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●京都大学納め

三北ノくン,・テ"、・グ^キ黄置升多のタンー
^原子核物理実験用の新鋭加速器据付を終わる

.
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フ形加

普通形のバン・デ・づラーフ形加速器は世界各

国で利用され,その数も約400台といわれて

いる.タυ手厶方式パン・゛・づラーフ形加速器は

その数がまだ約30台で,米国,英国,ソ連,

日本でしか製作されていない.横置形のもの

を 20 台以上製作している米国の HVEC を

除けぱ他はすべてたて置形のもので,もつと

、困難な横置形を製作しうる技術をもつのは

当社と HVEC のみである.日本では当社製

の横置形のものが京都大学にあり,一方国産

のたて置形のものが東京大学にあるだけでル

る.

タυ手厶方式と普通形との相異は,性能的に

みて,後者は高電圧電極の耐電圧以上に荷電

粒子を加速できないのに対し,前者は図に木

すように負イオン源(正イオυを電子付着器

で負イオッにする)からの負イオンを高電圧

電極まで加速し,ここで負イオンを正イオυに

転換してさらに後半で正イオυとして加速で

きる特長がある.正イオンの電荷数をπ,高

電圧電極の電圧をV とすると最終の正イオυ

のエネjレギは(1十π)V 電子ポ1レトになる.づ口

トυ(陽了)の場合はπ一1であるから 2V 電

子ボ】レトになるが,正イオンが重い元素のイオ

υたとえぱ酸素0"であれぱπ一5 で6V電

子ポjレトになり, V=5MV であれば 30Me＼

のエネ1レギになる.これは普通形のものでは

非常に困難でタッ゛ム方式で始めて可能にな

る訳で原子核物理実験には大きな魅力である

写真は負イオυ源側から撮影したものであ

るが,高圧容器は直径約 3m,長さ約 14m,

充てんカス圧力 16kgcm'であり,負イオッ

源から分析電磁石までは約 27m という巨大

な装置で,その構成は負イオυ源,高電圧発

生本体,排気系,分析系,制御系,カス充て

ん・循還・回収系からなっている.

この装置は京都大学理学部のご要求で製作

したもので,10Mev,2μA (分析電磁石の

入ロスリットに船いて)のづ0卜こ,・ビームをう

ることを目標としている.
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表紙説明

10年問に船ける最も偉大な発明
、.^
、ー、ー

といわれるレーザの偉力をまのあたりに
示す写真である.出力 50J に近い超弩

微小面積に集中され,瞬時に溶解し火花
を発して飛ぴ散っているところである.

機株式会社

ルeーレーザの出力光がレンズによりス
テンレス鋼板の表面1平方三ク0ン以下の

右側に見えているレーザヘウドの中にはル
結晶の口.ワドとそれをとり囲む4本e

クセノンランづが入って船り,ルe一結晶の

の大きさは直径 1.6Cm,長さ 16Cm て
巨大なコン芋ンサパンクに蓄積されナこある.

kJ の電気エネルギによりクセノンラン数十

マをっラウシュさせ,コヒーレント(すぐれナこ単色性,平行性)元ルeーレーザ光(波長
6,943A)の約 2mS 程度のバルスをとり
出す.レーザはこのように溶接,加工に使
用できるだけでなく,そのすぐれた単色
性を材料,づラズマ,分析,計測などの基礎
研究船よぴ軍用,宇宙技術などに応用す
ることができる

^

^麦寺1畿枝幸最
昭和40年第39巻第9号(中央研究所30周年記念特集)
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当社研究部門が生産工場から独立して活動を開始した

のは昭和 10年9月であって,それからはやくも 30年

の歳月が経過した.神戸和田岬の一隅に弧々の声を上げ

てから 30年,その間の歩みは決して平たんなるもので

はなかったが今や当社技術の中心として確乎たる陣容を

誇る中央研究所にまで成長するに至った.この発展は歴

代所長を中心として所員一同のたゆまざる努力研さんも

さることながら,諸賢のご支援の賜物であり深く感謝の

意を表する

ここに研究所創立30周年を記念して"研究所特集号"

を編し最近の業績の一端を披露して,大方のご批判を仰

ぐはこびとなったことは誠に時宜を得た試みであると思

う.この機会に研究開発に関する所感の一端を述べ,巻

頭の言葉としたい

日進月歩変遷の目まぐるしい技術革新の時代にあって

は研究開発は企業の発展の原動力であり,他社に比べて

すぐれた独自の技術を持つことが企業の将来を左右する

ことになり研究開発活動の中心である中央研究所の役割

はますます重要なものとなる

企業会社における研究は基本的知識を探求する基礎研

究から,これを基として新製品を創造する開発研究に至

るまで貫した研究が必要であるが,いずれの段階にお

いても絶えず研究所が中核となってその推進にあ九り各

製作所が研究所t緊密な連系を保ちつつ研究開発の成果

の企業利益への貢献を具体化することが研究開発の肖の

姿である

最近の研究は大規椣となり広範囲の知識を必要とする

傾向にあり,したがって総合的に知識およぴ技術能力を

集結する共同研究の必要性がますます多くなってきた.

共同研究においては,人格・技量,ともにすぐれたづ口づ

エクトマネーづヤーを得ることカミーつの必要条件であり,また

これに参加する研究者に,必要な分野の最高の知識・技

巻 頭

取締役研究本部長

術カミ要求される.これらのりーダーの確保と,たくまし

い研究者の育成が研究所に課せられた船もな任務のーつ

であろう.共同研究の実施にあたっては,すぐれたりーダ

シ.ヅラと研究者の協調と責任,ち密な計画が必要であり,

近来の新技術に対する過酷なまでにきびしい期限の要求

は,開発研究においては期限ど発りに成果をあげること

が最も重要であるということを意味するものであろう

大規模な研究を進めるためにはその中の部分にで、遅

延があれば全体の計画に大きな影響を及ぼすことを認識

することが必要であり,その管理には新しい手法である

PERT などの活用が望ましい

次に企業に船ける研究といえど、面科学につながる

、のであり,その意味で研究の自由という要素も欠くべ

からざるものであるが,企業体の研究所でとりあげる研

究はあくまで企業方針に従ったものでなけれぱならず,

その研究成果はなんらかの形で企業利益に寄与する研究

でなければならないことは当然である.しかし研究の遂

行にあたって,各自が十分にその能力を発揮できるだけ

の自由と可能性が必要であり,研究管理者は各個の研究

者の能力が最大限にしかも指向された目標に向い発揮で

きるようなふんい気をつくることに努力しなけれぱなら

ない

以上研究開発に関し二,三の所感を述べたが,要は企

業における研究開発は企業意識を根底とし,研究本来の

意義を認、識して行なわれるべきことという一語につき

る.過去の 30年間に比べ,今後科学技術進歩の速度は

ますます増大し企業間の開発競走は激化するものと予想

され,研究所に対する期待と責務もいよいよ増大するも

のと考えられる

今後中央研究所がますます充実し,各位のビ支援によ

つて輝かしい成果が当社製品に具現されることを念ずる

次第である.

劣E 山 郎
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It is a thirtieth anniversary of the foundation of the central Laboratories in september.

In the former haH of last 6Ve years the economic world of Japan made an astonishing development, which induced the

necessity of reseatch and development on new products and new techniques in addition to those introduced from foteign coun'

tries in every 6eld of industry

Mitsubishiis no exception, striving hard to push forward its engineering and manufacturing and expanding its reseaTch
facilities year after year. originated in the study on basic electric engineering,the company has extended its scope markedly in

Iast 6Ve years. semiconductor devices electronic apparatus and experimental devices on nucleonics have been added to t11e

Subjects of tesearch with consequent increase in the personnel and the expenditures.

Under the circumstances, the company decided to build new and powerfU11aboratories to cope with the world trend by

Procuring a site in the neaTby city ftom the old establishment. The plan, howeveT, is suspended because of 宮eneral business

depression visited in the la壮eT haH of t11e period. To strengthen the research activity and turning it to higher e伍Ciency, the

Old organi2ation has been tevised since then, and now new divisions are now in force, such as a geneTal a丘air department, a

research administration department,6rst, second and third research department, a development department, a technical coopeTa'

tion department and a manufacturin三 department. Aside from them branches for study on semiconductors, elechonics and

meta11Urgy have been established here and thete. This article 三ives Teview on the achievement of there 五Ve years just to

introduce the sincere e丘orts on the paTt of researchers to the circles

General situation of The central Laboratories

KatsumilsHIGURODirector of Research

中央研究所の概
石黒克

*研究本部技師長

本年は9月をもって中央研究所創立満 30 周年を迎えることに

なり,去る昭和 36年5月に 25 周年記念号を発行して以後の成

果の概要を報告することができることを欣快とする、のである.

この5年間の前半は,あたかも日本経済界は驚異的な発展を遂

げた時期にあたり,その根底をなすものの多くが諸外国からの技

術導入に基づく新製品,新技術であり,この技術革新に対する研

究の必要性・重要性がようやく認識されて,研究所の拡充・新設

が相次いで船こり,とくに基礎研究に力を注いでその成果を長い

目で見る目的で既存研究所を持つ企業にも基礎研究所あるいは中

央研究所の設立されたものが少なくない

三菱電機株式会社に船いては,当研究所の 30年の歴史が示す

ようにつと(夙)に先覚経営者によって電気機器製造事業の将来に

備えて,独自の力による技術の向上と製品開発を目的とする研究

所が創立された.その後戦争中,戦後のきびしい社会情勢の激し

い変化の中に、かかわらず創立の精神を貫き通して年々拡充を続

け,内容の充実を図ってきて,今や総員 1,100名を数えるに至っ

て,この5年間には別項に詳述するように,電子応用機器.電子

機器部品をはじめとして,原子力関係の実験装置粘よび放射線応

用機器の開発などの新しい分野と材料関係の研究のために研究者

を増員し,多額の研究費が投入された.一方研究成果の製作所へ

の移管を積極的に進めそれに伴う人員の移動、活発に行なわれた

ので総人員の増加数が比較的少なVのはこのためであるが,単に

新製品を移管したぱかりでなく有能な技術者を新技術とともに製

作所に移植したことになり無形の大きな寄与を行なっ九.

研究項目がとみに増加するばかりでなく,その規模も漸炊に大

1.電力機器

電力需要の増大に伴って,発電機の大形化と送配電系統におけ

(1051) 3

形化してきたナこめ,現研究所の狭あい(溢)と設備の陳腐化のきざ

しがあらわれてきたのでし(箕)面市内に適地を求めて新研究所の

建設を計画し九が,この期間の後半に訪れ元電機製造業界全般の

不況の波に粘されてその実現ははぱまれている.しかしながらこ

の問,研究熊勢の強化・効率化のために38年11月よりは従来の

9 研究室と総務・工作両部門を改編して,総務部,研究管理部,第

1,第2,第 3 研究部,開発部,技術協力部および工作部としナこほ

か,半導体の北伊丹分室,電子管の京都分室,金属材料の相模分室

とを設けて,研究と開発船よび製作所に対する技術協力態勢の明

確化と強化を図った.その後京都分室の京都製作所への合併,半

導体分室の第1研究部への吸収を行なうとともに,鎌倉に高周波

機器研究部を移駐させ,相模分室も金属材料研究部と改称して研

究活動をより仏っそう容易にするように改めて今日に至っている.

電気機器とし、う当社製品分野に郭いてその製品がより高度の性

能が要求され,新しい科学と技術の分野がより深く究められるに

つれて研究開発の対象、方法もいっそう高度な、のかつ早い速度

が要求されるので,昨日の成果、今日はすでに陳腐なものとなる

ことも少なくない.その意味では過去5年間の成果の羅列は無意

味ともいえるが,所員のたくましい足取りをたたえるとともに,

今後の発展への足掛りと、なることを念じつつ研究の一端の概要

をまとめて 30 周年記念号を発刊して大方のご批判を仰ぐことと

しナこ.

況
己

、
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器図1研究 冒ノ

(オメガトロン質量分析計船よび B-A 芋ージを付けて
真空シャ断器内の残留ガスの分析を行なっている.)

Fig.1 Vacuum interrupter for testing.

電力系統の制御につぃては,無効電力制御装置を試作するとと

もに,火力発電機群の保修計画,揚水発電所の運用法船よび直流

送電系統などの解析を行なっナこ.制御方式の基礎となる最適化制

御,情報制御の研究を行ない各方面に応用した.制御機器として

は,主としてサイリスタを応用した各種インパータを開発し,電動

機の速度制御などに応用し九.工業用計測器としては,高速度X

線厚み計を開発し,神戸製作所で製品化され八幡製鉄へ納入され

(37年),本年10月には住友金属へ、納入される予定である.

^^^^N^^

図 2 MHD 発電用アセチレン燃焼器と発電凌クト

Fig.2 An acetylene combustor and a generator duct
fot MHD power genetation experiment.

3.電子計算機関連機器

計算機の大形化と高速化の要求にそって各種の研究が行なわれ

た.大容量磁心記憶装置は大船製作所と共同で開発し,磁性薄膜

記憶装置については,実用化研究を完了した. MELCOM-110IF

用自動づ0づラミンづシステムとして,自動コンバイラ MUSE 船よび

MAMA を完成して,同 1530 用 COBOL シ久テムの編集を行な

つた.モレクト0ン(集積回路)を利用した高速論理回路についても

研究を実施中である.

る超高圧化の要詰にこたえるため,発電機,変圧器ならびにシャ

断器などについての活発な研究開発が製作所と共同で実施された.

発電機の大形化に対しては,液体冷却方式を独冑の技術で完成す

るため,すでに基礎試験を完了し,実用化試験を開始しつつある

シャ断器については, SF6 を用いるシャ断器の各種基礎特性を解

明し,伊丹製作所に鴬ける実用機の開発に協力した.新しいシャ

断器としての真空シャ断器の開発を完了し,京都製作所で製作し

つつある(39年).将来の発電方式のーつである MHD 発電に

つぃてはララズマジェ.ワトを用いナこ実験装置による試験を完了し,化

学燃料を用いる試験を実施中である.

4.科学機器

科学機器としては,各種大形粒子加速器,放射線実験用機器,科

学測器類の開発が活発に行なわれた.加速器としては,10Mev

タンゞム方式バン・亨・づラーつ形加速器を完成し京都大学へ納入した

(39年).東北大学納め 10OMeV 電子線形加速器を製作中であ

る.陽子線形加速器は 5MeV のものを建設中である.放射線実

験用機器では,わが国で当社のみが製作している中性子回折装置

は原子力研究所はじめ国内各所へすでに5台を納入し,さらに39

年ア剣功エイムス研究所(アイオワ大学)へ輸出した.その他中性子

チずワバ,中性子分光機なども多数製作した.照射装置船よび放射性

物質取扱装置の関係て・は,30 万キューリ C06゜照射装置を 39年

に完成し,マニづレータは,機械式は各種の亀のを数十台製作し,

電気式メカニカjレアー△(50kg 用)をインド原子力研究所用に製作

した(40年).科学測器としては,質量分析器(二重収レン形オ

メガト0ン形など),核磁気共鳴装置,電子スeン共鳴装置などの物

性研究用装置のほか,ロケット用の光磁気共鳴磁力計が開発され

た(39年).近年その応用が急速に進歩した極低温関係て、はへりウ

2.制御と計測

4 (1052)

図 3 可変周波数イン
パータによる交流電動
機制御の試験装置

Fig.3 Testequipment
for variablefrequency
drive of Ac motors

、y thyristor inverter.

Fig、

4 タンゞム方式パン・ゞ・づラーつ形加速器
Tandem system van・de graa丘 accelerator

図 5 ア少功エイ△ス研究所納め複式中性子回折装置
Fig.5 Double neutton di丘ractometer exported

for AMES La、oratory
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図 6 ロケ.ワト用光磁気共鳴磁力計
(40年1月31日鹿児島宇宙空間観測所から打上げられた
東大宇宙航空研究所のし・3 形 2 号ロケ.介に装着された
セシウム磁力計)

Fig 6 Cesium vapor magnetometer for Tocket.

新原理による低損失 VHF・UHF 帯小形サー千ユレータの開発,

位相調整用のっエライト移相器の研究を行なった.

衛星追尾用,富士山気象しーダ用のバラメト小,ク増幅器,なら

びに新幹線始運転,オリン6ワクのテレe 中継の TDA を開発した

6.電子管

大出力高周波発振管,ミリ波管,カラーづラウン管,蓄積管,光電

管などの研究開発が実施され,カラーづラウン管は 38年より京都製

作所で製作されている.大出力進行波管,クライストロン,ラダートロン,

蓄積管なども試作が完了し,製品化の段階にある.

図 7 気体液化室(He, H2 など低沸点ガスの液化を行なう)
Fig.7 Low boiling point gas L1ΩUEFYING CENTRE.

液化装置の開発が終わり(36年),すでに長崎製作所で続々生産

されてぃる.レーザの関係ではガスレーザ,ルぜーレーザおよび半導体

レーザの基礎研究を完了し応用機器の開発が行なわれている.

5.高周波機器

宇宙通信用高利得低雑音アンテナ,航空機用,列車用,自動車用

各種アンテナなどはアンテナ研究の代表的成果である.有骨多面体

レードームについて電気的特性の研究を行ない,富士山頂気象レーづ

用レードームの完成に導いナこ.

＼

体フ.半

素子関係では大容量サイリスタ,集積回路,特殊凌イオード, cds

セルなどの研究開発が行なわれたが,サイリスタ,集積回路はすでに

北伊丹製作所で生産されている.特殊,イオードも, GaAS パラクタ

・ダイオード, PNPN スィッチンづ素子, si パリキャッづダイオード,放射線

検出用ダイオードなどの開発が完了し,生産準備中である.レーザ・

ダイオードも各種のものが試作された(38年).材料面では電子冷

凍用材料,ゞンドライト結晶,エビタキシアル結晶など力:開発され,あ

との二つのものは実用段階に入っている.

/、、、

.

図 10
Fig

壕

ラ凌ートロン LV-5010
10 Laddertron.

図 8 宇宙通信アンテナ用自己追尾装置
Fig.8 Tracking device for space communicatlon antenna
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図 9 40OMC 帯移動電力無
線用小形サーキューレータ

Fig.9 Sma11Circulator for
Use with 40OMc band

mobile powertadio equip・
ment
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図 11 GaA.凌イオードの室温におけるしーザ発光
(下の写真は上の写真の凌イオードからレーザ

光を赤外線顕微鏡で観察したもの)
Fig.11 Laser ray from a GaAs diode at

room temperature
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8.管球用材料

管球則材料の開発も継続して行なわれ,ケイ光灯船よび TV 画

像管用のケイ光体,各種管球用陰極,ガラス船よび磁器材料の分野

に兆いて新管種の開発に大いに貢献した.メッキ関係では無電気

金メッキ液の高性能のもの力:開発された(37年).

9.高分子材料

高分子材料の橋かけ密度とガラス化温度など絶縁材料追求のた

め基礎的性質について,アナロづ計算機を用いる力学的性質のシミ

ユレーションが行なわれた.耐熱絶縁材料に用いるボリつエニール系高

分子材料の開発が行なわれすでに実用段階に入ってぃる.エボキシ

樹脂系各種ワニス,接着剤の応用も電力機器の性能向上に重要な

役割をなした.半導体,カラーづラウン管や金属マスク加工などに用

いられる感光材料や表面処理剤についても広はんな研究が行なわ

れ大二.

10.金属材料

磁性合金,パネ材料,パイメタルなどの他に新しい材料である超電

導合金の製造研究を行なう一方その磁気特性の究明に努め将来の

超電導コイjレ設計の資料を集積した.磁性材料の分野では多くの

新種フェライトの試作が行なわれ,一部は製品化された.

U.加工機および工作法

新しい方式の加工機として注目される電解加工機は条こん(痕)

を残さない方式が開発され(37年),名古屋製作所において生産

されつつあるがさらに精度の向上,難加工材の加工方法などの研

究が続けられている.工作法ではとくに溶接関係につき, MIG

溶接, NO-GASアーク溶接などの現象の解析が行なわれ,実用

面で大いに貢献した.

昭和 10年9月16日(1935)

社内全体の研究機関として,神戸製作所構内に本店研究課が誕
生した.課長には,堀元夫参事が就任.総勢 20名.鉄骨スレー

トぶき,延 2,30om'の建物が実験室にあてられた
昭和 15年3月(1940)

本店研究部と改称,部長には引続き堀参事が就任.
昭和 16年6月(1941)

尼崎市南清水の現在地に移転を開始した.当初の実験室は,木
造平屋船よび2階建の4棟とレンガ造1棟,延 7ρoom2 であ
つ大二.

(12月8日,第二次大戦勃発)
昭和 17年7月(1942)

移転完了

電気・物理・化学第一・化学第二・無線第一・無線第二・試作
の7課が組織され九

昭和 18年10月(1943)

事務課が新設され,神戸製作所内にあった特許課が移管されて
部内は9課となった.

昭和 19年3月(1944)

研究所と改称.独立場所になった.初代所長に引き続き堀参与
が就任.

4月

鉄筋コンクリート 3 階建,延 5,890m9 の本館が完成し大二.

この年に装備された主要な実験設備は,
磁気材料試験装置

水銀整流器試験設備

2ρookV 衝撃電圧発生装置

100ρ0OA 衝撃電流発生装置

2ρookV シャ断試験装置

断熱材料研究用としての特殊試験装置
などがある

昭和 20年4月(1945)
大阪市南区鰻谷中之町に焼損鉄筋建物を利用し3 階建,延

1,10om2 の真空管工場を設置,長堀工場と称しナこ.

(8月15日終識)

昭和21年1月(1946)
伊丹製作所の無線機部が移管され,無線技術課,無線工作課が
新設された

60.054)

12.材料強度およぴ振動

各種材料の応用解析兆よび疲労についての研究を実施し,各種

機器の設計基礎資料を提供した.家庭用電気品より,大形発電機

主での各種機器の振動間題を解析し,製品の性能向上に貢献し九

析13. 分

液状陰イオン交換樹脂船よびエレクトロづラつ法の分析への応用が

なされ材料中の微量成分の分析に貢献した.

14.計算技術

電力系統の解析にアナロづ計算機を用いる従来の方法から,ラ!!イ

ジタjレ計算機を用いる方法を導入し,社内外の系統計算に多数応

用した.計算機の応用のーつとして,女献機械検索システム

(MELISS)を開発(39年)実施中である

4

無線第一課と無線第一課とを統合して無線研究課と改称
この年に班制度,引き続き係制度が設けられた.

昭和22年2月(1947)

所長・堀元夫取締役が常務取締役に就任

代目所長に名古屋製作所副長・若山高根参事が就任
3月

無線技術課と無線工作課が伊丹製作所に移管された
昭和24年5月(1949)

研究所長堀工場を研究所長堀分室と改称
12

長堀分室を閉鎖した

昭和26年8月(1951)

研究室制度が設けられるとともに新しい職制が敷かれた

総務部(事務課,整備課)
特許部(出願課,調査課)

電気第一研究室

電気第二研究室
物理研究室

化学第一研究室

化学第二研究室

材料研究室
工務課

昭和28年7月(1953)

120m?のべータトロン実験室が完成した
9月

電気第二研究室員の全員が無線機製作所の設立に先行して,伊
丹製作所無線機部に転出した

10

無線機製作所が設立され,転出し元研究員は無線機本務,研究

所兼務となった.

昭和29年2月(1954)
特許部が本社直轄となり,転出した

月

物理研究室室長・大野才三参事が副長に就任.
5月

所長・若山高根取締役逝去.
6月

三菱電機技報・ V01.39. NO.9.1965



3 代目所長に伊丹製作所所長・弘田実橲取締役が研究所所長兼
務に就任.

7月

新ワニスエ場船よび新ワニス倉庫(計 820m2)カミ完成した.
8月

弘田所長が常務取締役に就任.
4 代目所長に副長・大野才参事が就任.

物理研究室が物理第一研究室,物理第二研究室に分割された.
12月

塗料課が誕生した

昭和 30年3月(1955)

電気計算機室(340m皀)が増築され
電子管式アナ0づ計算機
交流計算盤

などが設置された

この年には,電子顕微鏡,唄,チンゲン形風胴などが設置された.
昭和 31年4月(1956)

総務部に経理課が新設された.
6月

560m皀のトランづスタ試作工場力:完成した.
10

天皇,皇后両陛下行幸啓の光栄に浴した

昭和 32年5月(1957)

電気第二研究室員の無線機製作所本務が解かれ実質上の再発足
となっナこ.

10

3月

工務課試作工場の増築工事(延約 1,30om2)が完成した.
4月

試作部が設立され従来の工務課は工務課,試作課に分割された.
現研究室に主任研究員制度が新設された.

5月

研究所北伊丹分室鉄筋コング」ート造3階建(延約3,250m?)が
完成した.

6月

総務部長・川岡清次郎参事.物理研究室長・菅野正雄参事が副
所長に就任.

昭和 38年4月(1963)

東館(1,632 m2)が完成した

放電研究実験室(1,648m2)が完成した
11

研究所の名称が中央研究所と改称された.

名称の改称と同時に2部 10 室を廃止し,次の8部3分室に職
制が改正された.

総務部総務課,経理課,業務課,資材課
研究管理部企画課,研究管理課
第一研究部
第二研究部

第三研究部

開発部設計課,開発課

技術協力部絶縁材料課,分析課,計算機課
作部工務課,工作課

北伊丹分室
相模分室

京都分室

昭和39年2月(1964)

放射線機器組立実験室(493.5m.)が完成した.
月

職制の一部が次のと船り改正された.

工作第一課,工作第二課工作 部

開発 設計課,開発第一課,開発第二課部

昭和40年1月(1965)

MG およびマイクロマシン機械室(67.フ7m2)カ:完成した.
2月

職制の一部が次のと%り改正された.

山務部総務課,経理課,業務課,資材課
研究管理部企画課,研究管理課

第一研究部半遵体分室
第二研究部

第三研究部

開発部設計課,開発第一課,開発第二課

技術協力部絶縁材料課,電気課,分析課,計算機課
作部工作第一課,工作第二課

金属材料研究部
高周波機器研究部

3月

501 工場増築(330m9)カ:完成した.
7

副所長川岡清次郎参事は弘前電鉄に1.Ⅱ向
8

所長石黒克己参与は研究本部技師長(中央研究所駐在)に就任

6 代目所長に柴山一郎取締役が研究木部長旅中央研究所長旅総
務部長(中央研究所駐在)に就任

TV画像管と高圧ケイ光水銀灯の生産が人員とともに無線機製
作所に移管された

昭和 33年4月(1958)
三菱原子力工業株式会社設立に伴い,十数名の人員が転出した.

新トランジスタ試作工場,延 590m皀の増築が完成した.
7

工務課新工場(延 1,370m2)が完成した.
8

新放射線実験室 470m2 が完成し丈二.
10月

放射性材料実験室 180m.が完成した
この年にはべン芋イックス電子計算機が設置された.

