t e s t e r s :  P o w d e r  f l o w a b i l i t y  a n d  b u l k  d e n s i t y, ”  P o w d e r  

Te c h n o l . ,  2 8 3 ,  1 0 3 – 11 2  ( 2 0 1 5 )  

K r u p p  H . ;  “ P a r t i c l e  a d h e s i o n  t h e o r y  a n d  e x p e r i m e n t , ”  A d v a n .  C o l l o i d  

I n t e r f a c e  S c i . ,  1 ,  111 - 2 3 9  ( 1 9 6 7 )  

K u d o ,  Y. ,  Ya s u d a ,  M . ,  a n d  M a t s u s a k a ,  S . ;  “ E f f e c t  o f  p a r t i c l e  s i z e  

d i s t r i b u t i o n  o n  f l o w a b i l i t y  o f  g r a n u l a t e d  l a c t o s e . ”  A d v.  P o w d e r  

Te c h n o l . ,  3 1 ,  1 2 1−1 2 7  ( 2 0 2 0 )  

L a v o i e  F. ,  L .  C a r t i l i e r ,  R .  T h i b e r t ;  “ N e w  m e t h o d s  c h a r a c t e r i z i n g  

a v a l a n c h e  b e h a v i o r  t o  d e t e r m i n e  p o w d e r  f l o w, ”  P h a r m .  R e s . ,  1 9 ,  8 8 7 –

8 9 3  ( 2 0 0 2 )  

M a c r ì  D . ,  D .  B a r l e t t a ,  P.  L e t t i e r i ,  M .  P o l e t t o ;  “ E x p e r i m e n t a l  a n d  

t h e o r e t i c a l  a n a l y s i s  o f  T i O 2  p o w d e r s  f l o w  p r o p e r t i e s  a t  a m b i e n t  a n d  

h i g h  t e m p e r a t u r e s , ”  C h e m i c a l  E n g i n e e r i n g  S c i e n c e ,  1 6 7 ,  1 7 2 – 1 9 0  

( 2 0 1 7 )  

M a s s i m i l l a  L . ,  G .  D o n s i ;  “ C o h e s i v e  f o r c e s  b e t w e e n  p a r t i c l e s  o f  f l u i d -

b e d  c a t a l y s t s , ”  P o w d e r  Te c h n o l . ,  1 5 ,  2 5 3 – 2 6 0  ( 1 9 7 6 )  

M a t s u s a k a  S . ,  M .  K o u m u r a ,  H .  M a s u d a ;  “ A n a l y s i s  o f  a d h e s i v e  f o r c e  

b e t w e e n  p a r t i c l e  a n d  w a l l  b a s e d  o n  p a r t i c l e  r e e n t r a i n m e n t  b y  a i r f l o w  

a n d  c e n t r i f u g a l  s e p a r a t i o n , ”  K a g a k u  K o g a k u  R o n b u n .  2 3 ,  5 6 1 – 5 6 8  

( 1 9 9 7 )  
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M a t s u s a k a  S . ;  “ F l o w a b i l i t y  t e s t s  f o r  p o w d e r s , ”  J .  S o c .  P o w d e r  T e c h n o l .  

J a p a n ,  4 7 ,  5 4 5 – 5 5 3  ( 2 0 1 0 )  

M i y a n a m i  K . ,  K .  T e r a s h i t a ,  T . O z a k i ,  T .  Y a n o ;  “ S h e a r i n g - f a i l u r e  p r o s e s s  

o f  p o w d e r  b e d  i n  a  d i r e c t  s h e a r  t e s t e r  w i t h  c o n s t a n t  v e r t i c a l  l o a d , ”  J .  

