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ABSTRACT

In this study, dispersibility evaluating method of particles and voids in solid propellant is considered. 
This method is need for the optimization of solid propellant slurry mixer. The inside structure was imaged 
by X-ray CT and the luminance histograms of this image was analyzed. Their distribution shapes were 
changed by the texture of AP particles and the presence of voids. Therefore, those changes are used for the 
dispersibility evaluating method.
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概　　要

　本研究では固体推進薬スラリ連続捏和装置の最適化に必要となる固体推進薬内の粒子 / ボイド

分散評価手法を検討している。X 線 CT によって固体推進薬の内部構造を撮像し，その画像の輝

度ヒストグラム解析を行った。このヒストグラムでは，AP 粒子の粗密・ボイドの有無によって，

分布形状の変化が見られ，AP 粒子 / ボイド分散評価として有効であることが示された。
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1.  緒言

　固体推進薬の組成は，固体ロケットの飛翔計画に合わせて設計されている 1)。しかし，固体推

進薬組成を設計したとしても，固体ロケットの飛翔を的確に把握し，飛翔計画を実現するために

は，固体推進薬製造プロセスの詳細な制御が必要となる。イプシロンロケットに代表される世界

に誇る性能を持つ固体ロケット技術を保持する日本が，さらなるブレイクスルーを狙うとすれば，

この固体推進薬製造プロセスの刷新である。固体ロケットの信頼性向上へ重要な役割を担う固体

推進薬製造プロセスに着目し，全く新しい信頼性担保方法を持つプロセスの提案とそのプロセス

を定量的に評価・効率化に挑戦することで，製造段階の大幅な低コスト化に加えて従来を上回る

固体ロケット飛翔精度を獲得できるなど，既存の常識を打ち破る抜本的な固体ロケットの低コス

ト化が可能となる。岩崎らは蠕動運動ポンプを用いて AP （Ammonium Perchlorate: 過塩素酸アン

モニウム） 系コンポジット固体推進薬の連続製造に取り組んでおり 2)，その中で重要となってい

るのはプロセスを構成する各操作，特に固体推進薬の捏和操作における固体推進薬内の粒子 / ボ

イドの分散評価である。現在世界の固体推進薬の主流である AP 系コンポジット固体推進薬では，

AP 粒子充填率とその均一性，ボイドによる異常燃焼の防止が固体ロケットモータの燃焼制御・

信頼性・製造性に直結しているからである 3, 4)。

　AP 系固体推進薬は少量のバインダの中に大量の AP 粒子を分散させ，さらに一般的には性能

向上のために金属燃料である Al 粒子を 20% 程度しているため，可視光では内部の状態をうかが

い知ることはできない。このような固体推進薬内の粒子状態把握，固体推進薬内の可視化手法と

して，S. Gallier らの発表 5) 以来急激に注目されているのが X 線 CT を用いた固体推進薬の内部構

造撮像である。長谷川らは X 線 CT による固体推進薬内の AP 粒子を可視化することで，固体推

進薬スラリの固体ロケットモータケース注型操作による AP 粒子の配向性が固体ロケットモータ

燃焼に及ぼす影響を検討した 6)。このように，固体推進薬内部を詳細に把握する方法として X 線

CT は非常に優れている。

2.  研究目的

　本研究の目的は X 線 CT を用いて，固体推進薬内の AP 粒子 / ボイドの分散を評価することで

ある。具体的には，固体推進薬の X 線 CT 撮像画像をヒストグラム解析し，AP 粒子・ボイド分

散の依存性を検討する。
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3.  実験

　X 線 CT 撮像装置として nano3DX （リガク製） を用いた。X 線発

生装置の管電圧は 40 kV，管電流は 30 mA，銅ターゲットを用いて

エネルギー 8 keV の特性 X 線を光源とする。CT のピクセルサイズ

は 4.32 µm，実効的な空間分解能は 10 µm である。

　実験試料は固体推進薬スラリを手で捏和，硬化させたものをラ

ミネート加工し，試料を作製した（Fig.1）。固体推進薬は材料に

HTPB（末端水酸基ポリブタジエン）プレポリマーと粒径 5 μm Al

粉末，粒径 400, 200, 50 μm AP 粉末，DOA （アジピン酸ジオクチル），

IPDI（イソホロンジイソシアネート）を用いた。組成は HTPB: Al: 