昭和 34年1月(1959)

機械研究室が新設され元.
3

づラズマ実験室(20om.)カミ完成した
8月

トランジスタの生産工場として北伊丹工場が設立された.
9月

新放射線実験室の第2期工事(20om2)が完成した

昭和 35年7月(1960)

化学第一研究室室長・石黒克己参事が副所長に就任.
8

本館増築工事(2,240m2)が完成した.
12月

大野所長が取締役技師長に就任.
5 代目所長に石黒克己参事が就任.

昭和36年2月(1961)

計測実験室(延約 2,ooom旦)が完成しナこ.
塗料課の設備人員のすべてが伊丹製作所に移管された
物理第一研究室が新設された

小央研究所の概況・石黒 a055)フ



Development of Mass spectrometers

C印tral ReS舶rch Laboratory Masayuki GOTδ.Yoshihiro oGATA・Toshimitsu suzuKI・Takashi KOBAYASHI

New type mass spectrometers have been now developed. one of them is a modelMS 520 spectTometer of a double focusing

System with an aim o{ analyzing :SOHd and gas in general case and also of the analysis of isotope abundance ratio, while the
Other are model MS-315 and model MS-223 SpectTometers of a Nier type for the p{1rpose ofthe determination of ge010gicalage.

To make possible the analysis of minute amounts of test samples and the determination of the abundance ratio of isotope a

Pumping system, ion souTce, ion detectors, power supplies and measuting equipment have been given technical studies so as to

develop mass spectrometers of low backgTound and high sensitivity. From March,1964 to April,1965 the products have been

deliveTed to Tδkyδ and Kyδto universities and otheT institutes, the number being aggregated to six sets. They are now in

Practical use in experiments.

質量分析計の開発

後藤正之*.尾形善弘**.鈴木敏允**.小林喬**

1.まえがき

最近の質量分析計の普及は著しいものがあり,化学工業船よび

理化学実験の分野でひろく用いられるようになっている.さらに

2,3年の間に,極微試料の分析,微量同位体存在比の測定
^^

、ー、ー

ならびに質量分析計による岩石の地質年代の絶対測定といっ九新

分野力:ク0ーズア.ワづされ,これにこたえる質量分析装置を必要と

するようになってきた.

これらの目的に適した装置として MS-315 形, MS-223 形お

よび MS-520 形の3種類の質量分析計を新たに製品化して,東

京大学理学部地球物理学教室,京都大学理学部地質鉱物学教室,

工業技術院地質調査所船よび東京大学原子核研究所に納入し,そ

の一部はすでにか(稼)動実験を開始している

パックづラウンドが少ないこと,高感度高精度力:要求されること,

ならびに分解能・再現性など質量分析計として必要な一般性能を

達成するため,設計工作技術的にかずかずの問題点があり,製品

化にあたり解決を必要とした.ここにこれら新しい質量分析計の

構造と性能の概要を報告したい.

(2.1)

2.目的および概要

同位元素存在比を測定できるということは質量分析装置本来の

特長であり,これを目的とした質量分析計はとくに目新らしいも

のではない.しかし最近の高真空技術の進歩,イオン電流測定感

度の向上などの技術分野の進歩はさらに微量分析の可能性をもた

らし,微量同位元素分析用装置の出現をみることになった.

さらに質量分析計が国内で製品化市販されてすでに 15年をこ

えるが,その間イオン光学的な eームの収束方式に新しい原理を

取り入れた例はほとんどなく,質量分析計技術老は地味な技術の

進歩を少しずつ積み重ねた保守的な進み方をしてきたということ

ができる.ここにご紹介する2種類の装置は,ーつは従来の分析

・収束方式をそのまま用いて低パックづラウンド,高感度の微量分析

用装置として一歩すすめたものであり,いまーつは新しい収束方

式をとり入れて高分解能,高感度化をねらったものである.

2.1 立体収束方式の試み

均一な磁界のなかで荷電粒子は円軌道を描き,その軌道半径は

8 (1056)*中央研究所(τ博)**中央研究所

粒子の運動量の関数であるということを利用して質量分析,

同位元素分籬ならびにべータ線分析などの仕事がこれまで長い問

行なわれてきた.この場合の分散能力は軌道半径に比例するから,

分解能をあげようと思えば磁石を大形にする必要があり,大形で

高価な装置とならざるを得なかった.また点線源を出て均一磁界

で偏向分析された eームは,像点で1点に集まら・ず帯状に収束す

る.つまり均一磁界は1方向のみにしかレンズ作用を持たない不

完全なレンズということができる.粒子軌道の半径方向にコウ配

をもった磁界が2方向に集束性をもたせうること,運動量分散を

大きくできることすなわちレンズ,づりズ△としてさらにすぐ

れてぃることは以前から知られており,ベータ線スペクト0メータな

どに用いられた例は少なくない.ナことえば

の形の磁界はα=ーととることにより図2.1化)のように二

重収束性をもち,分散が2倍となることが期待される.これにさ

らにイオン光学的な検討を加えることによって収差の少ない系と

することができ,分解能と感度のすぐれた分析計を得ることがで

きる.この点については3章でさらに詳しく触れる.

2.2 低バックグラウンドと高感度のねらい

分離され九同位元素存在比の測定,あるいは物質中に含まれる

微量成分の分析などの目的で 10-8~10-'CC の気体試料または数

~数百μg の固体試料を分析する必要があり,高感度質量分析
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青ルこ対する必要性はここ 2,3年の間に急に高まってきた.放射

崩壊同位元素による岩石の地質年代の絶対測定はそのよい例であ

り,全国の地質,地球物理研究者が質量分析計の使用に関心をも

ち,また大阪大学緒方研究室を中心に極微試料の同位元素分析

の研究が進められてきた.年代決定の原理については4章で触れ

る.

このような目的の実験にあたり質量分析装置に要求される性能

は,

(1)分析すべき試料と同じ質量数のバ.ワクづラウンドカミ十分低い

こと,

(2) 10-8~10-6CC 程度の気体試料を数バーセントの精度で分

析できる感度と再現性を有すること,

(3)分解能は必ずしも高し必要はないが,余裕をもっ元分解

能で使用できること,などである

低パ・,クづラウンドの要求に対しては到達真空度をよくすること,

炭化水素のパ・,クづラウンドをへらすことを意図して,気体分析用の

装置はパイレ・,クスガラス製分析管と水銀拡散ボンづ,イオンボンラの併

用を実施した.また感度,再現性に関しては二次電子増倍管の使

用,イオン源の特性の再検討,ならびにトランづスタを有効に利用し

た電源諸回路の安定度の向上などの検討を加えて全般性能を高め

る方向に努力を加えた.4章に述べるように,アルづンによる地質

年代決定用質量分析計 MS-315形はかなりの程度まで目標を実

現することができ,か動実験の段階に入ってぃる.

2少,
11

2δ,
物占、1たは
イオン原

3.1 原理

2.1節に述べたように,式(2.1)で与えられる磁界は α^

、ととることにより二重収束性を、つが,βの値を適当に選ぶ

ことによってさらに高度の収束性をもたせることができる.この

形の磁界は偏向角V2π'.254.6 で集束する、のである力:,いま

物点の大きさをδr,δZ (イオン源スリ.,トのタテ,ヨコの寸法)と

し,物点から出る eームの開き角をφ力叺とすると,像点に船

ける eームの幅(r 方向)は

3.立体収束質分析計

2ψ'

2δノ

2=0面

=0

ι1

る茲j万

(d) ccn01"11唱Cd bat・1)CI・'s ldw

(3.1)

となる山.(φ力φ.の一次の項はα一12 の条件で0 となってV

る)・ここで右辺のδr 以外の項は収差を与えることになる.よ

V収束条件を得るには,目的に応じてほかの項を適当に0にする

必要力:あり,β一18 にとりφノの項を消す',あるいはβ=38

にとって叺'の項を消すといった方式が一般に用いられてぃ
る.

質量分析計においては鉄心をもった電磁石を用いるため磁極の

形はなるべく簡単な形力:望ましいが,α=12,β=18 あるいは

38 は磁極面が簡単な曲面にならないので,設計.工作上からは

α=12,β=14 の円スィ面を使うこと力:最も望ましい.幸いなこ

とにはこのα=12,β一14 の磁界でも他の条件を適当に選ぶこ

とによって,β=18 あるいは 38 よりもすぐれた収束性の得ら

れることカミ S. penner他)%よび坂井(3)によって見出された

α=12,β=14 の場合の像点における eーム幅(r 方向)は

δr'一δr十(δr)2+(δ之)9+^r。.φノ

168-6
十^r0φ29

φ=φ。

2δ,
イオン源

ι.=^丁。tan φ.

2中,

1

イ0

ι2

'ヲφ。

磁界

ゴハイ

(b)

図3.1 二重収束の様子
Fig.3.1 FeatuTes o{ double.focusing.

十 ーーーフ^ー^Ξ一(3×ー(2COSφ。-1)(X.+

11

3

となる

X3 。 V2 (COSφ。-1)
X2φ' sinφX2 ' sinφ。

tan φIsin φ0-COS φ0

ここにφb φ0 は図 3.1に尓したように一般化されナこ BaTber の

法則御によって表わした角度(φ。は偏向角の IV2)である.

ここでβ一18 と同等にφノの項を0にす、るには 2COSφ。+1=0

すなわちφ0 2π 3 (実際の偏向角は 2V2π 3=16942')とな

り,さらにφ1 π 12 とすればδ之・φ.の項も 0 にすることがで

きる.このようにすることによって叺の一次収束,φ,の二次

収束を完全に実現することができ,レンズとして十分満足すべき

性能が得られるはずである

以上の条件から決定され九装置の諸元は下記のとおりである.

偏向角 V 2 φ。=2V 2 3・π=169゜42',

物点から磁界入口までの距離11=V2,tanφ1=V2(2-V3)r小

磁界出口から像点立での距離 4=V2,。,

焦点距離 f=2V2 V3・r。

倍率 X=(V3+1)2

質量分析計としての分散は

ι.=y巨r。t丑nφ.

ここに X は倍率であり次式で表わされる

1

コレクタ

X

δr'=X・δr十一(COS φ。-1)(1-COS φ。-2×)δ乞2

質量分析剖'の1刑発・後膝・尾形・鈴木・小林

{1+COS φ。-X-

(3.3)

となるから,イオン源ス小介幅を S1 コレクタスリット幅を

れぱ,理論分解能として

_r。(1+X)R-^
- SIX十S2

を得る.一般の均一磁界形分析計の理.論分解能が

(3.4)

S2 とす

(3.5)
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であることを考えれぱ,同一軌道半径で2倍の分解能が期待でき

ることになる.この方式の装置は東京大学原子核研究所坂井愽士

のご提案に基づいて試作開発し, MS-520 形として同所に受注納

入して期待どおりの分析性能を実現することができた

3.2 構造

この装置は本体部およぴ電源操作部から構成されて船り,その

外観を図 3.2に示した.本体部は(1)電磁石部,(2)分析管部,

(3)排気装置から構成され,電源操作部は(1)イオン源電源,

(2)電磁石電源,(3)ベークァウト用電源,(4)測定記録部,(5)

排気系電源,その他からなっている.

電磁石は C 形で偏向角 16942'で磁場問ゲキは屯D軌道で25

mm,磁界の強さは中心軌道で最大 4,50ooe.中心軌道半径は

20omm,磁場の強さは r 方向にコウ配をもち,中心軌道面でほ

ぼ r一乏に比例している.材質は炭素含有量力:0.0400 以下の純

鉄でコイルのアンペアターン数は最大 15ρ0OAT である.分析管の

ベークァウトに際しては,電磁石は 2分割して上下に開く構造にな

つている

分析管部はイオンを偏向分析する分析管,イオン源船よびイオン

測定用コレクタ,二次電子増倍管からなっており分析管はステンレス

鋼製内径 160mm 外径 260mm 高さ 23mm 肉厚 1.5mm の半

円弧形のもので,つランジはすべて溶接構造であり,イオン瀞,次

R'
r。(1+X) (3.5')

電子増倍管,排気系への連絡はメタルガスケ四卜を用いている・イオ

ン源は気体用イオン源と固体用イオン源があり前者は電子衝撃形

イオン源であり後者は表面電離形シンづjレつイラメント形イオン源であ

る.イオン測定用コレクタにはダイレクトコレクタと二次電子増倍管が

あり,二次電子増倍管は CU-Be 電極 12 段からなり振動容量電

位計と組み合わせて使用すると 10-18A 程度のイオンが測定可能

である.分解能を決めるイオン源スリ,ワト SI,コレクタス小,ト S9 は

それぞれ 0.15 mm,1.o mm にしナこ

イオン源電源仂n速電圧電源も含む)と電磁石電源は分析計が磁

界のバラメータで決められた性能に近い性能を出す九めの安定度が

要求される.この分析計のイオン源電源および電磁石電源は,電

圧および電流変動率を I×10-'h 以下の安定度にした・

3.3 性能

この分析計の性能テストは船もにガス試料で行なった・使用し

た試料は H20 (パ.ワクづラウンド)と Xe ガスである・走査は磁場走

査と電圧走査とできるが分解能測定のときは電圧走査でスペクル

を取った

分解能は Xe の同位元素を用いて測定した.図3.4はそのスペ

ク"レである.このスペクトjレから分解能を求めると 340 程度にな

り,一方理論分解能式(3.5)から収差のなV理想的な場合の分解

能を求めてみると R=390 となり,収差を考慮に入れると実測

された分解能は設計値に近いと考えられる・

eークの形船よび精度は質量分析計を定量的な分析に用いる場

合重要な役割をは九す.これは Xe の同位元素を繰り返し測定し

その存在比の変動船よび H20 のスペク"レの eークの時間的変動

を求めて精度(再現性と安定度)を推察した.図3.5はその図で,

図からわかるように明らかにフラ.ワトト.,ラカミ認められ,分解ミ凱こ

十分余裕がみとめられる.また同位元素存在比の測定精度は Xe

につぃて繰り返し測定し,0.1%よりょい再現性を得ている・気

体分析感度は Heガスに対し 10-NAμHg程度である.固体試料

による感度測定は表面電離形のイオン源がかなり複雑なっ}レマイを

尓すので,義6勺に感度を決めること力:できなかったが,~10一玲

A mg 試料(Rb)程度の値が得られた.

図

Fig

気体試料導入部

3.2 MS-520 形質量分析計

3.2 MS-520 mass specttometer

イオン源

、

+

X

゛

◆^

1

ノ

1 -ー

「't']
"ー

+

.

電磁石

図3.3 MS520 形質量分析計の構造
Fig.3.3 Construction of MS-520 mass spectrometer

分析管

10 (1058)

N d'V 3394

Xe132

Xe134

図3.4 クセノンの同位兀素スペクト1レ
Fig.3.4 Mass specttum of xenon isotope
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4.地質年代決定用質分析計

4.1 質量分析計による地質年代決定法

放射性核種の崩壊定数が時間によらずまた周囲の環境にもよら

ず常に不変であるという前提のもとに,その崩壊生成物の量を測

三菱電1幾技報・ V01.39 ・ NO.9 ・ 1965

Xe129

Xe

図 3.5 MS-520 形質量分析計のビークの形
Fig.3.5 Peak shape by MS 520 mass spectrometer
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定することによって,その核種を含有する岩石鉱物の年代を求め

ることができる

このような年代決定に用いられる核種の数は少なくないか,と

くに同位体存在比の測定に質量分析技術を利用する年代決定法を

核種別に分けると,

(1) K-Ar 法,

(2) Rb-sr 法,

(3) U-Th-P、法などがある

これらのうちい・ずれの測定法を用いるにせよ,同位体存在比の

測定に使用される質量分析計には,岩石鉱物から得られる試料が

極微量であるために,高感度,低パックづラウンドであることが共通

して要求される

K-A.法はK・扣→A-0 の崩壊を禾川刊する、ので,その半減期の

長さが地質年代に適していること, Kはほとんどあらゆる鉱物に

含まれていることなど利点が多い.しかし A-゜が大気中アルゴン

の 99.6%を占めてぃることから,岩石中の放射生成 A-゜と混

在している大気ア}山'ンの補正は,存在比 0.36%の微量 A-゜を

Hじるしとして行なわなけれぱならない

Rb-S.法は Rb部→S"町の崩壊を利用する、ので, S,肌の内

然存在比が低いこと,試料中にパックづラウンド翫が含まれること

が元来少ないことなどから, K-A"法に比べて補正がそれほど

重要でなくなるので有利である.しかしR、はー一般の岩石中には

?放量しか含まれないこと,半減期が長いため放射生成翫町の蓄

積が微量であることなど, Rb と翫の定最方法にはかなりの実

験的困難がある

今回年代決定用として開発した質呈分析計は, K-A,法のた

めの気体用 MS-315 形と,主として R1トー翫法をΠ的とした岡

体用 MS-223 形とである

4.2 構造

気体,固体胴とも,装睡は分析計本体と電源操作紳からなる

分析計本体は分析系,排気系(気体用ではさらに試料導入系)と

に分けられる.電源操作盤はイオン源制御電源を除いて気体,固

体用および赤n市の MS-520 形ともにほぽ共通の什様となってい

る.気体用装楓の外観を図4.1に示す

4.2.1 気体用分析計本体

(1)全体の構成

本体の継成を図4.1に示す.分析系イオン軌道半径 15Cm,偏

向免 60゜,均一磁場による単収束方式である.分析管はパイレック

スガラス製で,加側吻ヨ中に水平に支持されている.配管を含めて,

分析管をガラス製にしたのは,ガス放出源になりやすい金属表面

積を減らし,またガスケ,汁による配管方式に基づくトラづルを避

けるためである.分析管は加熱炉でべークァウトでき,このとき電

磁石は炉の外へ移動する

分析管の鼬造で特長的なのは試料分析を行なう際に,通常の動

作動法以外によって感度の高い静作動法、行なえることである

試料導入系は力'汁オワパ}レづによって分析計と独立にべークァウト1非
気ができる.排気系統と操作は分析系の場合には,油回転ボンづ,

水銀拡散ボンづおよびドライアイス冷却トラッづによって I×10-゜
mmHg 程度までに圧力を下げたあと,拡散ボンづをか介オつし

イオンボンづによって排気する.イオンボンづによる排気は到達真空度,

有効排気速度,真空維持の容易さと効率(電力,冷却斉ID などの

点で,水銀拡散ボンラ系による排女Uこ比べてはるかにすぐれてい

ることがわかった.試料導入系の場合には,大気にさらされるひ

ん度が多いこと,それほど高真空を必要としないこと,試料抽出

法の使い方しだいでは導入系のべークァウトを避ける必要が出くく

ることなどの理由から,短時問にべークァウトなしで一応の真空度

を得ることが望ましい.水銀トラッづのあとに特殊枇造の冷却トラ

ツづを設けたのはこのナこめで,とのトラ,,ラに液体空気を用いれば

ただちに所期の真空が実現できる

(2)分析管

分析管は全長約 lm,その両封都よ 60φ,央部が 30φのバイ

レックスガラス管で,両ナ揣にはそれぞれイオン源,イオン検出暑暑かマ

ウントされ,中央部は一部肩平な偏向餐泛なって分析電磁石の磁

極間(問隔 20mm)にそう入される.分析管は加禦ゆヨ床上にイオ

ン源,イオン検出器部の 2 個所で支持される・試料導入系からイ

オン源内イオン化チェンパにまで通じている試料導入管は,イオン化

チェンパの近くで分析管内空問に側路されている・この側路Πは大

気測から磁気的に駆動できる鉄製のボー」レパルづで開閉でき,普通

動作動的には閉じ,静作動的には開けて使い分ける・分析管内面

には,分析管両宮都、" 200~30on の導電性皮映(ネサコート)力U血さ

れている

(3)イオン源

イオン源は通常の Nie*形で,出ロスリ,介の寸法は1隔 0.15mm,

高さ 8mm である.電極には Ta,ステンレス鋼,つイラメントには

W を使っている.これらの材料からの,真空巾でのカス放川は

とくに問題となっていない

イオン源のイオン生.成率は,リースマづネワト(10OG)を使用してよ
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く調節すれば約 1ケタ上がる.イオン生成率は電子流強度(現在

は最高 0.5mA)にほぼ比例する

(4)イオン検出器

イオン検出器としては,ファラゞイか,づ式の,イレクトコレクタと二次

電子増倍管とを使い分けた.入ロス小,トの大きさは幅 lmm,高

さ 8mm である.二次電子増倍管は酸化処理した CU Beダイノ

ードを使用,12 段で段間に 350V 印加した場合 105~106 の電流

増幅度が得られる.電流増幅度の長時間安定度や,はみ出し磁界

が電流増幅度に与える影響などを支配する作用因は多く,一律に

は論じられない

4.2.2 固体用分析計本体

MS-223形固体用として東京大学に納入した装置の構成を図4.

3に示す.分析計は軌道半径 9",偏向角 60,単収束方式であり

分析管船よび配管はステンレス鋼製である.配管用ガスケ.介材料

には無酸素銅(または AD 板,金線を併用している.分析管は

テーづヒータによって 200~250C にべークァウトできる.イオン源部

と分析部とは,ゲートパルづでかワトオフでき,イオン源部のみの荒引

きを含む排気操作、分析系と独立に行なえる.イオン検出器とし

ては,づイレクトコレクタと二次電子増倍管を同時に使用できる.排

気系は油回転ボンづ,油拡散ボンづおよぴ金属製 4"冷却トラ.,づ

を2系統使用している

イオン源は表面電離形シンづ}レフィラメントイオン源である.フィラメント

には 0.75mm 幅 25μ厚さの Ta りポンを使い,レンズ電極,イオ

ン化チェンパも Ta で作った.電源部のおもなる構成と仕様を表

4.1 に示す.

4.3 か動結果

4.3.1 気体用のか動結果

実験はイオン検出器にダイレクトコレクタを用いて行なった

(1)到達真空度

真空度の測定には BA ゲージ("菱 IG-BA3)を使用した.分

析系は 1時間の 20OC 程度のべークァウトと水銀拡散ボンづ系に

よる排気で 2,3時間で~5×10-6mmH宮に到達する.この状

態でイオンボンづの排気に切り換えると約 1日後 5×10-7mmHg

程度の真空度になる.1時間 20OC のべークァウトをもう一度行

なうと,約 2日くらいで 5×10-8mmHg 程度の真空度に入る.

このときのパ.ワクづラウンドスペクトルは, H三0, CO, C02 が主であ

る.この系で冷却トラッづからの放出ガスの逆拡散に留意しつつ,

適正なべークァウト排気を行なえぱ,10-10~10-HmmHg の真空度

に到達するのはそれほど困難ではないであろう.試料導入系につ

いては,いったん 2×10.mmHg 程度の真空度になれぱ,あと

は2段目のトラッづに液体空気を入れてやることによってただち

に 1~2×10-6mmHg の真空度に到達する.この値は導入系の真

空度としては十分である

水銀ビークによって観測して,コレクタスリットの位置でイオンeーム

は約 03mm の幅に収束されて船り,1mm のスリ.ワトで卜分フ

ラ.ワトトワラカミ認められる

大気ア}レづンを用いて行なった分析テスト例を表4.2,図4.4に

示す.使用した試料は実際に岩石から得られる試料量の約100倍

の量で便宜上分析管内の真空度指示で表わした. Ar卯Ar36 の値

は,1日限りの実験では作動モードビとにそれぞれ良好な再現性

を示した.雑音レベ}レに対する A-6 のビーク高さの相対的な値

は,目的とする地質年代決定に船いて要求される A-0 の測定度

が(雑音レベル)(Ar部のビーク高さ)で表わして 2~3%以下な

ので,この例のように雑寺レベル 0.1mV であれぱ 3~5mV 以

上でなけれぱならない.結局総合的な感度としては使っ九試料呈
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と,雑音レベルに対する Ar36 のビーク高さとから,動作弱珀りで

は3ケタ,静作劃珀りでは 2 ケタ不足している.これを解決すること

は,イオン生成率を上げるか,雑音レベルを下げるかがまず考えら

れる.後者は現状でほぼ限界に達しているので,イオン生成率を

上げることにしぼって考えると,たとえぱ電子流を 10mA 以上

に上げ,またりースマづネ,トに関してはその位置だけて、はなく,磁

界の強さについても最適条件を見出すことにより,かなりの感度

向上が期待できるようである.なお感度不足の問題に対しては,

得られるゞータの整理に際していくぶんかのはん雑さが増すこと

を覚悟するなら,イオン検出器として二次電子増倍管を用いるこ

とがーつの解決策となる

(2)パ哩クづラウンド特性

イオンボンづによる排気で,~1×10-7mmHg となっナこ例では,

パ.ワクづラウンドス弌クトルは H20, CO, C02 だけであった.次にイ

オンボンラをか,トオつして分析管を水銀拡散ボンづ系に導通させる

と,2×10-'mmHg となる.そのときのパックづラウンドは低とん

ど水銀で,残りの分在にして約 I×10-, mmHg を H90, CO,

C0立が占め大二.この圧任岫りに多い水銀蒸気は,イオン化チェンパに

付着していたものではなく,ボンづ系から逆拡散してきたものら

しい.以上の事情は定常的の試料導入系についてもそのままあて

はまるので,静作動の場合,試料の導入を行なうと,分析管に水

銀 eークの増加がみられる.水銀ビークカ:増大するとイオンぜームの

散乱が多くなって分解能の低下を招き,また Hg-5 が Ar40 の位

置にパックづラウンドとして出てくる船それがある.実際には多荷イ

オンは Hg、3 までしか認められなかった.な船分析管内導電皮膜

にネサコートを使ったことから H舗CI゛による Uι=360 のパック

づラウンドが懸念されたが,'イレクトコレクタでは検出できなかった.

(3)検討

到達真空度については 10-,ommHg への見通しがつき,しか

も K-A,法の測定精度に影響する Ue-36 のパ.,クづラウンドは

まったく認められなかった.感度の向上、電子流の増大化を計れ

ぱかなりの期待が、てよう.残された問題は静作耐旧勺に淘けるメ

モリ効果,同位体間の各種の差別効果,感度,再現性の耐露忍,そし

てこれらの実験を二次電子増倍管を使って繰り返えしてみること

などである.より簡潔でより合理的な排気系統も検討してゆきた

し、.

4.3.2 固体用装置のか動結果

固体用分析計においてはバウクづラウンド,感度,再現性などの総

合的な性能は,装置の良否に依存するほかに,イオン源に試料を装

テンする技術およびっイラメントの通電要領にも大きく左右される.

このことは表面電離法による固体試料質量分析技術がまだ完全に

は確立されていないことを意味する.