S o c .  P o w d e r  T e c h n o l .  J a p a n ,  1 6 ,  1 7 3 – 1 7 8  ( 1 9 7 9 )  

M i z e s  H . ,  M .  O t t ,  E .  E k l u n d ,  D .  H a y s ;  “ S m a l l  P a r t i c l e  A d h e s i o n :  

M e a s u r e m e n t  a n d  C o n t r o l , ”  C o l l o i d s  a n d  S u r f a c e s  A ,  1 6 5 ,  11 – 2 3  

( 2 0 0 0 )  

M u l l i n s  M . E . ,  L . P.  M i c h a e l s ,  V.  M e n o n ,  B .  L o c k e ,  M . B .  R a n a d e ;  “ E f f e c t  

o f  g e o m e t r y  o n  p a r t i c l e  a d h e s i o n , ”  A e ro s o l  S c i .  Te c h n o l . ,  1 7 ,  1 0 5 –

11 8  ( 1 9 9 2 )  

N a k a j i m a  Y. ,  T.  S a t o ;  “ E s t i m a t i o n  o f  M a x i m u m  c h a r g e  s u s t a i n a b l e  f o r  

a  s p h e r i c a l  p a r t i c l e  i n  n o r m a l  a i r , ”  J .  I n s t .  E l e c t ro s t a t . J p n . ,  2 3 ,  8 1 –

8 7  ( 1 9 9 9 )  

N a k a m u r a  S . ,  N .  O t s u k a ,  Y.  Yo s h i n o ,  T.  S a k a m o t o ,  H .  Yu a s a ;  

“ P r e d i c t i n g  t h e  o c c u r r e n c e  o f  s t i c k i n g  d u r i n g  t a b l e t  p r o d u c t i o n  b y  

s h e a r  t e s t i n g  o f  a  p h a r m a c e u t i c a l  p o w d e r , ”  C h e m .  P h a r m .  B u l l . ,  6 4 ,  

5 1 2 – 5 1 6  ( 2 0 1 6 )  

N a n  W. ,  M .  G h a d i r i ,  Y.  Wa n g ;  “ A n a l y s i s  o f  p o w d e r  r h e o m e t r y  o f  F T 4 :  

E f f e c t  o f  a i r  f l o w, ”  C h e m i c a l  E n g i n e e r i n g  S c i e n c e ,  1 6 2 ,  1 4 1 – 1 5 1  

( 2 0 1 7 a )  

N a n  W. ,  M .  G h a d i r i ,  Y.  Wa n g ;  “ A n a l y s i s  o f  p o w d e r  r h e o m e t r y  o f  F T 4 :  

E f f e c t  o f  p a r t i c l e  s h a p e , ”  C h e m i c a l  E n g i n e e r i n g  S c i e n c e ,  1 7 3 ,  3 7 4 –

3 8 3  ( 2 0 1 7 b )  

O t s u k a  A . ,  K .  I i d a ,  K .  D a n j o ,  H .  S u n a d a ;  “ M e a s u r e m e n t  o f  t h e  a d h e s i v e  

f o r c e  b e t w e e n  p a r t i c l e s  o f  p o w d e r e d  o r g a n i c  s u b s t a n c e s  a n d  a  g l a s s  

s u b s t r a t e  b y  m e a n s  o f  t h e  i m p a c t  s e p a r a t i o n  m e t h o d .  Ⅰ ,  E f f e c t  o f  

t e m p e r a t u r e , ”  C h e m .  P h a r m .  B u l l . ,  3 1 ,  4 4 8 3 – 4 4 8 8  ( 1 9 8 3 )  

O t s u k a  A . ,  K .  I i d a ,  K .  D a n j o ,  H .  S u n a d a ;  “ M e a s u r e m e n t s  o f  t h e  a d h e s i v e  

f o r c e  b e t w e e n  p a r t i c l e s  o f  p o w d e r e d  o r g a n i c  s u b s t a n c e s  a n d  a  g l a s s  

s u b s t r a t e  b y  m e a n s  o f  t h e  i m p a c t  s e p a r a t i o n  m e t h o d .  I I .  E f f e c t  o f  

a d d i t i o n  o f  l i g h t  a n h y d r o u s  s i l i c i c  a c i d  o n  t h e  a d h e s i v e  f o r c e  o f  
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p o t a t o  s t a r c h , ”  C h e m .  P h a r m .  B u l l . ,  3 3 ,  4 0 5 4 – 4 0 5 6  ( 1 9 8 5 )  

O t s u k a ,  A . ,  K .  I i d a ,  K .  D a n j o ,  H .  S u n a d a ;  “ M e a s u r e m e n t  o f  t h e  a d h e s i v e  

f o r c e  b e t w e e n  p a r t i c l e s  o f  p o w d e r e d  m a t e r i a l s  a n d  a  g l a s s  s u b s t r a t e  

b y  m e a n s  o f  t h e  i m p a c t  s e p a r a t i o n  m e t h o d .  Ⅲ ,  E f f e c t  o f  p a r t i c l e  s h a p e  

a n d  s u r f a c e  a s p e r i t y, ”  C h e m .  P h a r m .  B u l l . ,  3 6 ,  7 4 1 – 7 4 9  ( 1 9 8 8 )  