AP: DOA: IPDI = 12: 18: 68: 1: 1 とした。AP 各粒径の配合比は粒径

400 μm: 粒径 200 μm: 粒径 50 μm = 60: 15: 25 とした。

4.  結果と考察

4.1  固体推進薬の輝度ヒストグラム
　X 線 CT 撮像した試料内部断面画像が Fig.2 である。

画像では AP の粒子形状がはっきりと確認でき，Al 粒

子に関しては粒径 5 µm に対して分解能 10 µm が大きい

ため，HTPB・DOA・IPDI と合わせ分散媒成分として画

像では捉えられた。また画像の試料中に見られる輝度

の低い部分は X 線吸収係数の低いボイドだと考えられ

る。この画像の枠内で輝度ヒストグラムを取ると Fig.3

のようになった。グラフは縦軸に画素数，横軸に輝度

値を取った片対数グラフである。ピーク位置を輝度値

139 とする分布形状が得られた。輝度は成分の質量密度

によるため，固体成分である AP と Al は高輝度域にそ

れぞれ別の輝度を持つ。しかし，粒子径が小さい Al 粒

子はバインダ成分の輝度と平均化されて分散媒成分 （Al

とバインダ成分が平均化されたもの） としてふるまい，

結果として Fig.3 のグラフは AP と分散媒成分の分布が

重ね合わさっている。以上の輝度ヒストグラムの特徴

から，次のことが推察された。

Fig.1　実験試料

Fig.2　固体推進薬の断面 CT 画像

Fig.3　輝度ヒストグラム
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・  AP の分散が悪い，すなわち分散媒成分が多い部分では AP の輝度域を示す画素数が減り，分

散媒成分を示す画素数が増えるため，分布形状が変化する。

・  ボイドが存在する場合，低輝度域に分布が現れる。 

以下，この二つに関して検討を行った。

4.2  AP 分散評価
　Fig.4 は AP 粒子の粗密の画像比較である。左は AP 粒子分散が密なもの，右は AP 粒子分散が

粗なものとなっている。比較的輝度の高い AP 粒子が隙間なく分散している左の画像に比べて，

右は比較的輝度の低いバインダ成分の領域が多くなった。実際に両画像の輝度ヒストグラムを比

較すると Fig.5 のようになった。分布形状を比較すると，AP 粒子が粗に分布している場合，AP

粒子が密な場合と比較して 4.1 項の推察の通り，AP が減り分散媒成分が増えているため，輝度

値 110 ～ 130 付近の画素数が増え，輝度値 130 ～ 150 付近の画素数が減っている。このように，

分布形状に着目すれば AP の分散評価ができることが分かった。

4.3  ボイド分散評価
　Fig.6 はボイドの有無による画像の比較である。左がボイドの無い部分，右がボイドの多数見

られる部分である。左のボイドが無い画像は Fig.3 のものを用いた。それぞれの画像の輝度ヒス

トグラムを比較すると Fig.7 のようになった。ボイドの有る画像でも同様のシャープなピークが

現れたが，低輝度域 （輝度値 80 ～ 120） にも分布が生じた。

　この輝度域は 4.2 項で考察した分散媒成分よりも輝度が低いため，確かに固体推進薬成分によ

らない低輝度物質，すなわちボイドである。このように，ボイドが存在している場合，ヒストグ

ラムによってボイドの検出が可能である。

Fig.4　AP 粒子粗密の比較 （左 : 密，右 : 粗） 

Fig.5　AP 粒子粗密のヒストグラム比較
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5.  研究目的

　X 線 CT による AP/Al/HTPB 系固体推進薬断面画像に関して，輝度ヒストグラムへの AP 粒子・

ボイドの分散依存性を検討した。断面画像の輝度分布は AP 粒子と分散媒成分の二つの分布の重

ねあわせで構成されることが分かった。AP 粒子低分散状態では，AP の画素数が減り，分散媒の

画素数が増えた。また固体推進薬中にボイドが存在した場合，輝度値 80 ～ 120 の低輝度域に分

布を持つヒストグラムが得られた。以上の結果より，固体推進薬断面の X 線 CT 撮像画像の輝度

ヒストグラムを解析することによって，これまで検出することが困難であった AP 粒子・ボイド

分散それぞれを同時かつ独立に評価できる。この手法は固体推進薬製造プロセスの各操作評価手

法として，既存の粘度を評価関数に用いた評価手法では不可能であった固体推進薬の内部構造を

把握することが期待できる。

　今後はこの評価手法をさらに追及し，定量評価手法として確立させることを目指す。そのため

には，相対値である輝度に関する検討に加え，各固体推進薬成分の X 線吸収係数を求め，絶対値

である CT 値を用いたヒストグラムで解析を進める予定である。
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Fig.6　ボイド有無の比較

（左 : ボイド有，右 : ボイド無） 
Fig.7　ボイド有無のヒストグラム比較
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