まず分析系の到達真空度であるが,パックづラウンドスペクトルとは直

接結びつかないので,それほど重要な意味はもたない.実際には

I×10-ommHg 程度である.イオン源っイラメントを通電したとき

に出てくるパ.,クづラウンドはっイラメントに吸着,または吸蔵されて

いる元素であってとくに N23, K訟,U, Rb部,87 などのアルカリ金属,

アルカリ士金属が多く,その中でも Kが圧倒的に多い.パックづラウンド

として実害のあるのは Rb釘であるが,実際には Rb87 と Sr釘と

では安定にイオンが出現するっイラメント電流値は同一ではない.

eークの形は立ち上カミリ良好でフラットトッづも出ているが,試料

を分析しナこときに Sr鉛のビークのスソが Sr86, S,87 の位置にま

で広がる.これはまだ十分解決されていない.ビーク高さの変動

としては,試料の減少に伴うビーク高さの減衰は別として,つイラ

メント電流の変動によるものと,つイラメントからのイオンの出方の

不安定さ(必ずしも統計変動だけではない)によるものとが観測

される.つイラメント電流の変動率は, eーク高さにすると 10~20倍

の変動率に相当する.分解能はコレクタスリット幅 lmm の場合 180

程度である.検出感度はづイレクトコレクタを使った一例では 10mv

10wnμg 試料(sr)程度でなる.同位体存在比の再現性は,試料

の塗り方,つイラメント電流値の設定の仕方,時問経過などの要因

によって左右され,これらは今後の問題である

5.むすび

新しい開発製品である MS 520 形, MS 315 形, MS-223 形

質量分析計の構造と性能の概要を紹介した.全装置とも緑ぼ所期

の性能を実現してか動実験に入っている.今回の製品化から電磁

石船よび電源操作盤の製作を神戸製作所が担当することになっ九

ことを付記して船く.研究開発,調整実験に際して東京大学原子

核研究所坂井助教授,京都大学早瀬助教援,東京大学小島先生な

らびに地質調査所柴田技官のご指導,ビ援助に負うところが大き

かっナこことを感誘1する
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Utili2ation of microwave, it seems, has been limited to the 6eld of communication. But as high power microwave is becoming

easily available,its demand is expanding t011〕e sphere of the linear accelerator, the high power radat and other generalindustrial

As a means to get high power microwave, the klystron is the most appropriate nowadays. since 1963 S-band high powerUses

klystrons having peak output power of 5Mw at 130kv and 95A have been developed and expected characteristics have 卜een
teaⅡZed

This report describes the process of development and characteristics obtained as a tesult with them.

Central Research Laboratory

大電カバルスクライストロン
岡田武夫"・建石昌彦"・小野寺俊男絲

竹延真哉"・神生忠興"・家喜洋司絲

1.まえがき

従来マイクロ波のほとんどの利用が通信方面に限られてVる感

があったが,大電力のマイクロ波が容易に得られるようになるに

つれて,その用途は線形加速器,大出カレー,,その他一般工業用

の分野にも広がりつつある

マイク0 波大電力を得る方法としては,現在ではクライスト0ンを

用いることが最、適当である

筆者らは昭和38年以来,線形加速器用のパルスクライスト0ンとし

て S パンドにおいて eーム電庄 130kv, eーム電流 95A でセン頭

出力 5MW の定格の管の開発を行ない,所期の特性を得・ること

ができた

Hi8h power pulsed Klystrons

Takeo oKADA . Masahiko TATEISHI・ Toshio oNODERA

Shinya TAKENOBU ・ Tadaoki sHINSEI・ HiroshilEKI

UDC 621.385.6

2.1 ビーム系の設計

陰極には将来現在開発中のニッケ}レ含浸形カソードを使用する予

定であるが,当初は酸化物陰極を使用する点も考慮して,陰極電

流密度の点から陰極径を 70mm に選んだ.このときの陰極電流

密度は 23Acm2 となる.電極形状は集束半角 30 曲率半径比

2.15として電解そうによって決定し,電子軌道追跡装置によって

その特性を調べた.その結果ウェストでの eーム径は熱初速度の影

遜も考慮して約 16mm と推定された

磁界集束にはいわゆるづリjレアン方式とコンつアインド方式とがあ

り,金属製真空容器を使用する場合には磁気シャヘイ板の穴が小

さくでき,立ち上がりの比較的良好な磁界分布が得られるのでわ

れわれはづリjレアン方式を採用しナこ. eーム半径 16mm,ピーム電圧

130kv, eーム電流 95A としてづり」レアン磁界値を求めると 560ガ

ウスとなる.実際に eームを集束するときは普通この 15~2 倍の

磁束密度を必要とする.しナこがって1ρ00ガウス程度が得られる電

磁石を作ればよV.われわれは四つのコイルとヨークからなって各

コイ】レの電流は独立に変化できるような電磁石を設計した

づリjレアン方式の場合, eームウエストの点から垂直な立ち上がりで

均一磁界を加えるのが理想的であるが,実際には磁界の立ち上が

りには多少の距離を必要とし,その状態は電磁石の端板とそれに

接続するアノードの磁極板とで形成される磁気シャヘイ板の穴の大

14 (1062)*中央研究所(工博)・朴中央研究所

きさによってほとんど決まってし立う.このような場合 eームウエ

ストの点で磁界最大値の 70%が加わるようにすればよいという

説、あるが,最も確実なのは実際の eームの透過率が最大になる

ように実験的に相互位置を求めるのがよい.以上のような点から

この大電カクライスロンの磁極板の内径を工作上可能なかぎり小さ

くし,かつその位置は最終的には実験的に決めることにして,最

初の設計では可能なかぎり電子銃に接近させることにした

2.2 高周波系の設計

クライストロンの設計に船いて,その選定が最もむずかしいのはド

りっ卜管径である.というのはーつにはドリつ卜管径は高周波系と

eーム系の両方に関係し,両者のドリつ卜管径に対する要求が相反

してぃることと,いまーつにはこの量をいっナこん決めナこあとで変

更する場合には,空胴共振器はもちろんのこと,電子銃の設計も

変更する必要があり,まったく新しいクライスト0ンを作るのと同

じくらいの労力を要することのためである.われわれの場合定格

として eーム電圧 130kv,ピーム電流 95A という値カミ与えられ,

かつ電子銃の設計においてづりルアン集束方式で,直流eーム径は

16mm と与えられナこ.したがって問題はこの直流 eームから最も

能率良く高周波エネjレギを取り出すような空胴,およびドリつ卜管

を設計することである.クライストロンや進行波管などの直線 eーム

を使用し九マイク0 波管が高周波動作をする場合,ピームの一部が

ドリつ卜管立たはへりツクスに取られることは,しぱしぱ経験すると

ころである.この現象は高周波変調がぜーム径の増加をひき起こ

す、のと直観される力1,実際にづリjレアン集束の eームに無格子間

ザキで速度変調が加えられたとき,eーム内の高周波電流分は eーム

の密度変調によるより、,eーム径の周期的変化によって運ばれる

ことが理論的にも実験的に、証明されているaX幻.このためドリ

つ卜管径は飽和出力時に船いて、透過率を高く保てるように,変

調のないときのピーム径よりかなり大きく選びたい.一方これに

反してドリフト管径を大きくすることはピーム結合係数の低下を招

くぱかりでなくクライストロンの能率の低下をもひきおこすことに

なり,ドリつ卜管径にはーつの上限が置かれる.われわれはこれら

の点を考慮してツ4=1.0 を選び,これからドリフ1、管径を 26mm

としナこ.

このクライスト0ンは線形加速器に使用することを目的としてい
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るので,帯域幅よりも商利得商能率であることが要求される・この

ため空胴間ザキ幅は eーム結合係数およびぜーム,ローゞインづ,イン

eーダンスを高く取るという点から比較的小さく選んだ.出力空胴

のみは空胴の特性インeーダンス(R'h/@0)が余り低下しないように,

他の空胴より少し大きく 13mm とした.このときの Rshj々0 の

値は摂動法によって 75n と測定された.上の二つの選定によっ

て空胴間ゲキ寸法は決まり,コールドテストによって空胴の各部寸法

および同調機構を決定した.最適空胴問ザ牛は小信号領域では低

減づラズマ波長の4分の 1とされ,出力空舮Ⅱこ近づくにつれてこの

値よりも短くするほうが良いとされている.また最後の空胴間ゲキ

については能率と利得との妥協点としく 0.1入q(36゜)に選ぶのが

最もよいといわれている③.われわれは中間空胴の互換性を考え

て,すべての空}1阿問ゲ千をひとしく 0.1入U=83mm とした

次の問題は出力空胴の外部回路との最適結合度である.出力空

胴は誘導性窓によって出力導波管と結合する.誘導性窓を調整す

ることによって,変朋ぜームが空胴に誘起する電材及哥乍用するイン

eーダンスを変化すると同時に,空胴の作用間ゲキに発生する電圧

を変化することができる.、し負荷インeーダンスが極゛揣に小さい場

合には,空胴に現われる電圧は eームの加速電圧に比ぺて小さく,

出力空胴は電流励振の状態になって出力は負荷抵抗に比例して増

加する.また負荷抵抗が大き過ぎると,空胴に現われる電圧は e

ーム電圧を越えて eームの一割仂ミ発散および灰転することによっ

て能率の低下を証K ことになる.このため出力空川魂こ現われる電

圧が特別の値のとき,すなわち負荷抵抗が特別の値のとき最大出

力が得られる. C.F.T.H.の実験結果御によると出力空胴の電

H訥ミぜーム電圧の約 1.4 倍のとき"轡皐が最大になると報告してい

る.われわれはこの点を考えて負荷インeーダンスを少しピームインビ

ーダンスに比べて滞く選んだ.また々ext を変化することはナCL、し

て困難でなく,最終的には実験によって最適値を決めれぱよV

2,3 機械的設計

全体の構造を図 2.1 に,その外観を図 2.2 に示した.大電

カパルスクライストロンの特長を柚造面からいえば,電子銃部,高周波

部およびコレクタ都に大きく分割できることである.工作の際に

は,それらを別々に製作し,各部分について個々に寸法試験とり

ークテストとを行ない,空胴部にはそれ以外に商周波コールドテストを

行なった後,それらの部分をア】山ンアーク溶接によって組み立て

るという方針をとった.まナC 芋ツタイオンボンづ(以後 G.1. P.という)

をHyJ導波管部に取り付け,つねに管内を商真空に保つとともに,

管内真空度のモニタとして働かせている

電子銃盲偸土ヒータ,カソード,ウエネ}レト電極およびアノードで雛"武さ

れる.カソードは酸化4刎会極まナCはニッケ】レ含浸形陰極を使用して

いる

高周波部としては,五つの空胴と出力導波管が含まれる.これ

らはすべて厚肉導波管を使用している.第5空胴を除く四つの空

胴は共振周波数が可変であり,動作試験時には遠隔操作によって

同調をとることができるようになっている.出力導波管は迷走一

次電子を防止するためにべンド導波管を使用している

3.エミッションテスト

3.1 エミッションテスト

排気を終わっナC管は, G.1.P,を多Ⅱ乍させて,高真空に保ちな

がら 150~200時問エイづンづを行なったあと,低電圧のエミ・,ション

測定を行なう.この測定ではアノード・カソード間に lkV を加え,カ

ソードの祐ι度を卜げていったとき,この状態で空問電附附訓製領域が

保たれる最低の温度を測定する.この温度がカソードのエミッション

の良否を芋えるめやすになる.図 3.1 に示すのはカソードi品度に

対する低圧エミッション測定と高圧エミッション測定の結果である

この両者には密接な関係があり,低jモ測定によってエミッションの

飽和を示すカソード温度がわかると,高圧測定において、空問電荷

制限領域にあるための最適カソード温度を予知することができる
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電3.2 放

大電カクライスト0ンの冏題のーつに管内放電がある.われわれ

の経験した管内放電には町重類あり,その・ーつはアノード・ウェネ1レト

問での真空放電であり,他のーつはガラスま九はセラミ.,ク絶縁面

上(真空側)の沿面放電である

第1のアノード・ウェネルト問の真空放電については,この両極の表

面汚染度力堺ψ粋している.クライストロン組立_畔Hこおいては各部品が

浩淳1であっても,ベイクおよびコンパーづ,ン中にば,カソード面から

の蒸発物質がそれらに付着する.電極表面が汚染すれぱ電極表面

の電界が乱れたり,電極の什小二関数が低下したりして真空放電を

誘発する

初期の管でコンパーづ.ン後にべイクを行なわなかった管は,電極

表面に種々の物質が付着し,しぱしぱ放電を起こした.しかしこ

の放電はコンパーづヨン後においてふたたびべイクを行ない,付着物

を除去することによって解決された.

第2の絶縁面上の沿面放電は管を長時問使用した場合に起こる
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ものである.クライストロンの動作時は,ヒータ,カソード,ウェネルト電極

などが高温に保たれているため,たえずいくらかの蒸発が起こっ

て船り,これが絶縁面上に付着する.この付着物の量がある限度

を越え九とき,絶縁面上で沿面放電が起こる.この種の放電を防

ぐために,絶縁面上に蒸発物が付着しないような電極構造に変更

tる必要力:あった.

3.3 寿命テスト

管の寿命テストに船いては管を規定の条件の下に動作させて寿

命を調べなけれぱならない.しかし実際問題として大電カクライス

トロンを規定の条件の下で,寿命テストのために何千時問も動作さ

せることは困難な場合が多い

われわれはバルスクライスト0ンとして最適のカソードを得るために

種々の実験を行なっており,すぐれた二,ケル含浸形カソードを得

ているが,このことについては昂Ⅱこ発表する予定である

ここでは酸化物陰極についての寿命テストの結果,等価寿命テ

ストとして一般郎Nこ通ずる打項について述べる.われわれは寿命

テストとして

(a)実際のクライストロンに低圧の交流電圧を印加し,平均電

流を実際の動作状態と同じくしてテストする.

(b)実際と同じカソードを使用したパーeアンスの大きな試作管

をつくって,印加電圧は低いが eーク電流および平均電流はクライ

ストロンの列"乍状態に致さしてテストするという2種類の方法を

とった.

(a)の方法による寿命テ久卜に船いて,適当な時間問隔に船け

る低圧エミ,ワシ.ンテストの結果を図 3.2に示す.この結果から低い

カソード温度におけるエミ.,ションは早く劣化を示すので,これらの

傾向からカソードの良否を早期に予想することが可能である.

またこの寿命テスト中の0時問船よび 2ρ00時間に羚ける高圧

エミッシ.ンテストの結果を図 3.3 に示した.この図からカソードが

劣化するにつれて温度制限領域が右方に移行することがわかり,

低圧工三ツションテストとの関係も与えられる

(b)の方法による寿命テストは現在2ρ00時間を越えているが,

ビーク電流はまだ空間電荷制限領域にあり,(a)の低圧エミウションテ

ストとの相関関係も得られているが,これらの詳細は別の機会に

発表する
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4.ビームテスト

4.1 集束磁界と透過率

高周波入力のない状態での,集束磁界分布とeーム透過率(コレ

クタ電流とエミ.ワション電流の比)との関係を求める事は,最大出力

を与える磁界分布を見出す上で重要である.透過率が eーム電圧

に対し,10okV以上に船いて一定値を保ち得ることは,今までの

試験で十分に確かめられている

2.1節で述べたように,集束用電磁石は四つのセクシ.ンに分け

られている.最も電子銃に近い側のセクション電流をlm とし,以

下コレクタ側に向かって 1地,1×3,ム"ととってゆく.これらおのお

ののセクシ,ン電流と透過率との関係をすべて求めることは容易で

はない.せいぜい2個のパラメータで磁界分布を表わすことが必要

となってくる.そのーつの方法として,各セクションのつくる磁界が

芒ーム透過率に及ぼす影響度(weightfacto0 をバラメータとして,

合成磁界を表わした場合,式(3.1)なる関係式が得られた

(3.1)Σω,1J1 11n十0.71112+0.3(1J13+1ν4)
π

この値は,磁界分布の測定から,入射磁界値(磁気シャヘイ用鉄

板付近の磁界値)に対応していることが明らかになった.この関

係を図 4.1 に示しナこ.、うーつのバラメータとして q'υ3+1地)が

選ぱれ,これは主として eームの集束に役だっている磁界を示し

ている.この二つのバラメータをおのおのタテ軸,ヨコ軸とした図
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図 4.2
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集束磁界分布に対する透過率 95%以上の範囲
4.2 Ateas for beam transmission above 95%
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4.3 ビーム集束系の検討

透過率最大磁界分布を得るためにはlmを逆磁界として働かせ

なけれぱならない点について検討した.磁界の立ち上がりが逆正

接関数で変化するようなづリjレアン集束の場合の電子軌道計算と前

項の結果とから,この電子銃によるぜームが小,づルを打たないで直

進するためには,磁気シャヘイ用鉄板を設計の位置から約50mmコ

レクタ側へ離さなけれぱならないことが判明した.すなわちこの鉄

板がカソード側へ寄りすぎているために,eームの半径方向成分がま

だ大きい範囲で磁界がかかり,大きな小,づルを打ってしまうので

ある.これらの計算船よび推論を',実験的に確かめるために,集

束磁界に対して,カソード,アノードなどの電子銃部を船の船の40,60,

80mm 離して,ドリつ卜管内径 20φの e一△テスト管を作り,集

束磁界分布と透過率との関係を調べた.その結果を図 4.4,4.5

に示す.最適のΣ工,1翫すなわち入射磁界値は,電子銃を離すに
π

従って大きくなってきている.これはそのときのぜーム径船よび

e一△半径方向成分から考察して当然といえる.40mm 引いたと

きが最も透過率がよく,80mm以上では明らかに透過率は下がっ

ている.これは定量的に、計算と一致している

透過率 90%以上の範囲は,40mm の場合と60mm の場合と

で同じである.それにもかかわらず,95%以上の範囲は 60mm

のほうが狭くなっている.換言すれぱ大部分の eームは計算どお

りに通っている力:,電子 e一△のビく一部分だけが不規則にふる

まってぃると考えられる.すなわち,この電子銃にはいくらかの

非層流性があるのであろうと推定され,このことは抵抗回路網に

よる電子軌道追跡の結果から、裏づけられた

1Ⅷ1=-2A

1υ2=25A

1Ⅲ=4A

300

(m.)
第4

2

200100
軸方向距離

第1空胴第2 第3

8 9 10 11 12654

タ(1胎十1"')ラノぐ

図 4.4 磁気シャヘイ板の位置による透過率 95%以上の範囲
(ドリつ卜管内径 20φ)

Fig.4.4 Areas foT beam tTansmission above 95% when
tl〕e position of the magnetic pole piece is varied.
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図 4.3 磁界分布と電子軌道計算例
Fig 4.3 MagnetiC 6eld distribution and

Calculated electron ttajectory

表上に透過率95%以上の範囲を示したのが図4.2である・二つの

範囲は,ドリつ卜管内径26φおよび20φのときのものである・ 20φ

のものカミ26φのものより狭くなっている範囲は, e一△径20φ以

上26φ以下といえるだろう.これらから最適のΣω"ム仇=2・0 と
π

いう値が得られ,ぜ一△透過率の最大値は 96~98%であっナこ・

4.2 電子軌道計算

図 4.2 の意味船よびそれらの関係を明確にするために, pio・

quender&cahen の手法(6)によって,電子計算機を用いて電子軌

道計算を行なった.ラミナーeームであるという仮定のもとに,相対

論補正船よび半径方向磁界をも考慮に入れて行なっ九計算から,

次のことが明らかになった

(1) eームは全体的に非常に大きな小ワづルを打っている・

(2)Σ寓,1N,の小さいときに透過率力:下がるのは, eームの 1
π

回目のりツラルでドリフト管にあたるナこめであり,大きいときには,

最後の小りラルでコレクタ付近でピームが取られてしまうからであ

る.

(3)(1,ι3+1N4)カ:大きいほど, e一△はしだいに Compress

されてゆく.

例としてΣ之,1N,=2.1,(1N.+1地)=8A のときの磁界分布を

そのときの電子軌道を図 4.3 (b)に示した図 4.3 (a) ^,

大電カバ}レスクライスト0ン・岡田・建石・小野寺・竹延・神生・家喜
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4.4 パワーテスト

4.4.1 一般的事項

試験装置のづ口・,ク線図を図 4.6 に示す.クライストロンの出力の

大部分は水負荷を流れる水に吸収させ,その温度上男から出力を

絶対測定することができる.一方出力の一50dB を方向性結合器

で取り出し,サーミスタマウント船よびづ小,ジによって出力をモニタし

ている.導波管内での放電を防ぐため,窒素ガスを入れ相対2気圧

に加圧している.高周波入力は反射形クライスト0ン2K41で発振さ

せ,当社製バルス進行波管TW-301でバルス増幅して供給される

バ}レス電源は水素入サイラト0ン 1257 を使用したパルス変開器と,男.

圧比 1.10 のバルストランスとからなり,パルス幅 6μS,パルス電圧最

大 140kV の負パルスを繰返し周波数 60,120,180PPS(電源同拶D

で印加している.バルストランス船よびクライスト0ン電子銃は高圧に耐

えるため油タンク内に納められていて,トランスとクライストロンの接続

はソケ・ワトによって簡単に行なわれる.クライスト0ン船よぴバルストラ

ン久は放射線のシャヘイのため鉛板に囲まれた部屋の中に設置さ

れ,コしクタの水冷づヤケウト内にも鉛を入れてシャヘイには十分留意

している.クライスト0ンの空胴の同調はシャヘイ室の外からサーポモー

タで遠隔操作して調整を行なう.

eーム電圧130kV付近で出力空胴の共振周波数に人力周波数を

設定し,この周波数で最大利得を与えるように同調を取ったとき

すなわちシンクロナス同調時に磁界分布のΣ之,ムhの値の大きいあ
π

る範囲でーつの異常現象が観測される.これは一種の寄生振動で

図 4.6 試験装置のづロウク線図
Fig.4.6 Block diagTam of test equipment
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図 4.8 正規化サセづタンスおよび結合度(V-113)
Fig.4.8 Normalized susceptance and oext

出力に入力以外の周波数成分が発生し,入力の周波数成分との間

にeートを起こし,出力波形が振幅変調を受けナこようになる.さらに

この寄生振動の周波数は最大利得を与える周波数と一致し,あま

り入力周波数には関係しない.この寄生振動は小信号利得が70dB

を越えたときに起こり,いずれかの空胴を少しずっ離調してゆく

と,利得の減少とと、に磁界分布に対する寄生振動の範囲は急速

にせぱ立り,ついに振動は止まる.

4.4.2 能率の改善

まず各空胴の離調による能率の改善について調べてみた.図

4・7 に第4空胴をシンクロナス同調から高いほうに離調した際の入

出力特性を示した.60M0以上離調しても能率の改善船よび利得

の減少に飽和の傾向が見られ,50MC前後が最適離調と考えられ

る.この点では利得の減少が一12dBで能率が10%程度改善さ

れ,かつ出力は入力の変化に非常に鈍感であることを示してい

る・後者の性質は線形加速器のようにクライスト0ンの出力変動を極

y烏にきらう場合にはとくに有効な特性である.どうように第3空

胴についても高いほうに離調することによってさらに数06程度の

能率改善がなされる.測定結果を図 4.8 に示した.比較的低レ

ベルで動作している入力,第2,第3空胴の蹴調は能率改善よりも

クライストロンの帯域幅の拡大に役だち,これに反して第4空胴は帯

」或幅にはあまり寄与しないが,能率の改善には非常に効果がある

上の実験はおもに集群能率の改善を目的としたもので最終的に

必要なのは出力空胴の変換能率である.変換能率は種々のバラメー

タの関数であるが,とくに出力空胴の作用空間に現われる電圧が

最も大きな影響力を持つ.このため負荷インビーづンスすなわち出力

空胴と負荷(出力導波管)との結合度 0飢tを可変にした特別なク

ライスト0ンを作って実験を行なった.これは出力空胴に最も近い

Detuned short position (通常は略して DS. P.と呼ぶ)よりさ

らに入。8 だけ負荷倶Ⅱこ移動した点に容量性スタづを取り付け,

このスタづの長さが変化できるようにしたものである.こうする

ことによって出力空胴に並列に出力導波管の特性アドミ.クタンスか

またはそれより大きな可変コン凌クタンスが接続されたことと等価

になり, oextはスタづのない場合の値から次第に低下する.例

として図 4.9 にスタづの長さと正規化サセづタンスB y。船よびスタ

づを出力空胴に接続した場合の結合度の関係を示す.元だし々ext

は出力空胴に最も近い D.S.P.を基準面として位相法によって測

定した.この種の実験用クライスト0ンによって得られた結果を図

4.10 に示した. eーム電圧 120kV 以上ではもう少し oext の低

いほうが最大能率を与えるようである.々ext を変化することに

三菱電機技報・ V01.39 ・ NO.9 ・1965
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第3空胴の共振周波茲

第3空胴の離調と飽和出力および飽和利得(V一Ⅱ1)
9 Saturation power and gain wl〕en t11e 3rd
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図 4.12 eーム電圧と出力(V-114 および V-112)

Fig.4.12 0utput power vs l〕eam voltage.

図 4.11 に示し大二.比校の元め二空胴クライス1・ロンの変換能率に関

する Feenb剖gの計算結果d)を同時に示した.この図から次の3

点が結論された

(1)相対電圧が 1.1から 1.2の間で能率に急激な減少が見ら

れ,その減少点は e一△電圧の増加とと、に上昇する

(2)最大能率を与える最適相対電圧は1.0から1.1の間にある

(3) eーム電圧の増加とともに各 Eーム電圧で最大能率を与え

る@ext の最適値は減少する

われわれの得た実験結果は C.F.T.H.のそれと多少くい違う

が,Feenbag の計算結果とよく一致すること,および出力空胴の

RshlQ。の測定精度がたかだか 10%、越えないことなどからわ

れわれの得た結果のほうが正しいと思われる.図 4.12 にスタづ

のないクライストロンの電圧特性を示した.明らかに々ext の大き

い場合はe一△電圧に対して出力が飽和する傾向を示している

以上述べたような諸条件の改老冉こよって,われわれはΠ標とす

る 5MW の出力を安定に発生することに成功した

表 5.1 パ」レスクライス1、0ンの定格および代表的動f肖列

雄気的定怖

純タソグステンヒータ

俳熱形酸化物冷布陰 倩

セクシコン架束磁界

Q゛針= 39

30

@ext と飽和出力(V-113 および V-115)

Fig.4.10 saturation power vs @ext

Fcenb01容のι1・1i結具_と
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図 4.11 出形空胴の相対電圧と能率(V-113 船よび V一Ⅱ5)
Fig.4.11 E伍Ciency vs relative voltage of output cavlty

よって出力空胴に発生する電圧と能率の関係を調べるため,式

(4.1)の関係から図 4.10 の各点での相対電圧αを求める

〆=2η・(R'h/@。)・@exvR。 (4,1)

ただしα=WV。.出力空胴の相対電圧

出力空胴に発生する電圧り

V。: eーム電圧

RO : eームインeーダンス

勿:クライストロンの官亭*

図 4.10の曲線を相対電圧と能率との関係に誓・き直した、のを

大電カパ」レスクライストロン・岡Ⅲ・建イi・小野吉一竹延・神生・家喜
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5.定格

最終的に得られたバ」レスクライスト0ンの定格%よび動作例を表5・1

,こ示す.