P o d c z e c k  F. ,  J . M .  N e w t o n ;  “ D e v e l o p m e n t  o f  a n  u l t r a c e n t r i f u g e  

t e c h n i q u e  t o  d e t e r m i n e  t h e  a d h e s i o n  a n d  f r i c t i o n  p r o p e r t i e s  b e t w e e n  

p a r t i c l e s  a n d  s u r f a c e s , ”  J .  P h a m .  S c i . ,  8 4 ,  1 0 6 7 – 1 0 7 1  ( 1 9 9 5 )  

P o d c z e c k  F. ,  J . M .  N e w t o n ,  M . B .  J a m e s ;  “ I n f l u e n c e  o f  r e l a t i v e  h u m i d i t y  

o f  s t o r a g e  a i r  o n  t h e  a d h e s i o n  a n d  a u t o a d h e s i o n  o f  m i c r o n i z e d  

p a r t i c l e s  t o  p a r t i c u l a t e  a n d  c o m p a c t e d  p o w d e r  s u r f a c e s , ”  J .  C o l l o i d  

I n t e r f a c e  S c i . ,  1 8 7 ,  4 8 4 – 4 9 1  ( 1 9 9 7 )  

R a b i n o v i c h  Y. I . ,  J . J .  A d l e r ,  M . S .  E s a y a n u r ,  A . A t a ,  R . K .  S i n g h ,  B . M .  

M o u d g i l ;  “ C a p i l l a r y  f o r c e s  b e t w e e n  s u r f a c e s  w i t h  n a n o s c a l e  

r o u g h n e s s , ”  A d v.  C o l l o i d  I n t e r f a c e  S c i . ,  9 6 ,  2 1 3 – 2 3 0  ( 2 0 0 2 )  

R o h i l l a  L . ,  V.  G a r g ,  S . S .  M a l l i c k ,  G .  S e t i a ;  “ A n  e x p e r i m e n t a l  

i n v e s t i g a t i o n  o n  t h e  e f f e c t  o f  p a r t i c l e  s i z e  i n t o  t h e  f l o w a b i l i t y  o f  f l y  

a s h , ”  P o w d e r  Te c h n o l . ,  3 3 0 ,  1 6 4 – 1 7 3  ( 2 0 1 8 )  

R o s c o e  K . H . ,  A . N .  S c h o f i e l d ,  C . P .  W r o t h ; ”  O n  t h e  y i e l d i n g  o f  s o i l s , ”  

G é o t e c h n i q u e ,  8 ,  2 2 – 5 3  ( 1 9 5 8 )  

R u d é n  J . ,  G .  F r e n n i n g ,  T.  B r a m e r ,  K .  T h a l b e r g ,  G .  A l d e r b o r n ;  

“ R e l a t i o n s h i p s  b e t w e e n  s u r f a c e  c o v e r a g e  r a t i o  a n d  p o w d e r  m e c h a n i c s  

o f  b i n a r y  a d h e s i v e  m i x t u r e s  f o r  d r y  p o w d e r  i n h a l e r s , ”  I n t .  J .  P h a r m . ,  

5 4 1 ,  1 4 3 – 1 5 6  ( 2 0 1 8 )  

S a l e h i  H . ,  D .  B a r l e t t a ,  M .  P o l e t t o ;  “ A c o m p a r i s o n  b e t w e e n  p o w d e r  f l o w  

p r o p e r t y  t e s t e r s , ”  P a r t i c u o l o g y ,  3 2 ,  1 0 – 2 0  ( 2 0 1 7 )  

S a t o h  M . ,  N .  K o n d o ,  T.  I w a s a k i ,  K .  M i y a n a m i ,  Y.  O k u d a i r a ,  H .  A n d o ;  