6.むすび

われわれの開発したバ}レス出力 5MW のクライストロンの特長と

しては

(a)五空胴クライスト0ンであり,各空胴の共振周波数兆よび 0

を最適に調整してあるので,高能率で,かつ高利得である

化)各セクションごとに製作したあとに,これらを組み立てる

という方式をとっているため,製作力消毛率的で,かつ修理や周波

数帯の設定が容易である

(C)陰極には特殊:,ケル含浸形陰極を採用しているために

長寿命である

などの点があげられる.

約2年間という短期日で開発を完了し得たのは東京大学原子核

研究所の田中,堀越,.馬場,石井の各先生のご指導に負うところ

が大きい,厚く溌礼を申し上げる次第である'

( 1 )

参考文献

M. chodorow, H.J. shaw and D.K. winslow: The

Current distribution in modulated magnetica11y focused

electton beams, J. APPI. phys.,29, P 1525 (1958)

M. chod0τOw and L.T. zitteⅡi: The RF current distti・

bution in Bri110wn 丑OW,1. R. E. trans., ED-6, July, P.352

(1959)

W. John pohl: A simpli6ed Method for calculating

Klystton peTformance,1.R.E. trans., ED-1, P.32 (1962)

R. M6tivier: Retouches a Apporter 五 la Theorie du

FonctionnemeDt des Klystrons Ampli6Cateurs de Grande

Puissance, Record of the lnternational congress on

Microwave Tubes, Munich. P 60 a96の

D. E. Anderson : Activation and Deactivation of oxide

Coated cathodes, Advances in Electron Tube Techniques,

Sept.(196の

J.E. picquendar and o. cahen : Les M6thodes D6tude

Th点orique de la Focalisation du Type " 0", Revue

Technique c. F. T. H., Fievier (1960)

E. Feen、erg: Notes on velocity Modulation, sperry

Gyroscope company, Report NO.5221 1093. P.23 (1945)

( 2 )

( 3 )

( 4 )

称名

断路器の操作装置

回転界磁形交流発電機の界磁線輸保持装羅

過負荷標示装圃

始動電動機 eニオン移動装置

リアクトル
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Alkali metal vapor magnetometers of the atomic osciⅡator type operating on the " optical pumping principle have been

builtto measure the geomagnetiC 6eld. These magnetometers, because of h地h sensitivity, quick response and compactness, were

Ca北ied on a rocket of the Tokyo univetsity space and Aeronautic center in Januaty and MaTch of 1965 and used to detectthe

ELF (Extremely LOW Ftequency) magnetic waves around the earth with success.1n the application,{requency response up to

120 cycles and sensitivity o{ 0.27 Were made available. The basic pToblems involved in the design and opeTation as we11 as the

Principle of magnetometer are discussed herein. The data of the observation are also touched upon.

Central Research L3boratory

Application of Alkali Metal vapor Magnetometers
Shigeru ANDO . Takahiro KUBO ・ Tadaomi NISHIOKA

Y司i YOSHIYAMA . Kiyoto oKAVVA ・ Hironori ozAKI

光磁気共鳴磁力計の応用

安東滋*.久保高啓*.西岡忠臣*

1.まえがき

昭和 24年, F. Bittera)は光で観測する rf (tadio frequency)

程度の磁気共鳴を提案しナこ.続いて, J. Brosse1およびA.Kastler

がオづティカルリRンeンづ(opticalpumping)を使って,散乱光で水

銀の磁気共鳴の観測に成功した.しかし,この技術が磁力計に応

用できるようになったのは,昭和32年, H.G. Dehmelt柁)によっ

て透過光による磁気共鳴観測が可能になってからである.この実

験技術では,磁気共鳴によるゼーマン遷移(周波数"が)が光の遷

移(周波数"卯ι)とほぽ 1対 1に対応して観測される.したがっ

てこの方法は両遷移のエネルギ比h"叩'加がに相当する 10゜~10W

という著しい増幅度を持っている.このことが圧力 10-゜mmHg

というほぼ完全な自由原子の定磁性共鳴を可能にしている

この技術の実用的な応用である磁力計は光磁気共鳴磁力計とよ

ぱれ原子発振器形と AFC (Automatic Frequency controD 形と

カ:ある. Rb, CS などのアルカリ金属を動作物質とするこれら磁力

計は数ツ(1ツ=10-'G)から数 G の磁場が絶対値を周波数に変

換して連続的に測定,記録可能である御.その感度は 0.1ツ以上

で,しかも構造が小形かつ簡単,軽量で所要電力もわずかですむ

から,地上での磁場測定のほかロケ.,トとう載用磁力計とか軍事

用,地下資源探索用の磁気探知器としてへりコラタ,飛行機にとう

載して使うのに理想的である.これらの磁力計はすでにアメリカ,

フランスなどで実用化に移っており,当社で、昭和39年8月の同

志社大学アラスカ探険隊に使用された磁力計を製作したのをはじ

め,40年1月と 3月に打ち上げ,観測に成功している東京宇宙

航空研究所のロケ哩卜のために2台の磁力計を製作した.これら

に使われた原子発振器は感度 1~0.2ツ,応答が0~100OS以上の

ものであった

オラティカjレリミυビンづ技術についてはすでに詳しく報告したので,

ここでは主としてアルカリ金属蒸気磁力計への応用について述べ

る

吉山裕二*.大川清人*.尾崎博規*

エネルキ

」卿即批

示した.超微細構造量子数 Fに対応するレべjレは(2F+1)個の

間隔の等しいゼーマン(zeeman)サづレベルに分かれている.基底

状態皀S',励起状態 2P'間のエネル半間隔五=hp。"ι(h: plank

定数)に相当しナこ周波数"。訓'は光の領域にあり,ゼーマン・サづしべ

ル間隔五'=加がに相当した周波数υが(Larmor 周波数)は
^.11

つ;ノ

オ周波数である.室温に船いて基底状態の各サづレベルに分布して

いる原子数はほぽ等しい.これらの原子が周波数"叩ιの円偏光

を吸収して励起され,10-8秒くらいで自然放出によって基底状態

に帰る.このようなことを繰り返すと基底状態で円偏光の吸収率

の小さいサづレベルほど原子数が増して分布のカタヨリができる.

図 2.1 で円偏光の回転方向が選択規則 a挽F=+1 に従うとき,

各Fのづルーラ内で上のほうのサづレペルほど密になる.これを原

子系の整列(AHgnm帥t)といい4知鳥線"叩ιによる.このような

操作をオづティカjレ・バンビンづという.これはべクトルモデルでいうと,

最初各原子の角運動量べクトルカ那艮られたいくつかの方向に等分

配されていたが,オラティカルリ;ンeンづによって次第に磁場の方向

に向きをそろえてくることを意味する.整列すると吸収率の低い

サづレべjレに原子が集まるから原子系による共鳴線の吸収が減少す

2'原理と構成

2.1 透過光による磁気共鳴観測法

弱磁場におかれた Rb87 原子の関係エネルギ準位図を図 2.11

*中央研究所 (1069) 21

第1励起状態

3P16

フ,947A Φ,線)

F=2

'Sレ念

F=1

基底状態

F=2

図 2.1 Rb87 の基底状態船よび第1励起状態の
エネルギレベル構造(机F:磁気量子数)

Fig.2.1 Energy levels of Rb釘 in the ground
State and the 6rst excited state in a weak

magnetiC 6eld
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2光

X光

Rbランプ

D,円

D1 フィルタ

円偏光板

図2.2 磁気共鳴観測のための実験装置
Fig.2.2 Experimental arrangement for obseTving

the magnetic resonance

る.この原子系に"がなる周波数の d 磁場を外部磁場と垂直方

向にかけて磁気共鳴を起こさせると,サづレべjレ間の遷移が起こり

整列がこわされて原子分布が最初の状態にもどる.磁気共鳴が起

こったことは透過光量の減少,すなわちその磁気共鳴吸収によっ

て検知できる.

実験装置の構成を図2.2に示す.外部磁場と平行な円偏光を之

光,直角な円偏光を工光と呼ぶ.乞光はオづティカ}レリミンeンづを

行ない,磁気共鳴吸収を観察できるカミ,之光は単独ではオラティカ

ルソ§ンビンづが不可能で,之光と共存する場合,"がで光の強さが

変調を受ける.磁場と45 をなす"叩ιの円偏光は之光と之光の

作用をかねることができる.すなわちオラティカ}レ・パンeンづの作用

をもつと同時に,"がで変調を受ける.このように透過光による

磁気共鳴検知法は2種類ある.

ゼーマン・サづレぐル問隔は磁場の強さに比例するから"が=K・H。

なる関係で磁場の強さ,共鳴周波数の一方が求まれば他方が求ま

る. K は理論的に計算できるが,既知の H。を使い"がを測定

すれぱ実験的な K の値もわかる.

図 2.1には Rb釘のエネルギ・レベルを示したが, Na, K, Rb舗,

CS も同じような関係を持っナこエネルギ・レベル構造を持っており,

この技術が応用できる.それらの共鳴周波数は IG あたり Na,

K, Rb8フカミフ0okc, Rb85 力:467 kc, CS 力:350kC である

2.2 rf 変調信号の解析

BeⅡおよび Bloom は磁気共鳴に関する Bloch 方程式を用い,

光,尖会0器

'発1辰器

バンeンづの効果を考慮に入れて,.光,工光の試米Nこよる吸収 S幻

、入ノー

S.,を計算した.

S、-A。ア=ー

プ

1+(S2ιω)2十ツ皀H1旦SIS9

X COS (ωι十φ)

1
tanφ=^

-S。.Jω

ツ=ω。 H。

aω^ω一ω。

AO.ゼーマン・サづレベルに分布する原子総数

P力 rが■光,X光のパンビンづの割合

仇。,抗。',ハ1。, U。セ,伽 P。などできまる定数

S

ただし

{1+(S.aω).}M。R,π。/A。

A。P

1+(S24ωソ+ツ2H,2S.S2

ツH,S2{1+(S2"ω)9}}U。R"10yAO

1)=十,2+ー

緩和,横緩和の緩和時間である)

磁場の各成分は次式で表わされる.

Hω=HICOSωι

HU=-Hlsinωι

H.=H。

方程式の解(2.1),(2.2)はかなりよく実験と致する御.し

たがってこの解を用いて現象を調べ,原子発振器の動作条件をあ

る程度論ずることができる.図 2.3,2.4 は式(2.2)から予想

される結果と実験結果である.共鳴中心で変調信号が最大になる

のは HI=1ツVSIS2 の点であることがわかる.バンeンづ光が弱

くなるとビークの分離は起こりやすくなることは実験的にも裏づ

けできた.また式(2.3)から共鳴点で H 磁場と信号の位相差が

90゜であることもわかる.しかし実験にあらわれる次のような現

象はこの解と一致しない.

(1)共鳴点の両側にできる rf変調振幅のビーク A1 と A3 は

等しくならない.(図 2.5)

(2)共鳴点付近の信号の位相コウ配 dφdωが H'の大きさ

で変わる.(図 2.3)

変調の現象がこれらの式で十分説明できるとすれば,原子発振

(2.1)

80

(2.3)

O dψノdω
・振幅 A.

理論値

^1 ?

60

(Tb T.はそれぞれ縦
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20

yH. S2AI。 R 初。ノ!A。

0 1十γ2HI?S.S2

d町dω=ー」ー右ω一一吾Σ
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図 2.3 共鳴点での周波数対位相
特性のコウ配と H変調

信号振幅(Rb87)
Fig.2.3 Phase gradient dφ dω
and rf modulated amplitude of
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tion of rf magnetiC 6eld intensity
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器の応答速度は理論的に S9 から決められる.逆に応答速度の実

験データから S.を計算できる.この S.はゼーマン・サづレベルか

ら原子がパンビンづや,熱的な原子間の衝突で取り去られる時定数

を表わしている.式(2.3)から

dφ S9

d(ゴω)-1+("ω・S9)皀

であり,これはゴω=0 のとき一S.となるから,共鳴点の位相の

コウ配から S.が求まる.しかし式(2.4)にある"ωのため実際

上はきわめて誤差力二多い.図 2.4 のΠ1=2V-H゛S.S.-ils.か

ら求めるほうがより実際的である.図2.4は Rb肌についての実

測結果で,計算され大二 S。は 1.2mS 程度となる.式(2.2)から明

らかなように信号の半値幅は H 磁場の強さを小さくした極限で

2V、3/S.であるから,この値によるとこの装置で半値幅は4.3mG

となる.図 2'4に示した(dφ/dω)"ω=0 のゞータは共鳴点を中

心寸こした U如にわたる平均のような値と解され,これからS.を

求めると 0.1~02mS 程度で真の値の 1ル0 くらいと思われる

したがウて図2.5 の縦悌1の値は真の値の 1八0 程度になっている

と解される

2.3 磁力計への応用

上述の方法で磁気共鳴を観測し,その周波数を統み取れば磁場

の強さがわかる.二つの観測方法に対応して2種類の磁力計の方

式が考えられる.ーつは磁気共鳴吸収を利用した AFC形で,他

は H 変調を利用し元原子発振器形の磁力計である.われわれは

とくに後者の原子発振器形磁力計を開発し恂,アラスカ探検隊用,

ロケット用などの実績を、つているのでとれについて詳細に報告し

たい.原子発振器形は AFC 形にくらべ,応符が速く,枇造がや

や簡単であるなどの利点がある.

図2.6 は原子発振器のづ口.,ク線図である.ここでは薊に述べ

(2.4)

160ψ

即中1十

ノ

光ナ貪皇口"

＼

上{コイル

ランプエキサイタ

吸収セル

H増幅器AGC回路

磁」号方向

円偏光オ反

(1071) 23

反射鏡

ランフ゜

発基
振凖
回周
路波

致

原子

た磁場と 45゜の円偏光共1鳴線が用いられ,オづティカ1レ・パンeンづを

行なうと同畔Hこその H変罰が光検知器で検知される.この rf変

朋信号・は増幅され, H磁場との位相を柿正して H コイルに愉還さ

れる.とのルーづのゲインが1より大きければ,外部磁場の強さ

に対応した共鳴周波数で内励発振する.とれを原子発振器とい

う, AGC (Automatio Gain con杜OD は吸収セルにかかる t{磁

場の強さが d変調信号の大小にかかわらず一定になるようにゲ

インを変える回路である

図2.5は光のH変調信号の振幅およびH磁場に対する位相を

示した、ので,外部磁場を一定とし d 磁場の周波数を変えて,

それぞれの値を記録紙に記録したものである.とれによると rf

磁場H'が大きくなると共鳴点では逆に変調信号・が小さくなる

この共鳴の中心での rf変調信・号振φ岳を H,に刈しづ口.汁したの

が図2.3で, a.の値には最適強さがあることを示している.共

鳴点での位相差は常'に 90゜である

このようにして原子発振器が構成され,磁場に比例した周波数

光磁気共鳴磁力計の応用・安東・久保・西岡・吉山・大川・尾崎

及収七ル

図 2,7 L-3形 2・号ロケット用磁力計の枇造
Fig.2.7 B]ock diagram of magnetometer for L-3-2 rocket

2035~2365k
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図 2.6

Fig.2.6

分周
伺 1皮
回致
路

f0の出力が得られるが,磁力計においてはさらにとの出力周波数

を必要な形の信号に変える装置が用いられる.周波数計測の精度

を向上させるため,高い安定度をもった基準周波数バとeートを

とり,周波数眺一剣をアナロづ量に変換して指示記録するなど

の方法がとられる.一例として図 2.7にし一3形 2号ロケ.介 jm滋

力計の織成を示した

光'・,,・口器

一→1区二区ヨ
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3.1 応答速度

S.を原子発振器の一次遅れ応符の時定数と考えるとj品波数特

性の折点周波数 f。=(2πSりー'は2.3節で求めナC伯によって 130

ψゞ程度となる.図3.1に示した R、部の原子発振器の周波数特

性尖測ゞータの折点周波数は 120qS でよく一致している.した

がって&の定義から考えて応答を速くするに、はバンeンづ光を強

くすれぱよいことがわかる

3.2 感度

磁力計の感度は共1嶋点における被変靜"舌号の S,/N と,共叩ジ烹

における位相のコウ配で決定される.雑音をラディアンで表わしφ,

とすると共鳴点ではφπ=N/S,(dφldω)ゴω=0=-S2,とれらか

3 性 月ヒ

20 40 100 200 400 1.000

、y弓艾調伺咳数しCラメータは支哥躬剣支)(ツゞ

図 3.1 Rb町原子発振器の周波数特性
Fig.3.1 Frequency characteristics of Rb87 atomic osciⅡator
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(タテ軸 0.5ツ div,ヨコ軸釣 3min div)

図 3.2 アラスカ磁場変動現象の実測結果
(同志社大,小川教授,北村助教授のご好意による)

Fig 3.2 0bserved fTactuations of tbe earths magn
6eld in A!asuka

、..

,
."......,.".....ー.'.、^.一●.◆一●"●^一◆●

,゛、

(太い線の 7.5 目盛が l min 問丁ラスカ探検隊用 C磁力計ICよる
全磁場 0.3G 程度)

(幻昼問の工場内の地磁気実測値,つルスケール285ツ

要があることは,式(3.1)から、わかる.現在の磁力計に対する
要求は感度を最大限にあげることである.したがって rf 磁場の
強さは図2.3の変調信号振幅の最大になる付近に保たれている
これは同図の(dφdω)"ω=0 が最大となる付近と一致している
したがって現在は応答速度をぎせいにして感度を上げていること

になる.

3.3 磁場実測例

図3.3に通常の磁場測定の数例を示す'.普通,都会地では磁場

は商用の 60CS(まナこは 50C.)で変調されている・工場内でこの

磁場変調の度合いを調べてみると夜間で、セン頭値で数十mGあ
るいはそれ以上ある.このような変調は磁力計出力をレートメータ

などでアナロづ表示する場合に障害となることが多い・(a)は工

場内の実測値で変動が 150γくらいも記録されているが,これは

磁石などでわざと磁場を変動させたものである・(b),(d)はいな
かの静かな磁場を測定し九例である.(ト)は10分間で5~6ツ程

度の変動が記録されているが,この場所は昼間でも長時間にわた

り磁場変動が 10ツ以下であることもあり,60CS による磁場変調
も昼間で,工場内の夜間の 15 以下であっナC.(C)はこの測定中
50mくらいの近くを小形車が2台,別々に通過しナこときの磁場変

動記録である.車は磁力計に対し,東西方向に走った九め影響は

比較的小さい.(d)は鹿児島県内の浦の東大宇宙航空研究所の0

ケ.,1、基地での測定例で,もっとも静かなときには数分にわたり

変動が1ツ以下であっ九.東京都内数個所の磁場を測定したとき
には昼間 30~40ツの変動があるところでも深夜近くの電車の電

源が止められナこ瞬間から静かになり+3ツぐらいに減少しナここと

を記録している

,

F
(タテ軸ツ div,ヨコ帖 05min div)

磁力計の50m付近を小形車が通過したときの磁場変動(C)

区W樹,胤獣註打1^.^オー

、ー

、
"

'

ment

1 ^

(d)

Fi号 3.3

4.ロケット用磁力計

前章で述べナこように,光磁気共鳴磁力計の感度は 02ツ以しで,

応答は0~120CS にも及び,しかも小形軽量である・このような

特性は高空の超低周波磁波観測を目的とする 0ケ・介用磁力計に

好適である.われわれは東大宇宙航空研究所のし一3形 2号 0ケッ

ト用磁力計船よび K-9M形 10号ロケ.ワト用磁力計各1台を製作

納入し,これらは船の船の昭和40年1月船よび3月に打ち上げ

られ, L-3 形 2 号ロケ四卜では高度 1,040km, K-9M 形 10 号口

ケ.,トでは350km の高層超低周波磁波の連続記録に成功した・高

空に存在する磁波の中で 10ON 以下の周波数領域にっいては従

来適当な磁力計がなかった九めに直接観測が不可能であった こ

の周波数範囲は上層領域では磁気圏の空胴共鳴の周波数船よび雷

籬層と大地間の空胴共鳴の周波数を含んでいるが,ロケ・ワトなどに

よる高空での直接観測によって,はじめてゞータが得られるよう

になったものである

図4.1は K 9M 形 10号 0ケ,ワトの外観を示し,磁力計はセン

頭部に装着されている.図4.2 はし一3形2号ロケ・,トにとう載し

たセシウ△磁力計の外観を示した

外部磁場H。が磁力計の光軸と4宇の角度をなす必要のあるこ

とを図 2.3 につぃて前述したがとう載した磁力計の光軸をロケ哩

トの中心軸と一致させ,0ケウトの打ち上げ方向の仰角を7砂,方位

角を 145 に取ると,東大鹿児島宇宙空間観測所の地磁気と磁力計

光軸のなす角度が,ほぼこの要求を満足している

ロケ.ワト用としての磁力計は打ち上げ,高層飛しようなどの特殊

の環境のもとで使用されるので,表4.1に示すような模擬的な環

境試験に耐えることが規定されて船り,また動作時間が卜数分,

三菱電機技報. V01.39 ・ NO.9 ・ 1965

(フルスケール 33γ,ヨコ軸太い 1 回盛 0.66Sec)

鹿児島県内ノ浦町東大0ケ.介基地の磁場,

図 3.3 磁場実測の例
Some examples of magnetiC 五eld meas

With the magnetometet.

鳳'●'し.冒

ら感度 jdは

(3.1)fd-(NS)(2πS2)ー,=(NS)f。

となる. Rb釘を使った実測例では SN=100, f。=120C/S,これ

から fd=1,2CS=0.1フッである. CS 磁力計の実際の感度は図

32 のアラスカにおける磁場の実測ゞータから良好であること力:

わかる.応答を遅くせずに感度をあげるには SN を改善する必
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図 4.1 K-9M形 10号ロケ.ワト
Fig、 4.1 K-9M-10 rocket.

表4.1 環境試験規格

動

ゞータ伝送がテレメータによるなどの諸点で地上用とは異なった回

路構成,機構上の構造,材料などに特殊の配慮が必要となる.

4.1 磁力計へッド

吸収セ】レの動作物質の選択については,最適動作温度が 30~

40゜Cで温度制御容易かつ各種周波数シつ卜がRbより少ないなど

の諸点からCS133 を用いた.原子発振器の構成は図2.6に示した

内容のものであるが,光学系はガラス部分を有するので,構成機

構に耐衝撃性,耐振動性を考慮した.図4.3はK-9M形10号 0

ケ.ワトにとう載したCS磁力計の外観を示し,図に構成各部分の位

置を記入してある

セjレの透過光検知には,小形で機械的強度が大きく,電源不要

かっ最大波長感度がCS の D.線の 8,943A 付近にあるシリコン太

陽電池を用い大二.しかし太陽電池は時定数力:大きく,0ケ.,ト用に

用いたもので,25μS あり,原子発振器の取り扱う 100~20okC の

変調周波数に対し,振幅減衰比が 15~130,位相遅れカミπ2 と

なる.位相遅れの観点からは太陽電池が一種の移相器として動作

するが,この位相特性による原子発振器の周波数変化の影響を検

討すると次のと%りである.

今たとえぱ原子発振器の変調周波数が 10okC から 150kC まで

50kC 変化したとすると,太陽電池の位相遅れの変化分4 は

π/120(rad仏n)となる.この aθによる原子発振器の発振周波数

の変動分は,図2.3で説明したセjレの共鳴点における光変調特性

の周波数対位相特性のコウ配の逆数 d(aω)dφに比例する.ま

た d(訂ω) dφは式(2.4)から緩和時問S2 の逆数に等しい.した

がって光検知器位相遅れ変化分"による原子発振器の変調周波

数変動ゴf"は次式で与えられる.

(4.1)4j=^ゴθ.^=^ae.ー
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5~ 50CS 全振幅 lmm

50~ 50OC/3 加速度 5G

500 ~2,00OC、,3 j」11速度 2G

150 C 'C 500秒加熱

大気圧→lmmH宮→大気圧のサイクルテスト

40G

図 4.2 L-3形 2号ロケウトに
とう載したセシウム磁力計

Fig.4.2 Cesium vapour magneto・
meter instaⅡed in L-3-2 rocket.

式(4.1)から,原子発振器の変調周波数が 10ok0 から 150kC ま

で50kC変化した場合の変調周波数変動は 4.2C.となるカミ,この

値は約"の磁場変動に相当し,原子発振器の周波数変化に及ぼ

す移相器の影響はきわめて小さい.増幅回路は原子発振器の系の

一巡伝達関数が1より大となるように増幅利得を十分大きく取り,

使用周波数範囲で位相ズレを生じない帯域周波数特性を持つよう

にする必要がある.回路としてはトランづスタ 4 段増幅を用い,各

段ごとにエミ.,タつオロワをそう入し,後段からの影縛を絶縁してあ

る.太暘電池の出力が 100μV より小さいので,増幅初段は低雑

音用 NPNシリコントランづスタを使用し,等価入力雑音が最小になる

ようコレクタ電流,コレクタエミウタ間電圧,入力抵抗を選択してあ

る.出力段の電流利得は終段トランジスタのエミッタ接地電流増幅

率に等しく負荷に無関係となるように構成し位相ズレは生じない

この増幅器の開ルーづ電圧利得は約70dBである.動作物質の共

鳴点に船ける光変調特性はある強さの H 磁場に対して変調信号

の大きさが最大値を示すので, rfコイjレに供給する電流は最適値

に制御する必要があり,rf増幅器に自動利得制御回路が付してあ

る.入力信号は増幅回路の3段目出力から検出し,2段目と3段

目のエミ.ワタ回路のダイオードの特性を応用し,エミッタの交流抵抗

を自動調整して,増幅回路増幅度の自動利得制御を行ない,吸収

セjレの RF 磁場を最適値に保ってある

4.2 データ伝送回路

高層を飛しよう中の 0ケットから,磁力計によって検出された

宇宙空間磁場のゞータを地上へ伝送記録するシステムとして図4.

1回

図 4.3 K-9M形 10号 0ケヅトに
とう載したセシウム磁力計

Fig.4.3 Cesium vapouT magneto・
meter insta11ed in K-9M-10 rocket.

水晶
発振回路
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発振器

測)血
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高周波
発生器

周波数
分割回路

交流
世幅器

図 4.4 K-9M形 10号 0ケ.ワト用磁力計の
ゞータ伝送システム

Fig.4.4 Block diagram of data telemeteTing
System for cesium vapour magnetometer

insta11ed in K-9M-10 tocket.
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4 に示す方式を採用した. K-9M形10号ロケット船いて磁力計関

係の送信ゞータは,高層磁場の絶対値,磁場の変動分郭よび吸収

セル温度の 3,!ータである.