“ T h e  D e v e l o p m e n t  o f  a  r o t a r y - i n t r u s i o n - t y p e  r h e o m e t e r  f o r  a  p o w d e r  

b e d  a n d  t h e  m e a s u r e m e n t  o f  t h e  d y n a m i c  p h y s i c a l  p r o p e r t i e s  o f  

p o w d e r s , ”  J .  S o c .  P o w d e r  Te c h n o l . ,  3 1 ,  7 8 3 – 7 8 8  ( 1 9 9 4 )  

S c h w e d e s  J . ,  D .  S c h u l z e ;  “ M e a s u r e m e n t  o f  f l o w  p r o p e r t i e s  o f  b u l k  
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s o l i d s , ”  P o w d e r  Te c h n o l . ,  6 1 ,  5 9 – 6 8  ( 1 9 9 0 )  

S c h w e d e s  J . ;  “ R e v i e w  o n  t e s t e r s  f o r  m e a s u r i n g  f l o w  p r o p e r t i e s  o f  b u l k  

s o l i d , ”  G r a n u l .  M a t t e r ,  5 ,  1 – 4 3  ( 2 0 0 3 )  

S t a i n f o r t h  P. T. ,  R . E . R .  B e r r y ;  “ F l o w  p r o p e r t y  a n a l y s i s  o f  i r r e g u l a r  

p o w d e r s , ”  P o w d e r  Te c h n o l . ,  1 2 ,  2 9 – 3 6  ( 1 9 7 5 )  

T e r a s h i t a  K . ,  K .  M i y a n a m i ,  T .  Y a n o ,  Y .  Y a m a m o t o ;  “ A  p r o p e r  m e t h o d  

f o r  m e a s u r i n g  i n t e r n a l  f r i c t i o n  f a c t o r s  o f  p o w d e r  b y  d i r e c t  s h e a r  t e s t , ”  

J .  S o c .  P o w d e r  T e c h n o l .  J a p a n ,  1 5 ,  5 8 3 – 5 9 3  ( 1 9 7 8 )  

T e r a s h i t a  K . ,  K .  M i y a n a m i ,  T .  Y a n o ,  A .  I w a z a w a ;  “ I n t e r n a l  f r i c t i o n  

f a c t o r s  a n d  n o r m a l  s t r e s s  d i s t r i b u t i o n  o f  f i n e  p o w d e r  b y  c o n s t a n t  

v e r t i c a l  s h e a r  l o a d  t e s t , ”  J .  S o c .  P o w d e r  T e c h n o l .  J a p a n ,  1 7 ,  3 7 4 –

3 8 2  ( 1 9 8 0 a )  

T e r a s h i t a  K . ,  K .  M i y a n a m i ,  T .  Y a n o ,  Y .  Y a m a m o t o ;  “ I n t e r n a l  f r i c t i o n  

f a c t o r s  o f  p o w d e r  b y  c o n s t a n t  v o l u m e  s h e a r  t e s t , ”  J .  S o c .  P o w d e r  

T e c h n o l .  J a p a n ,  1 7 ,  4 2 7 – 4 3 4  ( 1 9 8 0 b )  

Te u n o u  E . ,  J . J .  F i t z p a t r i c k ;  “ E f f e c t  o f  s t o r a g e  t i m e  a n d  c o n s o l i d a t i o n  

o n  f o o d  p o w d e r  f l o w a b i l i t y, ”  J .  F o o d  E n g . ,  4 3 ,  9 7 – 1 0 1  ( 2 0 0 0 )  

To i z u m i K . ,  Y.  S h i b a i ,  T.  N a k a m u r a ,  S .  M a t s u s a k a ;  “ M e a s u r e m e n t  o f  

a d h e s i v e  s t r e n g t h  d i s t r i b u t i o n  b e t w e e n  t o n e r  a n d  c a r r i e r  p a r t i c l e s  b y  

a i r f l o w  m e t h o d , ”  I m a g i n g  S o c .  J a p a n ,  4 9 ,  1 5 4 – 1 5 8  ( 2 0 1 0 )  

To m a s  J . ;  “ F l o w  p r o p e r t i e s  o f  c o h e s i v e  n a n o p o w d e r s , ”  C h i n a  

P a r t i c u o l o g y ,  1 ,  2 3 1 – 2 4 1  ( 2 0 0 3 )  