磁場の変動分の検出に関しては原子発振器の周波数の高層磁場

の強さに比例するので,この周波数を図4.4に示すように周波数

弁別回路によってアナロづ電圧に変換し,低周波増幅器で増幅し

10S~数十C■の超低周波磁波変動を高感度指示するようテレメー

タ送信器へ供給した.高層磁場強度の絶対値の検出と伝送に関し

てはテレメータ送信器の選択された副搬送波の周波数帯の要求から

次のようなシステムを用いた.

音サ(叉)発振器と高調波発生器を同期させ,高調波発生器の出

力としてのこぎり歯状波を発生させる.こののこぎり歯状波の周

波数は原子発振器の測定磁場に対応する出力周波数より2ケタ低

い.一方周波数安定度が 10-6 以上ある水晶発振器の出力を周波

数分割回路でティ減し,原子発振器の中心周波数に近い周波数を

得て,高調波発生器の出力とともにりンづ変調器(NO.1)で混合

する〆ルづ変調器(NO.1)の出力には水晶発振器周波数分割回

路の出力周波数を中心周波数として,側帯波の周波数の間隔が高

調波発生器ののこぎり歯状波で決定される周波数スペクトルが得ら

れる.このりンづ変調器(NO.1)の出力周波数のうち,つイルタで

高い周波数成分を除去して得られた周波数スペクルを,原子発振

器の磁場ゞータ周波数の偏差検出基準周波数列とする.このっイ1レ

タの出力と原子発振器の出力周波数をりンづ変調器(NO.2)で混

合し,さらにっイルタとりミッタを介してテレメータ送信器へ伝達し

て,テレメータの副搬送波周波数帯内の周波数分のみを通過させる

すなわちこのテレメータのチャネルでは,原子発振器による磁場芋

ータ周波数と基準周波数スペクトルとの差の周波数のままで地上へ

伝送される.

吸収セルの温度はガラスサーミスタで抵抗値変化に変換し,づ小ガ

回路を介して増幅整流し,アナロづ電圧に変換してテレメータ送信機

へ伝達する.テレメータ送信機では磁場の変動分およびセル温度な

どの各アナロづ電圧によって各チャネ】レごとの副搬送波を変調し,

さらに各被変調波船よぴ磁場絶対値のチャネjレの出力周波数を加

算して主搬送波を変調し地上へ送信する.

地上のテレメータ受信器では受信信号を復調したあと帯域っイルタ

で各チャネ】レビとに分類し,アナロづ量に変換して記録計に記録し

た.また磁力計の高層磁場絶対値測定用チャネルに関しては,磁

場の強サが周波数で得られるので記録計に記録するとともに副搬

送波と基準の周波数との差をとり,周波数偏移を拡大してテーづレ

コーダに記録し周波数測定の精密を期した.

4.3 飛出し機構

ロケ・,ト内に装着した磁力計へッドによって宇宙高層磁波を検出

する際に,ロケウト内の他の観測計器およびロケット自体が磁場を

有して船り,これらの磁場の影轡を受けることが, L-3形2号口

ケ.,トによってはじめてこの磁力計をとう載して測定した経験か

ら明らかになった. K-9M形 10号ロケットでは,宇宙磁場測定開

始とともに磁力計へ.,ドをロケット先端から前方へ飛び出す機構を

付加した.

図4.5はその飛出し機構の構造図で,ロケ.,トが発射されて地上

を離れ,ロケウトのノーズコーンカ:開頭後,図4.5 の後部にある火薬

にヒータで点火する.火薬の爆発で発生したガス圧によって磁力

計へッドを先端に固定した eストンが前進し. eストンとシリン凌の

テーバ部分が接触すると eストンのテーバ部分がシリン凌を押し広げ
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て前進する.この間磁力計へッドに与えられる運動エネルギが摩擦

によって吸収され,磁力計へッドが減速される.吸収されるエネ

ルギと運動エネルギが等しくなったときビストンと磁力計へ・ワドが停

止し,その点で強力に固定される.

このようにビストン船よびシリンダのテーパ部が衝撃の軽減と磁

力計の固定の二つの要求を同時に満足し,また飛出し機構の構造

が簡素化され,確実な動作が期待できるようになり,同時に軽量

化の要求も満足した⑥.

20g 程座

釣 0.01秒

50k宮以上

約 30omm

磁力計へ ド

図 4.5

Fig.4.5

勳作用火薬

飛出し機構構造
PTottudent mechanism.

固定時の衝撃値

固定時の衝撃持続時問

定 力固

飛出しストローク

表 4.2 飛出し機構性能
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0,46

044

042

642

飛行時問イmin)

図 4.7 K-9M形 10号ロケ,,ト用磁力計による
地磁気測定結果

Fig.4.7 Eartl〕 6e]d obseTved with K-9M-10
rocket magnetolneter

040

K-9M形10・号ロケットの磁力副に村加した飛出し機構の性能を

表4.2に示す、.この方式を用いてさらに 2 段,3 段の飛出し機構

、可能であり,またよケ長いストロークの飛出し装置も実現でき

る
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4.4 実測結果の例

昭和40年3月28日16時01分東大鹿児島宇宙空問観測所から

発射されたK-9M形10号ロケ介にとう戦した当所CS光磁気共

鳴磁力青"こよる高層低周波磁波記録ゞータを図 4,6 に示す.図

4.7はこの記録ゞータから求めた飛行時闇と高層磁場の関係であ

る.このロケウトは発射後 9分40秒飛行し,その間磁力計関係

の 3チャネルはすべて正彬'に列バ乍しナC

図4.7 の一番上はタイムマーク,5 番目が高層磁場変動分,6 番

Πが高層磁場の絶対値,2 番目が吸収セ1レの温度である.地上の

磁場の強さ 0,46G が高度 350km に逹すると約 0.4G に減少し,

商度とともに磁場強度が減少する過程および強度の絶対値が 0.2

ツ以上の感度で記録された.

また昭和40年1月31日打ち上げたし一3形2号ロケウトでは地

上 1,0如km の高度に到達しナCが,とう載した当所製磁力計によ

る観測データでは 0.275G に逹し,このような高空の磁場測定ゞ

ータとしては本邦最初の、のである

の形の磁力引に比べて感度,応答速度,織造の簡単さ,小形とい

う点において,著しくすぐれた、のを実用化することができた

磁力計としてのこのような特性は,ロケ."磁力計の要求によくあ

てはまり,東大宇宙航空研究所の観測ロケットに使用されて高空

の超低周波磁波観測に成功を収めた

原子周有の磁気能率を用いて磁場を測定する方法は従来ラロトン

磁力計で代表され,高、い感度および精度で絶対測定を必要とする

学術的測定に利用されてきた.オづティカルリミンビンづによる磁力引'

はこのづロトン磁力引よりさらにすぐれナC性能のもので,その出

現は最近の量子エレクトロニクスの進歩に負うところが多い

このような成功にもかかわらず,今後改良すべき点も残ってい

る.たとえぱ 0ケ.介磁力計の観測データはロケ,,トの自転に同期

した周期的誤差を伴っており,この中には磁力計の角度シフトに

よる、のも含まれる.まナC温度,光の強さによるシフト、存在す

るので,これらシフトを少なくする必要がある.また現在の磁力

引'には,ある角度範囲で動作しないという死角が存在するので口

ケット,人工衛星などでの使用に制約を受ける,このような死角を

少なくすることも必要である

終わりに,0ケット磁力計について種々ご指導を賜わっ元同志社

大学小川徹先生,磁力計の開発に種々の便宜をはかられ,データの

掲城を許された東大宇宙航空研究所の関係者各位ならびに同志社

大学北村泰一先生に深く感謝申し上げる

8 ]0

われわれは光磁気共鳴磁力剤の開発研究を行ない,従来の種々

5 む す
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アメリカエイムス研究所納め複式中性子回折装置

Central Recearch Laboratory

Kamakura works

Double Neutron Di什ractometer for AMES Laboratory in u. S.A.

Sat0川 HAGIHARA . Kyるichi MIYASHITA ・ Eiichi TSUDA
Kazumitsu HIRONAKA . KazuoYANAGISHITA ・1Sao KA」1TA ・ Akira lvvAKISHI

Hisamoto HYOGUCHI

A double neutron dif{ractometer which is a combination a triple axis・in・elastic scattering diHractometer and a double axis

di丘ractometer.1t permits taking out two monochromatic beams independently variable in their wave length thtough on y one
beam hole of reactor. Two individual di丘ractometers are contr0Ⅱed by means of pTogram・controlinstTuments which operate

Under the instructions of perforated tapes. The whole equipment including neutron measuriDg instruments is completely provid'
ed with solid state elements. T11e insta11ation waS 6nished in May,1965 at 血e site of the reactor in the AMES NATIONAL

LABORATORY in 仙e united states of America.

1.まえがき

中性子回折装置はすでに国内向け6台の製作実績をもっている.

当社では1960年原子力研究所向け第1号機山を納入して以来,

これらのすべてを独占的に製作してきた.それぞれの中性子回折

装置の仕様は少しずっ異なり,性能も順次改良されてきたが,装

置の構成や根本の設計に対する考え方は今日、変わっていない.

第1号機以来の樹成上の重大な変化といえぱ,第2号機のづ口づラ

ムコント0ール化柁X4),第3号機の3軸づニオメータの採用御,第5号

機の測定系および制御系の全トランづスタ化などである.その間,

開発の努力はむしろ製作の能率向上とコスト低減のための標準設

計化に向けられた.こうして今日では当初に比べ,より高性能の

、のがより安価に製作できるようになっ九.

中性子回折装置は国際的にみるとイギリス,西ドイツ,ノルウェな

どに 1~2 台の製作経験をもっメーカがあるようであるが,先進

各国の原子力研究所に船いては,研究者が研究の一部としてこれ

を製作し使用してぃるのが現状である.その理由は中性子回折装

置がかなり巨大な実験装置でありながら,きわめて高い総合精度

を要し,またこれの製品化には機械工学,電子工学,原子核工学

の総合技術が必要であるため,はん用性のある工業製品となりが

たかったためであろうと思われる.同じ理由で,これを当社にお

いて製品化することの技術上の困難は、ちろんあったわけである

が,技術以外の困難、かなり大きかったこと、否定できない.真

に新しい新製品の開発にはいつ、付随する問題であろうが,これ

を関係者のねぱり強い恊力で解決していっ元こともしるさねばな

らない.

1962年ごろ当社の中性子回折装置については海外の各国から

引き合いが活発化してぃたが,輸出に先だつ諸条件が伴わず成約

をみるには至らなかった.しかし上記のような努力の結果,当社

の中性子回折装置を性能的に、価格的に、十分輸出にたえるもの

とすることに成功し,その第1号としてアメリカ国立研究所のー

つであるエイムス研究所(アイオワ大学の運営)からこの装置を受注

し,1964年末出荷1965年5月現地据付調整,引き渡しを完了す

ることができた.

28(1076)*中央研究所(工愽)粋中央研究所*秤鎌倉製作所

2.装の概要

中性子回折装置は,原子炉の実験孔から強い熱中性子 eームを

引き出し(コース丁リータ),平行 eームにそろえ(つアイン丁リータ),

これを単一波長の中性子eームにし(モノクロメータ),試料に照射して

その回折像を角度分布として精密に測定する■'ニオメータ)装置であ

り,白ヤヘイ体を含めると全重量は30トンに及ぶものである.回折

された中性子強度を測定する中性子測定装置と,づニオメータを駆動

して全測定をづ0づラム制御する制御装置とは,上記の機械装置と

別に測定制御装置としてーつにまとめられている.中性子回折装

置の簡単な解説につぃては別の交献山にしるしたので,ここでは

エイムス研究所向けの装置の特長についてのみしるすることにする.

中性子回折には強い中性子 eームが必要なので,これに適する

大形の研究用原子炉は世界中にそう多数あるわけではなく,また

これらの実験孔の数も十分であるとはいえない.エイムス研究所の

原子炉は濃縮ウラン重水形(日本原子力研究所の JRR 2と類似)

5MW であるが,二つの実験づルーづに対して実験孔はつしか

割り当てられてぃない.こういった場合の解決策として,われわ

れは JRR-2 に船いて,カスケード形ともいうべきモノクロメータを用

いた回折装置を製作したことがある.(3),御しかしこの方式は,第

2の e一△が第1の eームの影響をうけるという根本的な欠点の

ほかに,どちらか少なくとも一方の eームの中性子波長が連続可

変にできないという欠点を、つ.そこで今回は上下方向分離形の

モノクロメータをはじめて採用しナこ(特許申請中).こうすれぱ二つの

モノクロメータeームの波長がまったく独立に連続可変にできるわけで,

ーつの実験孔を用いて2台の回折装置をまったく独立に使用でき

るのである.われわれがこの形式を複式中性子回折装置(DOUNe

NeutTon Di任ractometer)と呼ぶ理由である.2個の直径の 18m

シャヘイ体を,動力を要せずに軽くしか、同一回転中心のまわりに

精密な角度精度で,独立に回転させるために特独な支持法とりンク

機構が開発された.この方法の問題点は上下シャヘイ体の接触部

からの放射線の、れであるが,この点についての実験結果はまだ

得られていない.

このようにしてできたいわぱ2台の回折装置のうちの一方は,
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普通のづニオメータをもった形式で30×33mmの eーム寸法

が使用できるもの,他方は普通のづニオメータのほかに速度

分析用づニオメータを付加した形式で60×80mm の巨大な e

ームを使用する、のである.われわれは以下前者を Thulb,

後者を Fingr と略称することにする.

Thumb 船よび Fingeτはそれぞれの中性子測定装置,

制御装置を独立に、つている.中性子測定の方法は従来か

ら製作してきた方式と変わらず,モニタメインの2チャネル形式

であるが,信頼性と小形化を図って完全にトランづスタ化L

た.中性子計数はづりンタで印字記録されるとと、に,計

数率がぺン式記録計に記録される.制御装置は紙テーラに

セン孔された命令にしナこ力:つて,づニオメータアーム,テーづル,速度

分析づニオメータアームなどの角度の位置決めや,回折像の測

定,パックづラウンド測定,アクセサリ制御などの測定の手順を順

汰指示することができる.第1号機のような主として粉末

試料の回折実験用として計画された、のと異なり,この装

置のような単結晶試料の回折実験や非弾性散乱を取扱う回

折実験においては,このようなづ口づラム制御装置がきわだ

つて便利である.今後とも測定能率の向上,マシンタイムの節

約,昼夜連続無人運転の要請などのため,中性

子回折装置はラロづラム制御装置によって運転さ

れるもの,といった方向に進歩してゆくことは

ほぼまちがいないと思われる.これの完成は2 C>

号機以来のづ口づラム制御装置の改良といった面

でも,一歩おし進めたものと考えてよいであろ

う.

THUMB
DIFFR XCTOMETCR

図 3.2 機械装置側面図(Thumb は省略)
Fig.3.2 Side view of double neutTon diHractometer.

の際の寸法制限のため14円状定盤を中心でポjレト止めするよう

3.機械装置 になっている.

3.2 モノクロメータこの装置の大きな特長は,ーつの原子炉実験孔で2台の中性子

モノク0メータは単結晶を載せる 2組の結晶台と結晶テーづ}レ,モノク回折装置を運転し,しか、,それぞれの回折装置は独立して別個

に単色中性子の波長を連続可変にできることである.すなわち図ロメータ・シャヘイ体とそれをささえる屯心ボストおよびづニオメータを

3.1,3.2に示すように原子炉実験孔から上下2本の中性子 eーム移動するための2組のアー△で構成されている.
単色中性子ピー△を得るため鉛の単結晶を用いナこが, eームの断を接近して取り出し,同一回転軸上の上下に配列した2個のモノク

。メ_タ単結晶で独立し大二2本の単色中性子 eームを得るようにし面寸法が2軸形づニオメータ(Finger)用で60×80mm,1軸形づニオ

てある.このため散乱中性子しーヘイ用のモノクロメータ.シャヘイ体メータ(Thumb)用で30×30mm であるため大形の単結卵が必要

を上下に分け,通常の中性子回折実験に用いる1軌形づニオメータで,幸い日本原子力研究所のご好意によって製作指導を願って

と,非弾性散乱の研究に用いる2軸形づニオメータとに,それぞれ 300×70×20mm の、のを元成した.このような大形の単結品を

連結してある.設計にあたって大きな重量を支持して必要な精度用いた例は外国に、なく特長のーつとなっている.
実験孔から取り出された上下2本の入射中性子 e一△は,積みを得るためにはらわれ九考慮は,すでに国内で据え付けた各種の

中性子回折装置で行なわれたことと同じである.この装置では上重ねられたモノクロメータ・シャヘイ体の開口部を通って,2個の単結

下に分けたモノク0メータ.シャヘイ体を手動で容易に回転でき,しか晶でそれぞれ別個に独立して単色化され,づニオメータに導かれる・
Fing改づニオメータ用の下部シャヘイ体は屯D ボストとともに回転す、散乱中性子のシャヘイを確実に行なう点が重要な問題である.

また現地での据え付けが短時問で行なわれ,必要な精度を容易にるが, Fingerづニオメータ用の上部シャヘイ体は,下部とは無関イ系
に回転できるようにしなけれぱならない,困難な問題は2個のシ得られるように考慮がはらわれた.

ヤヘイ体を手動で容易に回転でき,しかも散乱中性子をシャヘイす3.1 機械定盤

るためスキマや空間をできるだけ小さくしなけれぱならないこと上にも述べたように,現地据え付けを容易に行なえるように機

械装置は大形定盤の上に組み立てる方式を採用した.すなわち炉で,この九め上下のシャヘイ体の間に特殊な大径薄形軸受をそう
入して解決し大二.シャヘイ体の回転トルクも表3.1の値が得られ容室の基礎づロックに定盤を設置し,この上にモノクロメータ船よび2

台のづニオメータを組み上げるようにした.したがって定盤は約30 易に手動で回転できる.
結晶テーづルのうち Fingeτゴニオメータ用は中し、ボストの上に取トンに及ぶ機械装置の全重量をささえ,づニオメータの角度精度に見

り付けられアームの回転に対して 12の角度だけ連動する,いわ合った剛性を必要とするため鋼板の溶接箱構造とした.またその

形状は2台のづニオメータカ:,それぞれの単色中性子の波長に応じゆるθ・2θの関係力:あるが, Th"mbづニオメータ用は機構上アームの
て移動できるように半径1,90ommの半円形をしてぃるが,輸送回転に対してθ・2θの関係はなく,上部シーヘイ体に固定されてい

(107フ) 29ア外仂エイムス研究所納め複式中性子回折装置・蘓原・宮下・津田・弘中.柳下.梶田'岩岸'俵口
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表 3.1 モノク0メータ .

回転方向

トルク(k三.cm)

る.なお,各結晶テーづルは単独で遠隔駆動できる.

モノク0メータ単結晶は結晶台に取り付けられ,結晶面の方位が入

射中性子 eームに対して微調整される.このため結晶台は4方向

の自由度をもち,前後左右にそれぞれ10mmの移動と同じく士4

度の傾きを結晶に与えられ,これは遠隔操作される.

モノクロメータ.シャヘイ体は直径 1βoomm で,高さは上下積み重

ねて 1,ooommあり,厚さ 20mmの鋼板の容器に中心部150mm

の厚さに鉛を鋳込み,その周囲にはポロンパラヒンを溶かし込んで

ある.シャヘイ体の全重量は上下とも各約 5トンとなった.

3.3 ゴニオメータ

2台のゴニオメータはいずれも標準化された装置で,中心ボスト,

試料テーづル,アームから構成されてぃる. Thumb 用ではアームの

上にっアイン.コリメータと検出器が取り付けられ, Finger 用では

アームの上に速度分析用づニオメータ(V ・ A づニオメータ)カ:取り付け

られ, V・A づニオメータのアーム上に検出器力:取り付けられる.試

料テーづルは最大2トンまでの大形電磁石やクライオスタ.ワトを載せる

ことができ,アームの上の検出器は約10okgのシャヘイ体で船%わ

れている.このような重量をささえて円滑な回転をし,必要な精

度を得るためづニオメータの主要材料はア】レミ合金を用い,軽量の

剛性のある構造にしてある.図3.3は試料テーづルに2トンの荷重

を加えたときのトルクとタワミの測定例である.

試料テーづルとアームとは正確にθ・2θの関係て・1台のサーポモータ

によって連動され,0.01度の精度で位置決めされる.このため e

ツチ誤差5μに精密加工された特殊アルミ青銅のウ才一△ギャを最終

段に用いている.アームの回転角の遠隔表示と制御にメカニカ】レ・シ

ヤつト.アンづjレ.エンコーダげイジタイザ)を用いたこと、大きな特長で

ある.また中心柱に取り付けた目盛板によって0.01度の精度で回

転角を直接読み取ることができる.試料テーづルはθ・2θの連動と

は別に単独で駆動でき,これもゞイづタイザでその回転角を検出し

ている. V.A づニオメータはメインづニオメータと同じ構造である力:,

大きな重量をささえる必要がないため小形になっており,またテ

時計方向

上部シ十へ芥体

シャヘイ体の摩擦トルク

1'470

1,600

1'500

1,500

1,530

反時計方向

1'350

1'530

1,560

1,640

1,500

時計方向

下部シキヘ'体

1,730

1β30

1,740

1.950

1,910

反時計方向

1,710

1,フ70

1,640

】,760

1,760
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15

ーづルだけを単独では駆動できない.図3.4はづニオメータに取り

付けられた目盛板の総合精度を示し,図3.5は試料テーづルとア

ームの連動精度の測定例である.

3.4 ファインコリメータとビームナロワ

つアインプリータは中性子 eームの開き角を船さえるため,カドミウ

ムメッキを施した薄鋼板を平行に並べた、ので従来製作したものと

同じである.窓面積は使用する中性子 eームの断面の大きさに対

応して,60×80mm と 30×30mmのものがあり,分解角10分,

20分,30分の3種類力:ある.

eームナロワは中性子 eームの断面積を限定するためのもので,厚

さ lmm のカドヨウム板とポロンカーパイドを50%含んだアクリル樹

脂10mmを重ねたシーヘイ機を引戸式にタテとヨコにマイク0モータ

で駆.動して開口の大きさを変えている.この開口部の大きさは e

ームナ0ワに組み込まれたボテンシオメータによって操作盤に表示され

る.

図 3.5

Fig.3.5

10

θ・2θ連動時の角度精度

Angle accuracy in e・2θ Coupling
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4.中性子測定装置

中性子回折実験ではX線回折の場合と異なり,最大級の原子炉

を用いたとして、,中性子単色線源の強度はX線強度より4~5ケ

タ低い.したがって統計的変動の十分小さい測定を行なうには,

実験が長時問にわたる傾向がある.だから測定器の長時間の安定

性は非常に重要である.ところが中性子が検出器に入射する時問

問隔は at 捻ndom なので,数え落としのないよう十分速い測定

回路を使用しなけれぱならない.そのうぇ試料で回折され元中性

子の強度は通常そんなに大きくないので,パックづラウンド計数をで

きるだけ少なくして S/N 比を上げることが肝要である.

4.1 中性子計測系

中性子計測系のづロック・ダイアづラムを図4.1 に示す.中性子の

検出器としては,当社製の BF。比例計数管を Fing剖および

Thumb と、モニタには ND-8534-60,メインには ND-8554-60 を

1本ずつ用いた.ことにいうモニタとは原子炉の出力の変動をモ

ニタする、ので,他の実験の影粋とかその他の原因で,原子炉の

出力が変動した場合,単位時間あたりの計数率を測定していたの

では,その変耐Nこよって測定値が影粋されるが,このモニタを使

用することによって,その影蒋を取り除くことができる.すなわ

ちモニタの計数がづりセ.汁しナこ計数に達するまでの時問だけ,メ

イン計数管で回折中性子を検出できるようになって%り,入射中

性子数の増減によって,測定時間が短縮されたり延長されたりす

るので,長時間の突験に対して、安定L元測定が可能である.た

だし統計誤差はメイン1木のみを使用する場合より原理的に大き

くなるが,普通モニタのナ北.,ト値は100 というような十分大き

な偵であるので,統引誤差の増加は小さく原子炉の変動に比べて

問題とならない偵である、

4,2 BF.計数管

このモニタを取り付ける位匙をモノクロメータのあとに:おくこと

によって入牙J中性子のエネルギス弌クトルに谷(P紅卵iu0 北aodion)

があった場合でも,谷以外でとったゞータとつながるわけである

メイン計数管は厚さ 250mm のポロン入りパラフィン,木および

カドミニウ△からなる円摺川杉シールド中に収納され一散乱中性子によ

るパックづラウンドの減少に努めてぃる.このカウンタ・シールド中での

BF.削数管(ND-8554-6ののパウクづラウンドは 40pmであっナC

BF.計数管はいずれ、材湘Nこ商純度アルミニウムを用いており,

高い中性子束中において、誘導放g菊をの発生の心配がない

雑音を減少させることには,とくに留意し,ケーづ」レは2重シー

ルドしナこものを用いづりンタ,千ーポード,バネル面のスィ.りチなどの緋

音発生源にはコンゞンサを入れてサージを取るようにし,ほぼ満足

な結果を得た

4.3 プリアンプ

測定回路はラリアンづ,りニアアンづおよびスケーラとも,、べてトラン

づスタ化され,機能づロックビとにラリント基板に配線されたので,

不良個所が見つかれぱその基板をスペア・カードと差し換えるだけ

でよく保守上たいへん便禾1Ⅱこなった

づりアンづのトランジスタ用の一12V電源は,信号ケーづルに重畳し

て送られ,ケーづルの本数を減らす経済設副'となっている.づりアン

づの利得は玲dB である.利得の温度特性は 0.1%fC以下であ

る.出カインぜーダンスは 50オームと低くしてあり 20m のケーづルで

測定制御装置内のりニアアンづに結合される

4.4 リニアアンプ

リニアアンづはトランジスタ化によって小形化されてので,従来の

480mm 幅X巧omm高さの標準パネルに,高圧電源および波高弁

別器とと、に収納されている.このりニアアンづは直結3段のネガテ

イづ.つイードパ.,ク,アンづからなり,その直線性は 1%以下で利得

は 58dB である.立ち上がり時間は 0,15μS で帯域幅 0.8MC の

周波数特性を、つている、出ブJはスケーラとそれに内蔵された訓

数率計船よび記録計に供給する.これらの機器はいずれも測定制

御装置内に収納されている(図5.1参照)

4,5 高圧電源

高圧電源は発振式のもので電圧小,づル 0.4V 以下,電源投入

の30分後から 8時問の問のドリワトは0.01%以下となって%り,

BF.管のづラト4割生とあいまって長時間の安定した計数が可能で

ある.

4.6 デュアル・チャネル・スケーラ

リニアアンづからの出力はモニタ,メインともにゞユアル・チャネル・スケ

ーラに入りそこで計数され,またそれに仏ル峩されている2佃の計

数率計に指示され,同時に 2ぺン式レコーダにより記録される.

このゞユア】レ・チャネ}レ・スケーラはとくに中性子回折の均動測定川

に当社で開発されたものである.このスケーラは2 チャネルのパルス

制'測系を、つていて,そのうち一力はづりセット剥数可能である.

モニタ計数管からのバルスまたは内蔵の水晶発振器からの 10μS~

0.1託0 の時間伝号'が計数され,それがづりセット訂餓こ等しくなる

までメイン・チーネ}レの引数が行なわれる.この計数は前面パネル上

にネオンランづでディジタル 6ケタで表示される.表示されナこ計数値

は Beckmaル鳴eH祀ly のづりンタ Mode11452 で印字されるその

際づ0づラム制御装羅がテーづで制御されてぃれぱ,そのテーづ番

号'が 1ケタと測定番・号の下 1ケタが同時に印字される

このスケーラには次の五つの測定モードがあり,ファンクシ.ン・スィ

ツチによって選択される

(a)ノーマル・モード.このモードではモニタ計数管からのパルス

がシル.介値に逹するまで,メイン計数管のパルスを計数する.通

常の実験はこのモードで行なう.

Data pr08ram (b)りパース・モーk 上とは逆でメイン計'数管
NO. NO.

からのパルスがづ北りト値に達するまで,モニタ計
PTinter

数管のパルスを計数する

(C)チェ.ワク・モード.このモードはスケーラ,謝'Recordor

数率計,ナルタ%よびレコー女が正悩'に則"乍する

ことを点検するのに用いられる.

( d )ノーマル・タイム:1,2,3・・・・9 と 10μS,0.1

ms,1ms,10 ms,0.1Se0 の組み合せで決まるづり

セット時問の間,メイン計数管のバルスを計数す、る

(e)りパース・タイマ●メイン計数管のパルスがづ
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H. V. P. S

Plogram
C0ηtr01

図 4.1 中性子計測装羅のづロック線図

Fig 4.1 Block diagram of the neutron measuring system
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リセウト値に達するまで時間を表示する.

このスケーラもトランジスタ化されナこ基板で構成されている.

5.制御装置

制御装置はこの装置のシーケンスコントロールを自動的に行なうづ口

づラムコント0-】レ部(テーづりー,,コントロールゞスク,論理回路,りレーバネル

など)やづニオメータアー△,サンづルテーづルなどの機械装置部を駆動す

るためのサーポ増幅器,また機械装置に付属した eームナロワやモ

ノクロメータ試料台などの制御を行なうインジケータ,船よびこれらに

必要な, A. V . R,直流電源から構成されて船り,図5.1に示

す測定制御装置に納められている.

この制御装置は上記のほかに,機根装置部に取り付けられてい

る芋イづタイザ,中性子計数用のスケーラと組み合わされて,ーつの

制御}レーづを構成している.制御装置のづ0ツク線図を図5.2に

示す.

5.1 プログラムコントロール部

づ口づラムコントロール部は,テーラリー,やコントロールゞスクの入力装置

と,これらによって与えられる情報に基づいてシーケンスコントロール

や位置ぎめ動作を行なう論理回路とに分れる.

(1)入力装置

テーラ信号を用いてシーケンスのコントロールを行なうテーラコントロー

ルでは,テーラリーダとして Friden 製のメカニカルリーダを用いた.

また手劃Nこよって情蝦を与える場合はコントロールゞスクが用いられ

るが,制御すべき内容は両者とも同一のものである.

このテーづ情報に基づいて中性子回折実験を自劃珀りに,種々の

シーケンスを長時間連続して行なうことができる.エイムス研究所で

はコンビュータづルーづと協力して,この装置にさらに付加装置を追

加してコンビュータ制御が実施される予定である.これらに用いた

テーラ情報の Characteristic code,{ormat やテーラ寸法などは

NATIONAL AEROSPASE STANDARD (NAS)の規格に準

じたものである.

(2)論理回路

a.機能

論理回路の機能は,シーケンス制御および位置ぎめ制御がその船

、なるものである.図5.3のような,あらかじめ用意されたセン

孔テーづをテーづりー,で読み込むか,あるいは手動でコントロールゞス

クから情報を与えることによって,各設定値はそれぞれのレづスタ

に置数される.一方各指令信号はインづツトコントロール回路にセ,ト

される.これらの情報や各回路からのワイードバウク信号にしナこカミ

つて図中のシーケンスコント0ール回路の状熊が自動的に遷移して,装

置の制御が行なわれる.図5.4 にシーケンスの流れ図を示す.外

部から指示できる動作は,

(a) N仇m01 測定(通常の回折実験)か Velodty Ana1地a

かの指示

(b) B即k GNond 測定を行なうかどうか

( C ) Accesorry (spin flippe0 を使うかどうか.

があり,その選び方で8通りの実験方法ができる.図中の[コは

シーケンスの状態を示し,→印とそのかナCわらの女字はこれらの状

態間の遷移方向とその際の信号を示す.

一方位置ぎめの動作は機械装置部に取り付けてあるゞイジタイザ

によって現在位置が検出され,コード変換回路でその10進出力が

" i'11,、、

図 5.1 測定制御装置
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Fig.5.3 Flow chart of sequence control circuit.
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純2進信号の適当な電圧レベ}レに変換され,コンパレータ回路に導

かれる.コンバレータでは上述のレジスタに置数された設定値とゞづ

タイザからの現在値とが比較される.その結果高速か,低速か,

CWか,CCWか,起動か,停止か,いずれかの駆動信号が得られ

サーポアンづへ入る.高速と低速は現在位置が設定値よりも 0.16 以

上離れているか,どうかで判定して船り,駆動速度をこのように

切り換えることによって設定精度は士0.01゜としているが機械的

にオーパランすることはほとんどない.位置ぎめが終わるとスケーラ

(測定系)を動作させて中性子の計数を行ない,結果を印字する.

ーつの測定が終わると汰の測定点へ位置ぎめを行なう.

b.構成

論理回路の構成はすべてトランジスタ化したづりント基板を用い

ているので信頼性、高く,取り扱いが容易である.基板の内訳は

標準 NOR力ードを中心として,新たにこの装置のために開発さ

れた特殊力ード約20種が用いられて船り, Finger で約450枚,

Thumb で約350枚の力ードが使われている

これら論理回路のほかに機械装置の付属品(シャッター,りミットスィ

.,チなど)との結線や,これらの駆動のための小形りレーカミリレー

パネルに納められている

5.2 サーボ増幅器

づニオメータアーム, V・A アーム,サンラルテーづの駆動用として用いて

いるサーボ増幅器は P・W・M 方式の高能率のトランづスタ方式で

ある.ラ0づラムコントロール部での演算結果やコント0ール芋スクからの

DRIVE, HIGH SPEED,+DRIVE の信号に従ってりレーが駆動

し適当な入力信号を選択する.入力信号はタコづエネレータからのっ

イードパ.ワク信号と混合し増幅ののちパルス幅変調を行ない,バワー

増幅器を通してサーポモータへ供給される.出力電圧,モータの回転

数はそれぞれメータに表示される.このサーボ増幅器の出力は 15

W であるが 5W 用としても使うことができる

5.3 インジケータ

インジケータは機械装置に付属している各種アクセサリを制御する

ためのスイ.ワチや,その位置を表示するナこめのメータ類からなって

いる.

(1)モノク0メータ結晶テーづル

ラ・ワシュボタンコントロールで,動作範囲は 0~360 である.駆動機構

には AC Eータを用い位置の検出船よび表示にはセルシンを用い

ている

(2)モノクロメータ結晶台

づツシュポタンコント0ールで移動方向として X軸 Y刺1とそれぞれの

回軸方向である R・X, R・Y がある.駆動は小形の DC Eータで

位置検出にはトリオームを用いている

(3) eームづ・07

ラ.ワシュポタンコント0ールで種類としては NO.1, NO.2, NO.3 の 3

種があり,駆動は小形 DC Eータで位置検出にはトリオームを胴い

ている.

5.4 ディジタイザ

機械装置部の角度位置検出には Theta社の Deci1ねk を使って

A・D 変換を行ない,出カコードは10進数である

品の損傷も抵とんどなかった.ア劃仂国内の陸上輸送では,季節

が冬にあたり気温が一20゜C になることを考慮して,とくに精密

級くアリンづを多数組み込んだづニオメータ中心柱はヒータ付のトラッ

クで運搬された.

据え付けはトランシットと水準器を用い,装置のぜーム中心に対

する心合わせとレベル出しを行ないながら組み立てた.機械定盤

はあらかじめ炉室に埋め込まれ九基礎づ口.,クに固定したが, e-

ム中心に対する高さの精度は士0.5mm以内に船さまり十分な結

果が得られた.機械本体はその回転中心が正しく eーム中心に合

致するよう組み立てた結果,上下方向には土0.5mm左右方向に

は士0.1mmの精度を得ることができた.

据え付けの労力はエイ△ス研究所から原子炉オペレータが提供さ

れたが,専門の組立工なしでさしたるトラづjレもなく十分な精度

で装置の組み立て力:行なえたことは,装置を最小限にづロック化

したことによる、ので大きな収穫であった.この装置の据え付け

調整は約3週間で完成したが,短時日で行なえたのは前述の理由

にもよるが,エイムス研究所の諸事にわたるじん速な手配と多大な

援助によるものである

測定制御装置と機械装置とは大小13本のケーづjレでコネクタ接続

しているが,機械装置からのケーづルは一度炉室床を貫通して地

下室の天井をはわせ,さらに炉室床を貫通して測定制御装置に接

続した.

据付完了した複式中性子回折装置

Double neutron di丘ractometer

at the Teactor site

6.据付および総合検査

アイオワ大学エイムス研究所での据え付けは1965年4月15Uか
図 6.2

ら開始された.装置は最小限に分解され,コンテナ輸送としたため
Fig.6.2

荷解き,組み立ても順調に進めることができ,ま九輸送による部
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図 6.3

Fig.6.3

炉室に据え付けた測定制御装置(Fmga & thum、)
Measuting & control equipment at the teactor

XI0.フ

_1NCER
-1FFRACTOMETER

原子炉は CP5形,出力 5MWで日本原子力研究所の JRR 2

と同形のものである.装置は据え付調整のあと原子炉の出力上男

をまって,連続運転を行なったが,自動送りの精度は土0.01度と

なり十分な結果が得られナこ.続いて 5月17日,原子炉出力が1.5

kW に上昇したので,鉛の単結晶の性能と装置が中性子ぜームに

対して正しく調整されていることを検査するため,単結晶のロッ牛

ンづ力一づを測定し大二.図6.4,6.5 はその結果で装置力:十分な精

度で据え付けられたことが確かめられ九

フ.むすび

複式中性子回折装置とわれわれが呼んでいるところの,1台で

2台の独立な中性子回折装置の機能を果す装置を開発し,またこ

れをづ0づラムコント0ール方式で完全づ口づラム運転ができるようにし

ナこ、のを,輸出第1・号としてアメリカ原子力委員会エイムス研究所

に納入し,据え付け調整を完了した.この装置は複式である

こと,ま元づ口づラムコント0ールされていることによって,最、はん

用性にとみ進歩した中性子回折装置であり,今後の輸出が期待さ

れる.

中性子回折装置としてはわれわれはすでに国内に関する限り,

多数の製作据え付けの経験を、ち,たとえ複式といえども製

作上特殊な困難があるわけではない.しかしこの種の大形の原子

力機器の輸出となると,いくつかの新しい問題が発生する.輸送

の方法一つを取り上げて、国内とは事情が異なるし,当方指導名

が現地で短期間に能率よく据え付け指導ができるような方策、あ

らかじめ考慮して船かねばならなかった.これは輸出にあたって

必・ず一度は通らなけれぱならない関門であろう.このために払っ

た設計上,工作上の考慮は今後のための貴重な経験となった.

この装置の注女の責任者として仕様の決定に努力され,われわ

れを激励してくださったアイオワ大学ランドル教授が,この完成を

見ることなく,なくなられたのは,まことに残念なことであった

ここにっつしんで哀悼の意を表する.そのあとを引き継いでこの

工亨の据え付けに際しても,好意的にご恊力してくださっ九エイム

ス研究所のマリコークル博士,ストラス氏をはじめとする諸氏に深く

感謝し九い.またこれの輪出の契機をつくるのに努力していただ

き,そのあとも種々ビ指導いただいた大阪大学渡辺教授,国富教

授にも船礼を申し上げなけれぱならない.単結晶の製作には原子

力研究所浜口研究員のビ指導をい九だいた.輸出に際してその意

義を理解され,絶大な努力をしていただいた三菱商事(株),"菱

インターナシ。ナル(在米),三菱原孑力(株)をはじめとする皆様に、

船礼のことぱを述べたいと思う.
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イオン交換樹脂によるニトロベンゼンの精製
太田基義*・川上岡ド・山口久美子、

The Kerr・ce11 W11ich has no mechanicalinertia is used for a shutter of high speed photography and laser (10-6~10-9 Sec). A

number of compounds show Kerr・e丑ect, but the nittobenzen is frequently used because it has good optical characteristics.1n

this utilization high purity and high speci6C resistance aTe a vital requisite. A method of purifying the nitrobenzen is descTibed

herein that it is neutralized, distiⅡed and then chTomatographed with cation exchange resin. As a result the f0110wing speci6Ca・

tion is made available with the compound

2.フ× 1011 Ω. cm

Central Research Laboratory

Purification of Nitrobenzen with lon Exchange Resin

Motoyoshi oHTA ・ Takeshi KAVVAKAMI・ Kumiko YAMAGUCHI

Speci6C resistance

Reftactive index

凡刃ater content

1.まえがき

Ke廿・ceⅡ用として Kerr 効果の最もすぐれてぃるのはニトロベ

ンゼン(Kerr constant 3.94× 10-5, at 20 C 520mμ)であるといわ

れ山,②,使用される高純度ニト0べンゼンの精製法につぃて2,3の

報告がある御,(4).レーザの Kerr・ceⅡ用高純度ニトロベンゼンの諸性

質を研究するために,極性物質ニトロベンゼンの精製法を検討した

い立までの精製法は,中和,蒸留,脱水剤による脱水,分留の

工程を組み合わせた複雑な方法であり,純度は比抵抗 2~5×100

Ω・cm 程度である.分取りがスク0マトづラフィによって精製すると

高純度のものが得られると思われるが,1 同の処皿量が数百 ml

程度で,高価な装置を必要とする

筆者らは,中和,単蒸留によって脱水したニト0ぺンゼンを陽イオ

ン交換樹脂を使用した吸着クロマ1、づラつイによって精製し,純度は

比抵抗,誘電率,屈折率,カールつイシャ法による水分定量,紫外部

吸収スペクトjレの測定によることとした

UDC 542.6:543.544:535.12.084:547.546

π刀25=1.5499

113 Ppm ((0.94 × 10-2 0。)

トロベンゼンの精製^

2.1 イオン交換樹脂の再生と乾燥

表2.1に示す形状をもつアンパーライト CG-120形を約 2N HCI

に3時間浸セキし,口過,りトマス紙が赤変しなくなるまで水洗し,

Na形をH形に変えた. U形はH形をLioHで置き換えた. Li-

はイオン交換樹脂のイオン選択係数が低濃度(0.1N)において H゛

より劣るけれども,5N LioH水溶液で置き換えを行なったので

Li塩に変わった、のと判断した(樹脂の色の変化を観察). N.形

は市販の樹脂を水洗いを5回行なった、のである.

2

a083) 35

咽

表 2.1 アンパーライト CG-120 1形(Rohm & Hass co.製)

(5~ 1σ%含水1勿)

冊

類分

交換基

販売時の形

水分含有率

粒 径

最高操作温度

有効 PH 範囲

総架橋丑

図 2.1

Fig 2.1 Drying

樹脂の乾燥は110Cオーづン中で10時間行ない乾燥後すぐカラム

に充テンした.ただしH形の樹脂は水分の除去が困難であったた

め,さらに真空オーづン(10O C,1mm・Hg)で4時問乾燥させナC

110C オーづン中で 10時問乾燥させた樹脂の水分減少量は図 2.1

に木すとおりである.

2.2 ニトロベンゼンの精製

ニトロベンゼン精製過程を表2.2 に示す.試薬特級ニト0べンゼン500

*中央研究所

2

(%)

(メゞシュ)

樹脂の水分減少量(N0形)

Of cation exchange Tesin.(Na type)

時問

強酸性カチオy交換

S03M

Na

5~10

100~200

120゜C

1-14

8ⅡⅡ

10

( h )

表 2.2

トロべγゼγ試薬特級

炭酸ナトリウムで媛既水洗い

CaC1き転鯲
PO05

蒸留

ト0べンゼンの精製

蒸留
1

分別結晶

(氷 NaC1系寒斉ID

分別結品
Ⅱ

蒸留

イオγ交換樹脂層流出精製
Ⅲ

保存(モレキュラシーブス 4A 内蔵)
〔Ⅳ

処
理
前
樹
脂

品
木乞早

水
先

二



バソチ法

力 怯ラム

g に 10%炭酸ナトリウム20m1を加えて振騰し,蒸留水で5~6 回

洗浄した(りトマス紙が青変しなくなってからさらに 1回水洗い)

減圧蒸留はジ功ゲル,エタノールドライアイス系で乾燥した窒素ふん

い気中で行ない,6mm・Hg, b.P.71C の留分を本留分とした.

〔1〕はこの操作を2回繰り返した

〔Ⅱ〕の結晶化は氷一食塩系寒剤中で行ない,結晶化がサンづル

量の半分程度に達したとき未結晶部分と分離した

〔Ⅲ〕のイオン交煥樹脂を吸着剤として使用しナこものはカラム

法とパッチ法で試みた恂.それぞれの使用樹脂量は表2.3に示す.

またイオン交換樹脂層流出精製後のニトロベンゼン 11中にモしキュ

ラ・シーづス 4A 508 (200゜C で2時間再生したもの)を入れ,6力

月間密閉保存した〔Ⅳ〕

1,Ⅱ,Ⅲ〕, av〕の精製法によって得られたニト0べンゼン

を純度測定のサンづルとした

表 2.3 使用樹脂屋

(三 CC)

(g)

Na 形

0.035

44

H形

25

3.3 ガスクロマトグラフィ

鳥津製作所製ガスク0マトづラつ GC-2B 形を用いた.分離能に影

僻を与える因子,す'なわち固定相,カラ△の長さ,、,りヤガスの流

速,測定温度などはニトロベンゼンのガスク0マトづラつとして最適とは

断定できないけれど、,固定相液体としてシリコーン DC-550 を使

用し目的のチャートを得ることができ大二.充テン斉1ルしてモレキュ

ラ・シーづス 5A,活性炭, DOP を試みたが,保持時間が長く,ま

たチャート形状もシャーづではなかった.実験条件は下記のとおり

である

カラム

3.純度測定

3.1 比抵抗,誘電率の測定

測定電極は日新 MEC 形(電極定数 C。=51.9PF, Sι=588)を

使用した.測定に際しては,電極をあらかじめアセトンで洗浄し,

その後蒸留水で6時間煮沸,乾燥してから測定試料で1度共洗い

した後,大気中で下記の測定を行なった.な船,電極表面汚損の

影響をみるため同一試料について2回測定した

3.1.1 固有抵抗の測定

測定回路を図3.1に示す.測定電圧は DC 50OV で電圧印加

時間に船ける電流を測定し固有抵抗を算出した御

測定電流は吸収電流の変化に基づき,時問とと、に指数的に減

少し,いわゆる導電々流による固有抵抗を測定することはかなり

時問が必要であるが,今回の測定では電圧印加後 10分まで測定

を行ない,10分値に鴬ける固有抵抗(ρ)を求めた

3.1.2 誘電率の測定

周波数 60CS,測定電圧4V の静電容量計によって,電極に試

料を注入しないときの静電容量(C。)と,電極に試料を注入した

ときの静電容量(CI)を測定し,式(3. D から誘電率を求めた.

(3.1)εX CICO・1

3.2 屈折率の測定

Abbe 屈折計を用いてニトロベンゼンの屈折率を測定した.測定

温度は恒温そうで 25゜C に調節した.文献値と比較するため,水

の屈折率%よび水飽和ニトロベンゼンの屈折率を求めた.

内径 4mm

長さ 15m

シリコーン DC-550 (約 9.5g)充テン剤

キャリ卞ガス へりウム

サンラル注入ツベ}レクリン反応用 lm1注射器

3.4 Ka"・Fisher 試薬による水分定量

三菱化成式 KFD 8 形電気滴定装置を用い,カールフィ訓,試薬

SS (0.4~0.6mgcc)で水分滴定を行なっ大二.乾燥し九滴定っラス

コに試料 20m1 を入れ,滴定溶媒のメタノール(2.omgcc)を加

え,カクハンしナこ後力ールフィシャ試薬で定量した.測定値よりメタノ

ール,つラスコふんい気中の水分d)を差し引いて水分を算出した

3.5 紫外部吸収スペクトル

島津自記紫外分光光度計を使用し,1Cm のセルでニト0べンぜン

のみで紫外部の吸収を測定した

4.測定結果および考察

表4.1 はニトロベンゼンの純度測定の結果,表4.2 はニト0べ:ンゼ

ン中不純物として含まれると考えられる物質の物理的性質を示し

たものである

比抵抗の精製法による順序は分別結晶く蒸留精製く吸着ク0マト

づラつイ精製である.試薬特級と分別結晶に見られる比抵抗の差は

アjレが」処理による微量硝酸の除去の結果と思われる.イオン交換

樹脂層を通すと水分の吸着が船こる.樹脂のア】レ刎金属イオン形

によって比抵抗値が HくLiくNa となり,ごくわずかの吸着能の

違いによって影轡される.カーjレ・ワイシャ水分定量値から考えて,

水分が比抵抗測定結果に大きな役割を果していることがわかる

精製法としてカラム法とパッチ法を試みたが,理論段数の多い力

ラム法が望ましい

25C での屈折率は試薬特級と N0 形,試薬 1級と H20 飽利

ニト0べンゼンが同じ値を示す.試薬 1級の水分定量値は 10~UX

10-20。で,これはニトロベンゼン中の水分溶解量 19× 10 20。ι一近

似した値である.屈折率測定時のふんい気から考えて厳密な純度

測定(水分が問題になる場合)には適当ではない

誘電率・屈折率は女献値とほぼ同じ値が得られ,精製操作によ

つて特別の変化はない

イオン交換樹脂で精製を行なった試料が純粋であることを確認

するために,ガスク0マトづラワイを試み大二.ゞータのビークカミシャーづ

でなく, eークの前にテーリンづを示すのは不純物の検出を主目的

としてガスクロマトづラフィを利用したので,サンラル量を多く採取し

たためである.測定結果チャートの船もな、のを図 4.1~4.6 に

示す.

図4.1はニトロベンゼンの試薬1級と特級を比較検討するために

得たチャートである.ここで失印①は空気と水分の混合物,2 は

ベンゼン,⑧はニトロベンゼンの eークを示す'.それぞれの物質確認を

三菱電機技報・ V01.39. NO.9.1965

電子管式定電圧

直、京電亘

DC 50飢

Fig

(1084)36

図 3.1
3.1 Circuit

測定
diagram
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サンウノし

測定結果

試養 1級

比抵抗

(Ω Cm)

試薬料級

2.1×100

蒸留菊製

表 4.1

馴栃率

("005)

2.5×100

1.09×1010

分別結晶

1.17×1010

ト0 べンゼンの純度測定結果

吸蔚クロ々トグラフィ精製

N日形(カラム法)
Na 形 H形

モレキュラ
しぐツチ法) (カラム法)シーブ

4A (保存)

力 ノし

フィシ十法

水分測定値

Ppm

】.5491

6.4×109

13.82×10?

】24?×100

27×1011

Π 4?×10-0 2.57フ

25

3.120×100

3.196×100

10U

10.26 10
0

10 ?

8.8×1010

比抵抗(Ω・cm)

屈折率

2.637

(1085) 37

表 4.2 不純物の物理的性質

"く:ノセ'ン, 水

2× 107 4×107 2×107

πD15 1.5044 ?1D"0 1.5863,1DO0 1.3330

10 2

向じ条件で行なった.試薬1級のサンづルにはべンゼンが検出され

た・図4・2 は試薬特級ニト0べンゼンのチャートである.②のべンゼ

ンのビークを持たないことがわかる.図4.3は蒸留操作1回のみ

のニトロベンゼンである.アルカリ処理,水洗いなどの操作によって

特級より水分を含んでいるように思われる.図4.4,4.5はイオ

ン交換樹脂 Li形のカラムを通して精製したニトロペンゼンである

図 4・4 は流出直後,図 4.5 は流出 2時間後に得たチャートであ

る・図4・4ではべースラインの負側移動力:顕著に見られ,試料中に

ガスが含有されているものと思われる.へりウムより熱伝導度のよ

い、のは水素のみであるので Li形のイオン交換樹脂カラムを通

すことによって H2 の発生が予測される.図4.2~4.5 の測定結

3.5× 1010

Li 形

(カラム法)

2.O×1010

1.134×10を

1.229×100

1.6×10U

文

文献値

0.937 × 10-0 0.882× 10-0

1.2

1.068×10?

0.980× 102

献

10Π

8.2×108

(23.6゜C)

1.1×107

(25゜C)

】.074×10-2

州 典

化学便覧

TeC11nlque

Of organic

Chemistry
V01.フ

0.81×10、Ξ

硝酸

0.66× 109

23゜C

出典

πD立0=
1.55230

πD,5=
1.55006

化学便覧

Physico・
ChelniC81

Con3tants

Of Pure

Organlc

Compound

Q95の

果から図4.5がガスクロマトづラつイ的にみて試料の純度が最も高い

ことを示している.図4.6はイオン交換樹脂H形で精製した 二

ト0べンゼンである.特級にはみられなかったアニリンのビーク④を示

す・ H形陽イオン交換樹脂は酸触媒として働く⑧ことが確かめら

れている・ニトロベンゼυの還元によってアニリυが生成されたもの

と解釈した

Na形で精製したニト0べυぜυについてもガスク0マトづラフィを試

みた力沫屯度の高い試料が得られてぃた.