T s u n a k a w a  H . ,  R .  A o k i ;  “ A  d i r e c t  s h e a r  t e s t  f o r  p o w d e r s  a n d  g r a n u l a r  

m a t e r i a l s , ”  J .  S o c .  P o w d e r  T e c h n o l .  J a p a n ,  1 1 ,  2 6 3 – 2 6 8  ( 1 9 7 4 )  

T s u n a k a w a  H . ;  “ I n f l u e n c e  o f  c o n s o l i d a t i o n  s t r e s s  u p o n  y i e l d  l o c i  o f  

c o h e s i v e  p o w d e r s , ”  J .  S o c .  P o w d e r  T e c h n o l .  J a p a n ,  1 7 ,  6 1 – 6 7  ( 1 9 8 0 )  

T s u n a k a w a  H . ;  “ E v a l u a t i o n g  f l o w a b i l i t y  o f  c o h e s i v e  p o w d e r s , ”  J .  S o c .  

P o w d e r  T e c h n o l .  J a p a n ,  1 9 ,  5 1 6 – 5 2 1  ( 1 9 8 2 a )  

Ts u n a k a w a  H . ,  R .  A o k i ;  “ M e a s u r e m e n t s  o f  t h e  f a i l u r e  p r o p e r t i e s  o f  

g r a n u l a r  m a t e r i a l s  a n d  c o h e s i v e  p o w d e r s , ”  P o w d e r  Te c h n o l . ,  3 3 ,  2 4 9 –
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2 5 6  ( 1 9 8 2 b )  

Vi s s e r  J . ;  “ O n  H a m a k e r  c o n s t a n t s :  A c o m p a r i s o n  b e t w e e n  H a m a k e r  

c o n s t a n t s  a n d  L i f s h i t z - v a n  d e r  Wa a l s  c o n s t a n t s , ”  A d v.  C o l l o i d  

I n t e r f a c e  S c i . ,  3 ,  3 3 1 – 3 6 3  ( 1 9 7 2 )  

Wa n g  Y. ,  R . D .  S n e e ,  W.  M e n g ,  F. J .  M u z z i o ;  “ P r e d i c t i n g  f l o w  b e h a v i o r  

o f  p h a r m a c e u t i c a l  b l e n d s  u s i n g  s h e a r  c e l l  m e t h o d o l o g y :  a  q u a l i t y  b y  

d e s i g n  a p p r o a c h , ”  P o w d e r  Te c h n o l . ,  2 9 4 ,  2 2 – 2 9  ( 2 0 1 6 a )  

Wa n g  Y. ,  S .  K o y n o v,  B . J .  G l a s s e r ,  F. J .  M u z z i o ;  “ A m e t h o d  t o  a n a l y z e  

s h e a r  c e l l  d a t a  o f  p o w d e r s  m e a s u r e d  u n d e r  d i f f e r e n t  i n i t i a l  

c o n s o l i d a t i o n  s t r e s s e s , ”  P o w d e r  Te c h n o l . ,  2 9 4 ,  1 0 5 – 11 2  ( 2 0 1 6 b )  

X a n t h a k i s  E . ,  J . R .  v a n  O m m e n ,  L .  A h r n é ;  “ F l o w a b i l i t y  c h a r a c t e r i z a t i o n  
o f  n a n o p o w d e r s ,  P o w d e r  Te c h n o l . ,  2 8 6 ,  1 5 6 – 1 6 3  ( 2 0 1 5 )  

Z a i n u d d i n  I . M . ,  M .  Ya s u d a ,  T.  H o r i o ,  S .  M a t s u s a k a ;  “ E x p e r i m e n t a l  

s t u d y  o n  p o w d e r  f l o w a b i l i t y  u s i n g  v i b r a t i o n  s h e a r  t u b e  m e t h o d , ”  P a r t .  

P a r t .  S y s t .  C h a r a c t . ,  2 9 ,  8 – 1 5  ( 2 0 1 2 )  

Z h e n g  Y. - N . ,  H . - F.  L u ,  X . - L .  G u o ,  X .  G o n g ;  “ S t u d y  o n  t h e  e f f e c t  o f  

n a n o p a r t i c l e s  o n  t h e  b u l k  a n d  f l o w  p r o p e r t i e s  o f  g r a n u l a r  s y s t e m s , ”  

F u e l  P ro c e s s .  Te c h n o l . ,  1 7 7 ,  3 0 – 3 8  ( 2 0 1 8 )  
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