図 4.7 はニトロベンゼンの紫外部吸収スペクトルを示す.レーザ用

高速度シャッタとしてニトロベンゼンを用いるとき,ルeーレーザ光

6,943A を十分透過する必要がある.この条件も精製ニトロベンゼυ
は満足してぃる

脱水した有機溶媒は一般に吸湿性である.精製後のニトロベンゼン

中にモレキュラ・シーづス 4A を入れて 6力月保存しても水分吸着は

起こっていない.イオン交換樹脂を脱水剤として有機溶剤の脱水

に使用する場合,極性の小さいものほど容易である.ニトロベンゼン

102

23 C

HO0 飽和二

トロベソゼン

πD.5=1.5491

N20

π0,5=1.3325

?'三、1、毛:昇ミ^一点ミ=rよ岬ネミニで二芯

1 1
①②

温度 130゜C He ガス圧 0.8kg cmo
流速 143mlmin サyプル量 0.04mι

図 4.1 ニトロベンゼン試薬
1 級と特級

Fig 4.1 GaschTomatograpl)y
ChaTt of 6rst grade and special

grade nitroben2en

イオン交換樹脂によるニトロベンゼンの精製・太田・川上・山口

トロ,くγ・{f

比重=1.210

E,0 飽和二
トロ'tγセ、y

0.19%

'
ー、^だー-1ーユ・ー、

①

He ガス圧 0.5kg cm9温度 140OC
流速 90mιmin サンプル量 0.08ml

図 4.2 試薬特級ニトロべυゼン

Fig.4.2 Gas chTomatogTaphy chart ofsp
grade nitrobenzen
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図 4.4 イオン交換樹脂 Li形精製ニト0
ベンゼン仂ラム流出直後)
(条件は図4.2に同じ)

Fig.4.4 Gas chromatogTaphy chart of
nitrobenzen which is puri6ed with

Li type ion・exchange resin
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図 4.5 イオン交換樹脂 Li形精製
トロベンゼン(カラム流出 2時問後)

(条件は図4.2に同じ)
Fig.4.5 Gas chromatography chatt o

nitrobenzen which is puri6ed with
Litype ion・exchange resin

20

500 600400 700

,皮長(mμ)

図 4.7 精製ニト0べンゼン紫外部吸収スペクトル
Fig.4.7 Ultraviolet absorption spectrum of

Puri6ed nitroben2en

のような極性溶媒は流出液中に水分を残し,モレ牛ユラ・シーづスを

いれることによってさらに乾燥することができる.またモしキュ

ラ・シーづスの吸着能が残ってぃる限り,吸湿からの抵抗値の低下

という問題は解決される.すなわち,表4.1に示したように Na

形陽イオン交換樹脂層流出によって精製したニトロベンゼンの水分量

は 113Ppm,モレキュラ・シーづス 4A を内蔵したニトロベンゼンについ

ては 98Ppm になる

0

0 0 @

He ガス圧 05k三 Cmo温虚 140'C
二

流速 86.6mιlnin サyフル玉t o.08ml

図 4.6 イオン交換樹脂 H 形
精製ニトロペンぜン

Fig 4.6 Gas chromat0宮τaphy chart o{
nitrobenzen which is puri6ed with

H type ion・exchange resin

すぐれている点などを考慮して最良の、のと考えられる

(4) Na 形によって得られナC ニトロベンゼンはガスク0マトづラフィ

的にみて純粋で,450mμより長波長域では 10006 透過する

(5)精製しナC ニトロくンゼンはモレキュラ・シーづスを入れナこ容器に

保存するのが望ましい

(6)ニト0くンゼンに限らず,液体誘電体の精製に適応できると

思われる

最後に,カールつイシャ試薬水分定量に際し,有益な助言をいただ

いた三菱化成工業株式会社研究所室井要氏に厚く感謝申し上げ

る
印召 40-フ-16 受付)

( 6 )

..、』ノ鴫、"^""、.ノ、、""、、..^、"゛、一■、,ー、.^^.、"゛、^

5.むすび

ニト0べンゼンの精製と純度測定結果についてしるし大二.これらの

実験から次のような結論に達した

(1)中和,単蒸留,陽イオン交換樹脂吸着ク0マトづラつイによ

つて高純度,高比抵抗のニトロベンゼンを得ることができる

比抵抗 2.フ× 10ⅡΩ.cm

九。95=15499屈折率

水分 113 Ppm (0.94 × 10-? 0。)

(2)使用する陽イオン交換樹脂の金属形の脱水能力はHくLi

くNa の順序である.なオ6 H形イオン交換樹脂は二1、ロベンゼンを

還元してアニリンにするので適当ではない

(3) Na 形陽イオン交換樹脂は脱水能力のいちばんすぐれて

いること,再生の容易であること,樹脂の物理的・化学的耐性の

(フ)

( 8 )

( 1 )
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解積分器

卓也*・松岡宏
EJ**

Electrochemica11nte目rators (1nte号rator by Electrochemical Reaction)

Takuya HATA ・ Hiromasa MATSUOKACentral Research Laboratory

Since electrocl〕emica] e]elnents have an integra訂ng power by themselves and also a l〕olding capacity of integrated values,

tl)eir appHcation to e]ectric circuits has been dtawing a杜ention. A cltriode, made into a thtee electrode construction by using

a silveT・silver lo(1ide electrode for an input electtode of a soHon type electrochemicalintegTatot, has been manufactured for

trial and theoTitical discussion has been made as weⅡ as the measurement of its characteristics, As a result it has been made

Clear tl〕at a〕e device has merits of (1) an integrating power with a smaⅡ Size and a simple electric circuit,(2) a large holding

Capacity of integrated values and (3) opetation on very smau electric power. However, it bas demerits of (4) a very low

frequency range o( displaying idea] integration chaTacteristics lvith slow response,(5) spike being produced on tl)e output against

Sudden change of the input signal, and (6) a considerable change of characteTistics l〕y temperature 丑Uctuation' From tl〕e above,

it may be suited fot the integration of signals with relatively sma11 C]〕anges. on the other l)and, theoritica] invesligation has

revea]ed that 血e dt且工VI〕ack of (4) and (5) wi111〕e impToved to a fair extent

1.まえがき

電気分解の原理を応用した積分作剛をもつ素子を,電解積分器

と茗者らは呼んでいる.電気分仰轟土ファラゞーの法則としてよく知

られているよ宍こ,流れた電気量に正比例して起こる.したがっ

て電気分解はもと、と電流に対して積分的な、のであり,この原

理を応胴して私分素子が衡られるのは当然である

最近,電気信号'(情報)の処理にこのような電解の原理を応川

した業子が村汁ξ1され①,⑦,すでに外国では市販されてぃる素子も

ある6),御.電解肢分器には数柯げ痕あるが,これらの・一舳杓な胴HE

は第1に素子蛸'独で積分能力を、ち,しか、積分偵を保持する能

力が,今までの電気素子・に比べ茗しくすぐれていることである

たとえぼ科t分Y河の変化が 1巡闇にっき 1%とか御,またさらに

ある種の、のでは,1力月"Ⅲ攻1酷Lて数%以下であるという報

告がある御.したかって電仰繩キ分暑謡よ畄.に祉分素子としてのみで

なく,アナロづ記憶素子や長時問に及ぶ時限素子として、利用でき

る.第2の特長は素子の椎造が簡畄.であるため比較的安価に製造

でき,しかも機械的強度が固体業子ほどではないが,比較的大き

いことである.第3は数 mW あるいはそれ以下の微小電力で作

動できることである.しかし欠点、少なくなく,応答が遅い, i品

度の影縛を受けやすいあるいは而上電庄が低いなどがあげられる

UDC 621.35,621 317

三円

ここに報告するのは,ソリオンテトロードと呼ばれる 4極構造の電

解桜分器に茗者らが工夫を加え,3 極桝造とした電解積分器向

(C1トライオードと呼ぶ)に鬨す、る、のである.いく種類かある電

解積分器のうちで,この形のものが最、一般的でしかもすぐれ六

特性を、つていると考える. C11、ライオードの試竹勺品を図 1.1に

示した

2,原 理

ソリオンテトロードと C11、ライオードは基本的な原理は同じである

ま,'ソリオンテ1、ロードについて述べる

2.1 ソリオンテトロード(S0Ⅱon tetrode)

図2.1に模型的な枇造と基本的な結線を示した.全体がガラス

またはづラスチ,クスの容器でできていて,中に電解液と4個の電

極が入っている.電解液は酸化還元系であれば何であってもよい

が,暫通はヨードか上ヨード水溶液(ヨードカリの水溶液にヨードを

溶解しナCもの)力寸吏用される.1, S, R および C はおのおの入

力電極(1 極),シールド電極(S 極),"_1力電極(R 極)および

共通電極(C 極)と1呼ばれ,これらはいずれも電解液に侵され

ない材'料,たとえぼ内金でできている. S 極および R 極には小

さな穴があけてある. S 極の左の室はヨードのりザーパであり,

灰1心にあずかるヨードがたくわえられくいる. R 極と C 極の

図 1.1

*中央研究所

電康源

ヘ

C1 トライオード Fig.1,1 Cltriode

(工博)**中央研究所
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2'1 ソリオンテトロードの模型的構造
Schematic structute of soHon tetrode
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間の室は積分室と呼ぱれ,この電解積分器の特性が決定される重

要な部分であり,積分値に比例したヨードがここに蓄積される.

以下に積分の原理を説明する.今,ひとまず, S 極と R 極は

考えないことにして図2.1のように電流源から電流を通・ずると

(2.1)1極では 2e-+12→ 21-

C 極では 21一→ 19+2e- (2.2)

なる反応が起こり,りザーパのヨードが積分室に移動したことにな

る.このときりザーパから積分室へ1、の移動が起こらなければなら

ず,このために S 極船よび R極には穴があけてある.式(2.1)

船よび式(2.2)の反応はファラゞーの法則に従って電流に正比例

した速さで起こるから,通電電気量に比例したヨードが積分室に

移り,濃度はこれに比例して増加する.ところで R 極はこのヨ

ード濃度を読みとるための電極で,電池五πによって C 極に対

して 0.3~0.7V の負のパイアスカミ与えられる.このように C 極

と R 極の問に電位差があると,電流源からの電流(入力電流)

には無関係に, R 極では式(2.1)の反応, C 極では式(2.2)の

反応が起こり, R 極と C 極の間の外部回路に電流が流れる. R

極の式(2.1)の反応と C 極の式(2.2)の反応は,まったく同

じ速さで起こるので,積分室のヨードの量は変化しない.ところ

で, R極には一03~-0.7V のパイアスがかかっているので R極

の表面のヨード濃度は実質上ゼ0 であるため,(1)の反応は拡散

律速となり,流れる電流はヨード濃度に比例する.このような状

態で流れる電流を拡散電流と呼ぶ.したがって,積分値に比例し

た出力(電流)が得られるわけである

R 極は S 極とと、にもうーつの働きをしている.すなわち,

リザーパと稍分室のヨードが,その波度差によって互いに混り合お

うとするわけであるが,この混り合いを防止している.図2.1に

木すように S 極と 1 極の間にも電池五S が入っており,その電

圧も三丑と同じく 0.3~0.7V である.したがって, R極と C 極

との関係とまったく同じで, S極表面のヨード濃度は実質がルこゼロ

であり, R 極と S 極の間ではヨーF の濃度はゼロとなり,りザーパ

のヨードと積分室のヨードは混り合わないことになる.実際にはR

極村よびS極表面のヨード濃度は完全にはゼ0 でなく,また各電

極には穴があいているので,この穴を通って微量のヨードが移動

する.このためにごくわずかではあるが稙分伯の時間変化が起こ

るわけである.図 2.2 にソリオンテトロード内のヨードの濃度分布を

示しナこ. R極一C極間オ6よび S極一1極間ではその濃度コウ配に比

例してヨードが移動し,外部回路に拡散電流を流す. R極とS極

の間ではヨード濃度ゼロなのでヨードの移動は起こらない

2.2 C1 トライオード(cltriode)

図2.3に C1トライオードの模型的構造と基本的結線を示した

C1トライオードの電解液は入力電極の材料によって制約をうけるが,

一般には酸化還元系電解液の酸化形または還元形であれぱよい

K1水溶液

R C

電流源

E

A

人力竃極

出力砥極

共通電極

図 2.3 C1トライオードの模型的犠造
Fig.2.3 Schematic structure

Of solion triode

(Ag A三1

この部分ほとんと

3. C1 トライオードの特性

ソリオンテト0ードの詳細な特性は報告されていない.著者らの試作

した C1トライオードの特性は汰のと蜘りである

三菱電機技報・ V01.39 ・ NO.9 ・ 1965

図 2.4 C1 トライオー

Fig 2.4 Distribution of

ここではヨードカリ水溶液を使用した.したがってソリオンテトロード

との違いは,初めの状態でヨードが含まれていないことである

入力電極σ極)は銀ーヨー化銀(Ag-AgD 電極で銀の多孔体あ

るいは鋼の表面をヨー化銀にした、のである.ソリオンテトロードで

はりザーパなる大きな室を、うけ,ここにヨードを蓄えていたが,

C1トライオードでは 1 極がそれ内身ヨー化銀の形でヨードをたく

わえている

図2.3に尓すように電流源から入力電流を流すと

1極では 2e-+2Ag1→ 2Ag+21- (2.3)

なる反応によって 1一を生・ずる.1一を牛司'る点で式(2.1)の反

応と同じである. C 極ではソリオンテト0ードと同様,式(2.2)の反

応が起こり,ヨードを生ずる.以上から C1トライオードの 1 極

(Ag-AgD 力:ソリオンテトロードのりザーパの働きをしていること,

また,したがって,電解液に初めヨードを溶かしておく必要のな

いことカミわかる

C1トライオード内のヨードの分布を図 2.4に尓した. R 極と C

極の間の分布はソリオンテト0ードと同様であるが,入力電極側では

ヨード濃度は実質的にゼ0 である.もしヨードが存在すれぱ

(2.4)2Ag+12 → 2Agl

によって消費され常にゼロに保たれる. C1トライオードの入力電極

はヨードのりザーパとしてのみでなく,シールド電極の働き、して

いる.したがって,シールド電極は不要となり,3 極構造が実現で

きるわけである. R 極と C極の働きけ.テ1、Bードの場合と同様で,

積分室のヨード濃度に比仞ルた電流を出力すると同時に,積分郵

のヨードの逸散を防止している

以上のように C1 トライオードによってソリオンテ1、0ードと同様の

働きが得られる. C11、ライオードの利点は次のとおりである

(1)シールド電極がないので製造が容易である

(2)りサーパが不要なのでより小形にできる

(3)シールド電極がないので回路力:簡単になる
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iodine in cl triode

r〒1

図2.2 ソリオンテ
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図 3.2 C1トライオードの積分特性
Fig 3.2 1ntegrated step function by cl ttiode.

感度.数mA mA・min,入力電流.-05~+0.5mA,入力抵抗:

数百0,出力抵抗.数十kn,出力電流0~-2mA,周波数範囲0~

0.0数CS,積分値減衰の時定数:数時間~100時間,感度の温度

変化.約十30O C.測定は図 3.1に示す回路で行なっ大二.

3.1 積分特性

図 3.2にステ,ワづ関数に対する積分1割生を示した.これから入

力電流の急、激な変化に対して,出力波(積分波)にスバイクが生

ずること力:わかる.このスバイクはステ.ワづ的な入力に対して,そ

のステッづの高さに比例して生司'る.な船,50μA 以下のステッづ

に対しては,レコーダによる観測ではスバイクはほとんど認、められ

ない.積分波のもうーつ注意される点は出力が入力にただちに追

従しないことである.すなわち,入力が変化してもすぐにそれに

応じた桜分波が現われず,数秒の遅れがあることである.たとえ

ぱ,入力電流ゼロから一定電流を加えて、すぐに積分が行なわれ

ず,数秒遅れてからはじめて積分が開始される.また,入力をー

定電流からゼロにして、積分値はすぐ一定値にはならず,ゼロに

なる以前の入力に従って数秒問積分値が変化を続け,その後一定

になる.このように積分の遅れる現象はあるが,これはあくまで

遅れるだけであって,数秒の遅れ時間の後には流れた電気量に比

例した正しい積分値を示す.このことは入力として長さ 50m秒

のパルスを使用した実験に船いても確められた.

3.2 周波数特性

図 3.3 にボー芋線図を示し大二.これは入力として 270μA の

正弦波を流し,測定したものである.図に船いて実線は実測値で

あり,点線は 20dBdec.の減衰を示す理想的な積分特性である.

0.025CS 以上で,理想的な積分特性からはずれはじめ,とくに位

相のズレがはなはだしい.この理想特性からの偏差が前述の積分

伯の遅れを与える、ので, C 極から R 極へのヨードの拡散時間

と密接な関係がある.

3.3 入力および出力特性

図3.4に出力電流力:05mA 船よび 1.8mA の場合について,

入力電流と入力電圧の関係を示した.出力電流の絶対値の増加で

電解積分器・秦・松岡
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F璃.3.5 0utput CharacteTistics

入力電圧の絶対値も大きくなることがわかる.しかし,その変化

は大きくはなく 60mV 程度である.入力抵抗は入力電流が大き

い領域では抵ぽ一定であるが,入力電流の小さい領域では入力電

流の減少にともない大きくなっている.また,あまり大きな差で

はないが,正入力,負入力に対して異なっ九入力抵抗を示す.入

力抵抗は,だいたい数百Ωである.注意すべきことは入力電

流ゼロにおいて、入力電極一C極間に約0.75V の電圧が存在す

ることである.この原因は C1トライオードカ:ヨードとヨー化銀を

電極とする一種の電池であるためである.このように C1トライオ
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図 3.6 温度の影轡
Fig 3.6 E丑ect of temperature on sensitivity,

Iag of integration and spike

゜'く.、L石ク 4t力"、、;ξ、。ク.

1

、入'

@

ードを電池として考えると図3.4の特性は容易に理解できる・す

なわち,負入力を加えることは電池を充電することであり,正入

力を加えることは電池を放電することである

出力特性を図3.5に示した.入力電気量をバラメータとして測定

し大二.5 極真空管などの特性とよく似て船り,0.08V 付近に肩電

圧があり,これより負の領域では定電流特性を、つている・定電

流特性を示す理由はすでに述べたように拡散電流による元めであ

る.平タン部分の出力抵抗は約 40kΩである.な船,出力電極電

圧を一0.7V より負にすると,水素ガスの発生する恐れ力:あるの

で,これ以下にすることはできない

3.4 温度の影響

この電解積分器では電解液中のヨードの拡散が本質的な役割を

演じているので,温度の影纓が大きい.

図3.6に感度,積分の遅れ船よびスパイクの大きさの温度変化

を示Lた.感度は入力電気量に対する出力電流で定義し九・スバイ

クの大きさは,入力のステッづの高さに対するスバイクの高さの比

で表わした.感度鴬よび積分の遅れはヨードの拡散速度に関係す

るもので,温度の上昇で感度は増加し,遅れは短くなっている・

スパイクは電極反応の起こりゃすさに,船もに関係するもので,温

度が上ると反応ま起こりゃすくなるので,スバイクは小さくなって

いる.

3.5 積分値の減衰

一定電気量を積分し,入力を断って放識すると,稙分値(出ブJ)

は時間とと、に指数鬨数的に減哀する.この現象はコンゞンサに充

電された電荷が漏れて,減衰するのと同じである.著者らが試作

した C1トライオードでは,この減衰の速さは時定数で表わすと数

10時間から 100時間程度であっナこ.ソリオンテトロードについては

一定温度に保った場合 1力月間で数 06 の減衰であったという報

告がある(3).減衰の速さに最、大きく影響する要素は,出力電極

の穴の形状であるが,温度船よび出力電極のパイアス電圧の影響

もうける.

キ m.

1-1,

6

5

-010

40

0^

4

008

3

50

0.06

δ: R 極と C 極の間ザキ

D:ヨードの拡散定数

F●ワアラデーの定数

R:ガス定数

フ.絶対温度

入力電気量を々,出力電流をしとすると,感度の定義から

ι=KO

である.したがって.図 3.5 の出力特性の理論式力:式(4.1)で

あることがわかる.式(4.1)のかっこ内の第2項は五丑>0・1V

に対しては 1 に比べ十分小さいので,κは一定と考えることが

できる.また,五πく0.08V では第 2 項が急激にきいてきて, K

カミ小さくなる.普通は三>03V で使用するので実際上は感度と

して式(4.γ)を考えれば十分である・

D は10-5Cm9Sec-1の大きさで+3~4%゜C の温度係数をもつ

ので温度の上昇で感度は増加する.δは著者らの試作したC1トライ

オードでは0.02~0.03Cmである.したがって,感度は3~5min-1に

なっている.感度はδの二乗で変化するので所定の感度を得るた

めには,δの値に十分注意Lなけれぱならない.また一般に温度

によってδ力:変化する(材料の膨張収縮)から,これによる感度

変化も考慮しなけれぱならない.な船,δによる感度変化とDに

よる感度変化は互いに逆なので,δの温度係数を適当にとれば温

度による感度変化を相殺することが可能である・

工業的にはδは 10-3Cm まで小さくできると考えられ,こう

することによって感度は試作品の約 100 倍になる. Dδ2 なる量

は感度のみでなく汰節に述べるように周波数特性や積分の遅れに

も関係する重要な量である.興味あることは R極と C極の対向

面積Sが感度に関係していないことである.この面積は入力電気

量の許容値を決定するもので, S・δに比例して許容入力電気量は

大きくなる.

4.2 周波数特性

二っの周波数特性の重ね令わせからなっている.ーつは図3・3

のような積分特性をケえるものである(以下積分特性と呼ぶ)・他

のーつは図3.2にみられるスパイクの原因となる周波数特性であ

る(以下スバイク特性と呼ぶ).スパイク特性は数十 CS 以上の高い

周波数成分に対して関係するもので,時間変化の緩慢な入力に対

しては関係しない.すなわち,数十 CS 以下では積分特性のみが

関係する.

まず積分特性にっいて述べる.積分特性に対する等価回路は図

4.1のようになる. CR分布定数回路の部分がC極一R極間のヨ

ードの拡散を等価している.まナC,定電源から入力側にっイードパッ

クされている電流が出力としてとりだされる、のである・容量と

抵抗の積 CR が ID に対応し,分布定数回路の長さしが C極

と R極の間ザキδに対応している.この等価回路をもとに周波

Rι

K=2.ー

4.特性の理論的検討

特性に関係する因子は何であるか,まナこ,それらがどのようr

影響するかを検討した結果を示す.

4.1 感度

前述のように感度 K として

K=出力電流入力電気量

が最も妥当であると考える.との量は式(4.1)で与えられる・

(4.1')

御'郡・評司、可}H町(即)
42 (109の

(4.1)

Ri R'

^

Ii
1 ム

Fig.

Cπ一^

R R

, 1 =δ, R':負荷抵抗

る等 西回路1こ.

fc 10w frequency.
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C,

図 4.2 闘い周波数に対する等価回路
Fig.4,2 Equiva]ent circuit of cl triode fot higl〕 frequency

数特性を求めたものが式(4.2)である

1・(00>・・・・鄭,>・-U血V・・血"1・→、
(4.2)

ωは入プJイ壽号の角周波数, jは虚数単位. D として 10、'om9託C-',

δとして 0.02~0.030m を用いると図 3.3 の実測された周波数特

性とほぼ一致する.位相が一135 度になる点の角周波数をω。と

すると

C,:

Z,

R極の電気二重眉客量

R極のフプラデーインビー

グソス

C極の電気二重眉容量

C極のフブラデーイソビー

グソス

負荷抵抗

C'

Z。

ι

Rι

で芋えられる.この肌界角周波数ω。以上では理想的特性から著

しくは司'れる.式(4.3)から明らかなように,ω。は D/がに比

例して高くなる.感度の場合と同様にδを 10、.om の大きさに

するとω。は ldS程度になる.また,積分の遅れはだいたいνω。

に比例するので,この値、 10-.~10-2秒になる.

次にスパイク1割生について述べる.この特性に関係する因子は

多くぁり,しか、定量、困難である.したがって,定性的に大略

を述べるにとどめる.図4.2に等価回路を示した. Ri は入力電

極および入力側の電解液の抵抗, R。はR極の入力側表面からC

極にいたる電解液の抵抗である. C。および CπはおのおのC極

およびR極の電気二重層容量である. Z。および Znはおの郭の

C極および R極の電極反応のファラゞーインぜーダンスである この

等価回路からスバイクの高さは Cπ,Z,と R。十CψZ。の比で決

まることがbかる. C,および C。は数μF から数十μF で,

般に C,>C。である. Z。および Z,は容量性のインeーダンスで,

その値は周波数によって大きく変化する.10odS以上ではZ。は

二のν10 ぐらいで,その値は数n である.周波数が低くなる

と Z。 Z,いずれ、大きくなり,周波数ゼロでは無限大となる

この等価回路は図4'1の枯分特性の等価回路と並列に入ってい

るbけで,イ氏い周波数で Z,や Z。が大きくなると,入力電流の

大部分は図4.1の等価回路に流れ,スバイクは生じなくなる.な

お,図4.1 と図4.2 を比較するとわかるように, R。は各等価回

路への入力電流の分配に大きく関係し, R。が大きいとスパイクが

大きくなる. R。の値はR極の穴の大きさおよび枇造で大きく左

右され,数十n から数百n である.スパイクをシンクロスコーづで観

察すると R。が 200~30on ではス〒,ラの高さの 8 割くらいの

スバイクを生ずるが,40~50Ωではほとんど認められない

4.3 積分値の減衰

積分値は前述のように指数関数的に減衰するので時定数で表わ

すことができる.この特性はおもに R極の穴の大きさで決まる

今,四角な断面の穴を考え,この断面をαXh,長さをしとする

と穴に関係する時定数ηは

ω=9.6-

で表わされる.πは R極にあけた穴の数である. Sは R極と C

極の対向している面積である.減衰はパイアス電圧三丑に、影響

され,これによる減衰の時定数をηとすると

dδ 2F
(4.5)η=4DexpRr(五N一ηπ)

で与えられる. dはR極の入力電極側の拡散層の厚さで 0.1~

0.010m である. F はファラゞーの定数, R はガス定数である

ηN は電極反応の起こりにくさによる活性化過電圧である.合成

された減衰の時定数,は

1 1 1
(4.6)^=^十^

フ 71 72

で与えられる.ηは,五π>03V では,乃に比べ十分に大きい

ので,減衰は実際は式(4.4)で決まる. D/δ.が式(4.4)に入っ

ており,感度を高めると減哀しやすくなることがわかる,しかし,

VU五写Uがしが最、大きい影瓣を、ち,この値が 0,5 増すビと

に時定数は約 10 倍になる

今,穴の数πを 5 とし,α,h,δ,ι=0.030m, S=1Cmo, D=

2.5×10-oom.託C→とすると,.は約200時間になる.試作した

C11ライオードはだいたいいま示した程度の諸元を、つが,実測の

結果はせいぜい 100時問までで,計算結果より小さくでる.減

衰を小さくするには穴を小さくすれぱよいわけであるが,いかに

して小さな穴をつくるかが,技術的な闇題点である

71=ーー・^・-sln hπY/-9+一ι

(4.3)

(4.4)

び

ソリオン形の電解積分器の特性を掌握するナCめに C1トライオードを

試作し,その特性を測定した.特性の大略は次のとおりである

感度.数 mAlmA・n'n.,入力電流.-0.5~+0,5mA,入力抵抗.

数百n,出力抵抗.数十RΩ,出力電材シ 0~-2mA,粘分容量:

0.5~1mA・min.,周波数範囲.0~0.0数 01.,科t分イ画咸衰の時定

数.数時間~100時間,感度の温度変イヒ約十3%1゜C

理論的に検討した結果,この電解稙分器の重要な特性である感

度発よび臨界周波数は,出力電極と共通電極の間ゲキの二乗に反

比例することがわかった.試作した C1トライオードの出力電極一共

通電極問ゲキは 0.02~0.03Cm であるが,さらにこの VI0 まで

近づけられると考えるので,感度および臨界周波数は上記の 100

倍になることが期待される.また,秋分値の減哀およびスパイクは

出力電極の穴の大きさおよび織造に関係し,穴が大きいと減衰は

はげしくなる.スバイクは穴が大きいと小さくなる.
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Volume chan8e on Leaching process of phase separated Boro・S川Cate Glass

Jir6 HAYASHI・ Takashi NISH択AKU ・ Katsuya oHTANICentral Research Laboratory

分相性ホウケイ酸ガラスの溶出過程の体積変ヒ

林次郎*.西楽隆司*・大谷勝也*

The porous glass of high silica content is made from the phase・separated soda・boro・S11icate glass by an acid treatment. A

defect of tl〕is process is glass cracking during the acid leaching for the Temoval of the soluble phase. This mechanism haS 卜een

Studied; the volume change of leached paTt has been measured 、y the photo elastic metl)od. FTom the relation between the

Volume change and t11e leaching velocity, it has been broU8ht to light that one of the causes of the change of volume is due to

the surface tension of the glass. Addition of aluminium oxide and proper heattreatmentto tl〕e soda・boro・silicate glass wiⅡ obviate

the above drawback.
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1.まえつ;き

分相性ホウケイ酸ガラスは冷却過程,あるいは転移温度以上の温

度で熱処理することによって,シリカ質に富んだ部分と,アル加ボレ

ート質に富んだ部分の2相に分離する

この2相への分雌は原料ガラスの組成,熱処理条件の影縛を受

け,その分蹴相の組成溌よび形状が変化する0~Ⅱ)

分相したホウケイ酸ガラスを酸処理することによってアルカリボレー

ト相力:溶出し,ジ巾質の多孔質ガラスが得られることはすでに知

られている.この多孔質ガラスは Sio.を 94~98%含有し,100

~20omシg の表面積を有するので,そのままで吸収剤,乾燥剤,

触媒の担体,分子ワルイあるいは電気湿度計の感湿素子などに応

用できる.またこれを焼結することによって透明石英ガラスとほ

ぼ同じ特性を、つガラスとなる.この焼結に先だって適当な金属

塩類を含浸させることによって,石英ガラスでは得られない任意

の着色の高ケイ酸ガラスが得られる(詑)~(1の.当社ではこれをシュラ

ンクガラスと呼んでいる

このガラスの製造工程における最大の問題点は酸溶出工程での

ガラスの割れである.すなわち2相に分相したガラスを酸処理する

とアル刎ポレート相カミ溶出しシリカ骨格力:残るが,このときに起こる

体積変化によって既溶出部と末溶出部との問に応力を発生し,こ

れが未溶出部分,あるいは既溶出部分の強度を越えることによっ

てガラスの破壊が起こる.しかし今までこの体積変化についての

研究は少なく,まだ十分に解明されていなVa6).われわれは既溶

出部と未溶出部分の間での体積変化に起因するヒズヨを光弾性法

によってシマ(縞)次数に変煥して観察し大二.この溶出時の体積変

化は原料ガラス組成と熱処理条件の影響が大きいのでそれらの関

係を調べた.また般にA1203を含むガラスは分相しがたく,とく

に0.6モル゜0 以上含むとほとんど分相しないといわれてぃるが,

われわれの実験で2.5モル%以下では速度は遅いが溶出すること

を認めたので,とれらの AI.03 を含むガラスと溶出時の体積変

化との関係を調べた

表 2.1 試料ガラスの A1全03 含有量と熱的特性

AI003 含有皿(モル)

転移温度(゜C)

変形温度(゜C)

平均勲膨張係散
(100~40の X 】0-1

AI

変化測定用試料(20×20×7mm)を作成した.各試料の光軸に

面する部分(相対する 40×10 と 20×20 の面)はべンガラで光学

研摩し九

A-1ガラスは,パイコールガラス原料として般に知られた組成,

(si0を 7フモ】レ 06, B203 18 モル 00, Na905 モル 00)である. K

1ガラスは A-1ガラスよりアルカリ含有量が多く,このガラスを基礎

ガラスとして A、03 を表 2.1 のビとく導入したのが K-2, K-3,

K-4, K-5, K-6, K-7 である. H-1 ガラスはアルカリ量が K 系

列のガラスと等しいが, sio.含有量が K 系列のガラスより少な

い組成で AI.03 を 2.2 モ}レ 00 含む

表 2.1 にこれらのガラスの A120.含有量と熱的特性を尓す

0

435

688

K】

0

429

645

K2

31.5

0.6

440

587

K3

44.5

最

450

566

K4

43.9

高

441

566

K5

44.1

3.8 まで

440 440

558 558

K6

45.3

2.試料ガラス

試料ガラスとしては表 2.1 に示した9種を 10okg 溶融の粘士

ルツポで 1,400~1,470゜C で 4時問溶融し金属板上に流し出して,

それから光弾性感度検定用試料(40×10×6mm),溶出時の体積

44 (1092)*中央研究所

K7

45.8

H

48 0

460

563

55

3.光弾性による測定

3.1 光弾性感度の検定

各ガラスの溶出時のビズミを比較するために組成の変化が光弾

性感度に与える影響を調べた.各ガラスの熱処理前と,52ぴC 50

時間熱処理の試料について光弾性感度を検定した.またA-1ガラス

については酸溶出後の試邪Hこついても検定した.酸溶出後の試料

は乾燥状態では多孔質のために光が乱反射し測定できなVのでガ

ラスとほぼ同じ屈折率を有するづりセリンを含浸させて検定した

この実験で使用した光弾性装置の概略を図 3.1 に示す.試料

(40×10×6mm)はこの装置の荷重台に光軸と垂直に設置し,圧

縮荷重を加えて生ずる試料中央部のシマ次数を検光子の回転角θ

から求めた.圧縮荷重とシマ次数の関係は式(3.1)で示されるaわ

α=N/0ι=h.ι.N/四.i=N.h/四 (3.1)

ここでαは光弾性感度(mm/kg),0 は応力(kg mm2),アは

圧縮荷重(kg),しは試料の厚み(mm),みは試料の幅(mm),

Nは光弾性シマ次数である.

図 3.2 に A-1ガラスの各試料の圧縮荷重とシマ汰数の関係を

示し六二.この図から式(3.1)によって光弾性感度を求めた

各ガラスの熱処理前と,520C50時間熱処理試料の光弾性感度

三菱電機技報・ V01.39. NO.9.1965
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図 3.1 光弾性実験装置配置
Fig.3.1 Schematic diagram of photo・elastic apparatus.
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図 3.2 荷重とシマ(縞)次数の関係(A-1 ガラス)
Fig.3.2 Relations between load and fringe ordet.

(A-1 glass)

は 0.072~0.076mm kg であっナ・.また A-1ガラスの酸溶出後の

試料は 0.080mm小g であった.少量の AI.03 の添加によるガラ

ス間の光弾性感度の差は認、められなかった.これによって各ガラ

スの溶出時のヒズミは比較できる

3.2 試料の処理方法とヒズミの測定方法

分相したガラスは酸処理することによって可溶出のアル加ポレー

1、相が溶出しジ功骨格が残る.この溶出時に船ける既溶出層の

体積膨張,または収縮によって既溶出層と未溶出層との間にヒズミ

を生、ずる.ヒズミδは応ノjσ 1'比例する

δσ五 (3.2)

ここで五は弾性係数である.光弾性によって測定されるシマ次数

は式(3.3)のビとくぉ互いに直角な2方向の主応力差に比例する.

N=(σ1一σ2)α・ι (3.3)

σb σ2 の分離は簡単でないが,四 0になる特殊な試料に船いて

は各試料間の溶出時のヒズミをシマ次数に変換して比較できる.

すなわちシマ次数と体積変化とは比例関係にある

溶出時のヒズミの測定に船いて,図 3.3 のごとき無限大の長

さの試料を考えた場合,応力のつりあいはσイな 0'b・しみであり,

ヒズミはδ'=σ.4 五.4,δB=0'B/五みて、ある.そしてヒズミの差はδ

δ」十δみであるから,

δ d'(1/五'+ 1/五"・ι.'ι心) (3.4)

δσB(V五お十V五.4・ι心ι.4) (3.5)

で尓される.式(3.4)はし.゛《ι3 ならぱ

δσ.4・1/Ξ' (3.の

となり既溶出部の光弾性シマ次数 N,未溶出部のbマ次数πを

測定する場合には式(3.6)に尓すビとく既溶出部分ではむ《な

なら溶出厚さに対してシマ次数の変化も小さく,さらに五'く三み

であるのでヒズミ量は未溶出部より大きいので既溶出側のシマ次

数を測定することが有利である.しかし実際には既溶出層には空

孔が存在するため,光の透過量が減少し見にくくなり,乳白化し

た場合,溶出厚さの薄い場合はとくに見にくし、.そこで溶出時の

体積変化は未溶出層のシマ次数を測定することにした.

分相性ホウケイ酸ガラスの溶出過程の体積変化・林・西楽・大谷
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図 3.5 溶出厚さとシマ次数の関係
Fig.3.5 Relation between the fringe order

and leacl〕ed thickness.

試料を図 3.4 のごとく相対する 2面から溶出させることはヒ

ズミの解析を容易にする.この場合既溶出廟に垂直な方向の応力

σ2 0 となるので水平方向の応力ののみとなりシマ次数の定

な部分は長くなる.そして溶出層の厚さの影響は少なくなる.

溶出時のヒズミ測定用試料(20×20×7mm)はガラスの熱的

特性の転移温度と変形温度の範囲内で,4如,480,520,600゜C

の各温度で2,10,24,50,100時問の熱処理を施す.そして 20X

7mm の相対する2面を残して eツチ質のワックスを塗布してか

ら80C に温度調節したIN塩酸溶液中に浸セキして可溶性相を溶

出させる.適必時間経過後酸液中から取り出してワ・,クスをべンゼン

で溶解し,アルコールで沈浄し常温の IN 塩酸溶液中に入れ,これ

を溶出時のヒズヨ測定用試料とした.この試料を IN塩酸溶液中

で試料の20×20mmの面を光軸に垂直に取り,試料の未溶出部と

既溶出部分の接辺の、の点(図 3.4 の P 点)のシマ次数を

ターゞイ法a8)によって測定しナ・.同時にこの点に船ける応カカミ圧

縮か引張りかを判定しナ・.溶出厚さは顕微鏡で測定し,測定シマ

次数は試料の厚さが一定でなしので規定厚さ 7mm に換算した.

3.3 溶出厚さとヒズミの関係

組成船よび熱処理の異なる試料で溶出厚さを一定にすることは

非常に困難である.実際には異なる溶出厚さのものにつVて比較

しなけれぱならない.溶出厚さと光弾性シマ炊数の関係を求めて

一定の溶出厚さに換算して比較するために A-1ガラス 520゜C 50

時間の熱処理後 IN の塩酸溶液80Cの条件で酸処理時間を変え

てその溶出厚さに対するシマ次数をターゞイ法によって測定し九

この関係を図 3.5 に木しナ'.
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未溶出側のシマ次数は溶出厚さに比例して増加しているが既溶

出側のシマ次数は溶出厚さに対して変化が少ない・これは前述の
ように式(3.6)の未溶出部分の厚さが既溶出部分の厚さに比べて

はるかに大きいとVう条件に合致することを示してVる

この結果未溶出側のシマ次数が溶出層の厚さに比例しているこ

とから各条件下に船ける溶出試料の比較は未溶出側のシマ次数を

溶出厚さ lmm あたりに換算して比較することカミできる・

3.4 体積変化によるヒズミと溶出速度の測定

熱処理条件一定での溶出厚さはガラス組成,酸処理過程の温度

時閻,酸液の濃度,種類が関係する(3).

A-1, K-4, H-1,ガラスにっいて 520゜C50時間の熱処理,1N

塩酸溶液 80C 保持の条件において,酸処理時間(1~32h)を変

化させて溶出厚さを測定した結果を図 3.6 に示した・これから

わかるように溶出厚さ(ゐは時間(T)の平方根に比例し d=

KT地の関係によって表わされた.この K を溶出速度恒数とす

る.

侵食を左右するのが液中の濃度差による拡散と考えるなら,侵

食されナこ層の厚みを工,時問を T とするならぱ侵食速度は濃度

コウ配 1/工に比例し式(3.フ)で示される0゜〕.

(3.フ)d彫/dT=K・1/エ

(3.8)これを積分すると彫2=え7+だ

となり上記の実験式と一致する.このことから溶出速度を支配す

るのは液中での分子,またはイオンなどの拡散であると考えられ

る.この拡散速度は酸溶出によって生成した空孔の直径に支配さ

れ溶出部分の穴の大きさが影響し溶出速度が変化する・すなわち

溶出厚さは時問の平方根に比例し,その比例定数は空孔の直径に

支配されるであろう.

A1203 を少量含んだ K-4, H-1ガラスにおいても, A1203 の添

加によって溶出速度は遅くなるが, d=K・T嘘の関係で示され溶

出機構は変化がないと考えられる.

K-1, K-2, K-3, K-4, K-5, K-6, K-フ, H-1 ガラスについ

て 440,480,520,560 オよよび 600゜C で 2,10,24,50,100時

間の熱処理条件で各試料を IN塩酸溶液 80゜C 保持で酸溶出後測

定したシマ炊数を溶出厚さlmmに対する光弾性シマ次数に換算

し,さらに溶出速度恒数を求めて比較した.

図 3.7 は K-1, K-2, K-3, K-4, H-1ガラスの熱処理温度と

シマ次数の関係を示し,図 3.8は熱処理条件と溶出速度恒数の関

係を示しナこ.

図 3.7 によると同一組成について熱処理温度"0,480,520C

のような低温熱処理は時間が長くなるに従ってシマ次数は増加す

る.56ぴC では短時間域では時間とともにシマ次数も増加するが

100時間の、のは一部減少している.60ぴC の、のについては

10~24時間の処理が最大で,それ以上では減少している. A1203

2.2 モル%含有の H-1 ガラスは図 3.8(E)に示すように十分溶

出は行なわれる.その溶出時のヒズミは図 3.フ(E)のように520 C

560OC のような高温域の長時間の熱処理でシマ次数は観察された

/ 1 、

図 3.6 溶出厚さと酸処理時間の関係
Fig.3.6 Relation between the leached thickness

and the time of the acid treatment.
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図 3.8 熱処理条件と溶出速度恒数の関係
Fig.3.8 Relation between the heat treatment

and the constant of leaching velocity.
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が低温域,あるいは 520゜C,560゜C で、短時問の処理では酸液中

ですでに溶出層に徹細なクラ哩クを生じている.このクラックは溶

出層の収縮によるクラックと考えられる.溶出層のガラスの機械的

強度は引張応力に弱く,わずかな引張応プスこよってクラックを生ず

るのでヒズミの測定は困難である

とのように AI.0.2.2 モ形%導入の H-1ガラスでは溶出は行

なわれたが,低濁d或での溶出層のクラックから老えて, A190.の

導入は H-1ガラスが上限であろう.2.5モル%以上のガラスは溶

出速度が非常に遅い.ⅡS-R5002 類似の方法でア」レカリ溶出量を

測定した場合,一般のガラスに比較して非肴郭こ多いことから考え

て,一応分相はしてぃるが互いに分謝峅目が連結していないと推察

される

溶出速度と熱処理条件の関係は同一組成については熱処理温度

が高いほど,および処理時間が長いほど,溶出速度恒数は大きい

これは一定仙に収束する傾向があり,高温のものほど短時問にそ

の値に達する

ガラスへのA、0。添加によって分相が抑制されるが,前述した

ように溶出厚さと酸処理時間の関係から溶出機構の大きな変化は

みられない.この A、0.を含むガラスの溶出時の体積変化に対

する熱処理条件の影粋を調べた

AI.03 含有量とヒズミの関係を図 3,9 に示し,図 3.10 に

A1旦03 含有量と溶出速度の関係を示した

図 3.9 によると 0.6モル%の A、03量ではわ司'かにヒズ三は

増大する傾向を示すが添加量の増加に従って減少を示す.その減

少の傾向は温度が高くなるに従って強く,それとと、に温度の高

V、のは熱処理時問による差が少なくなってくる

A190.含有量と溶出速度は図 3.10から同一汀脚釦侍間では溶出

速度は AI.0.量の影縛を受け導入量の増加とともに減少する・そ

の減少の傾向は各温度ともほぼ同一である.
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4.考察

以上の実験から考察すると,まず AI.0.を含まない組成につ

いては図 3,8(A)に示したごとく溶出速度は幌度の熱処理(イ畷肌

度か短時間)したものは小さく,強度の熱処理(高温度か長併門励

を加えナC、のは大きい,そして平衡値に近づいてゆく.3.4 節

に述べ元ビとく溶出厚さが溶出時冏の平方根に比例することから

この溶出速度を支配するものが界面における灰応ではなく可溶性

成分の溶出によって生じた空孔中の拡散であることガ清っかる・し

たがって嵯度の熱処理をした、のは相分部.した2村肋二互いに小さ

Vことが推定される.(すでに電子顕微鏡観察や電気的特性の測定

から知られている山.)

次にこのガラスの溶H"恬の体稙変化は図 3.フ(A)に示しナCビ

とく処理温度によって大きな差を示す.幌度の熱処」!伐こおいて,

体積変化は割合に小さく,わずかの膨張を示L,熱処理を強度に

すると体積変化は岫大し極大に至り,さらに熱処郡を強度にする

とゆるやかな減少を示す.すなわち前半は溶H_1速度と似た傾向を

示す.これは空孔の彫Π釜ガV卜さく,表而箱の火きいことを愆味す

る.シ北竹格表面での界角1張力の差,すなbちジ」力村略に1垪接

して可溶H1のアルか」ポレートガy子在した場合の界面張力とでは後者

が大きいのは明らかである(刈,御).これはガラスカす割1_WCよって

収縮を示すーつの原因である.今表面械が大きV場合は,当然こ

の界面張力による収縮が大きくなることが想像される・これに対

してガラスを膨張させる原因は次の二つが考えられる

(1)ジ功相のm努長係数は約 7.3×10、'(0゜C~松移U'.度)で

ありモ」レ比 B.031NO.0=3.4 の可溶出相のN努長係数は約 103.1X

10J (0OC~転移温度)である(詑).分相1最度から室1品まで冷却し

た場合に,シリカ相と可溶出相が単独に存在すると仮定すると,

相の単位長さあナこりの差は膨張係数の差と温度差(約 500゜C)の

積〔(103.1-フ.3)× 10qX 500=4800× 10-6〕で示される.分相し

たガラスの楸造はジ功骨格が体稙の 60~70%を占め,その中

にア1レ加ポレート相がトンネル状に存在し各所で互いに迎結してい

る.この構造に船いて可溶出相がジ功相に比して大きく収縮し

ようとすることによって劃仂相を引きしめているので,可溶出

相が溶出によって除去されるならばシリカ相は膨張する・

(2)分相過程でテル比 B.oyNa20=3.9 以下の氏0.-N山0

の可溶出相が生成する場合,可溶出相は分相前のガラスより、密

度が大きくなると考えられるので伽)2 相間に引張応力が作用し

てシリカ相を引きしめてぃるので,可溶出相が溶出によって除去

(1仭5) 47
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図 3.9 AI。0.含オ丁_抽とシマ次数の関係
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図 3.10 A120.含有量と溶出速疫恒数の関係
Fig.3.10 Re]ation between A1203 Content and

the constant of leaching veloclty
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(1)ガラスの組成船よび熟処理条件に関係なく溶出厚さは酸

処理時間の平方根に比例する.すなわち溶出速度は溶出によって

生じた空孔中のイオン,分子の濃度拡散に支配されている.

(2)熱処理程度の軽いものは溶出速度が小さく,熱処理程度

の強いものは溶出速度は大きい.

(3)(1),(2)の結果と電子顕微鏡観察など山から熱処理程度

の軽いものは分離相が小さく,シリカ骨格の表面積が大きし、.熱処

理程度の強い、のは分離相が大きくジ」力骨格の表面積が小さい.

(4)熱処理程度の軽いものは体積変化が少なく,熱処理程度

がある程度まで強くなるに従って体積変化が増加する.

(5) A1203 添加はそれ膚体分相を抑制する働きを有し,添加

量の増加によって溶出速度は減少する.

(6) A190.添加による体積変化の影糾は AI.03 の増加に従

つて体積変化が減少する傾向を有し, AI.03 の多いガラスでしか

、熱処理程度の樫いものは収縮する.

以上の実験結果と考察から次のことが結論される

溶出による体積変化の因子としては溶出によってジ巾骨格は

表面張力の影響を受けて体積収縮する項と,溶出相の相分離時の

体積変化による応力の除去と,分相温度から溶出温度までの温度

差でのジ功相と可溶出相の熱膨張係数差による応力の除去に起

閃する体積膨張の項が考えられる.この体積膨張と体積収縮の両

項の和が体積変化として現われる.この場合,熱処埋程度の唾い

ものは分離相の成長が小さく,可溶出相が微小分散しているので

溶出後のジ功骨格は表面積が大となり,表面張力による体積収

縮の項が大きくなる.熱処理程度の強度のものでは分離相の成長

が大きく,可溶出相が大きくなるので表面積がより小さくなり,

体積収縮の項は小さくむしろ生成した可溶出相がもとのガラスよ

りも密度が大きいことによって,可溶出相から作用するジ」力相

への引張応力と,さらに可溶出相とジ功相との熱膨張率差によ

り,分相温度から室温への降下によって可溶出相から作用する引

張応力とが溶出過程に可溶出相の除去によって解除されて,ジ功

相の体積膨張となる効果の項が大きくなる.

したがってこの表面張力による体稍収縮の項,すなわち分凱相

の大きさを適当に選ぶことによて体積裂化を0にすることも可

能であり, A1903 含有量,熱処理条件の最適伯をこの方法で決定

し溶出時の割れ不良を解消することが出来る.

終わりにこの実験に対して協力%よび助 iをいただV大二当所,

(昭 40 7-16 受乍D開発部の方々に深く感謝申し上げる
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図 4.1 溶出速度とヒズミの
関係

Fig 4.1 Relation between
Strain and leaching velocity.

05

溶出速度佰数

されるならぱジj力相は膨張する.

これらはガラスの組成と熱処理条件の影縛をうけるのでガラスに

よってこれらの合計値(収縮十膨張)は異なる.分離相が大きくな

るに従って表面積は減少し,それによって表面張力による収縮よ

りも力しろ体積膨張の項が大きくなって体積増加を起こす.

A1203 の導入ついては,他のガラス成分の影郷を受け,アルカリ

成分の少ない場合には 0.6モ}レ06でも完全な分相を起こさない場

合があるがアルカリ成分の多い場合には数06導入しても分相,溶出

を行なう.しかしA1203の添加によって分相現象が抑制されてい

ることは明らかで A1203 量の増加によって溶出速度は減少する

この減少が空孔直径の減少による拡散の減少に起因するか,ガラス

と酸液の界面での反応速度減少に起因するかをAI00.の含有量の

異なるガラスを同一熱処理したものについて考えると溶出厚さ力:

時間の平方根に比例するということからこれらの溶出速度減少は

拡散の減少,すなわち空孔直径の減少に起因するのがわかる,い

ずれの組成に%いて、軽度の熱処理のものが,強度の熱処理のも

のより溶出速度が小さいことも上記推定と致する.これを AI.

03 含有量に対してづ0.介すると図 3.10 のごとくなり,強度

の熱処理では一定値に収束する.しかし A120.が 2.5 モル%以

上では溶出速度は測定できなし、が JIS・R5002 に準ずる方法では

かなりの溶出量を示すので,分相はしているが,まだ船互しの分

離相の間の連結が不十分であると考えられる.熱処理程度と体積

変化の関係は前述の A1203 を含まないガラスと同一である.

次にAI.0.含有艮と体積変化の関係は図 3.9 のビとくなり,0.6

モル%の添加ではAI003を含まないものに比べてわず力寸こ体積変

化の増加が認められるが,それ以上の増加では急速に減少し,2.5

モ】レ%以上ではいくら強度の熱処理を加えても溶出層がハク離す

る.これは前述の表面積などが関与してぃることは明らかである.

溶出速度ーシマ汰数(体積変化)の関係を図 4.1 に示す.これ

によると A1203 を含まないガラスは相当ぱらつく力: A、03 導入

ガラスはーつの曲線の上によく一致する.しかし強度の熱処理を受

けたものはこの曲線から離れる.異なるガラスも曲線の傾向は似

ているが,その位置は一致しない点から溶出組成などが関係して

いると考えられる.

熱処理程度と体積変化の関係は図 4.2 のごとき傾向を示す.

これによると熱処理程度の低い、の(低温度か短時間)は表面積を

増大し溶出層は収縮の傾向を示し,熱処理程度の増加によって膨

張傾向を示し,やがて極大値に至り,それ以上の過度の熱処理(高

温度,長時間)をすることによって徐々に体積変化は減少する.

AI.0.を含むガラスも同じょうな傾向を有し,さらに全体として

収縮の傾向が強いので適当な条件を選ぶことによって体積変化を

0 にすること、可能である.

図 4.2 熱処理程度と体積
変化の関係

Fig 4.2 Relation between
intenslty of}1eattreatment
and volume change.
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透過形電子顕微鏡によるメルコロイ・Xの研究

竹内守久、・北風敬
*

τ二

Structure of Melc010y・X S加died by Transmission Electron Microscopy

Morihisa TAKEUCHI・ KeiZδ KITAKAZECentral Research Laboratory

Experiments on the process of pTecipitation in Ni・base l)eat resistant a110y "Melc010y-X",1〕ave been conducted l〕y using

tl〕e transission electron mictoscopy. The specimens wete examined after the f0110wing process.(且) solution tteatment,(b) SOIU・

tion treatment f0ⅡOwed by a seTi. of aging, and (C) 596 Cold r0Ⅱing and aging sel〕sequent to H〕e solution treatment.1n (a)

tl〕e struCれlre of tlw matrix was 01〕setved, in (b) tl〕e ptocess of predpitation, and the sl〕ape and t11e distr山Ution of tl〕e precipitates

Were studies, and in (C) tl〕e e仟ect of dislocalion aS 11〕e precipitation site was examined. TI〕e precipitates,、otl] at grain boundaries

and inside grains, in aged sl)ecimen have l)een found to be 7、 PI〕ase of Ni3 (AI, TD, which, origina11y sP11erical, grew into cubic

S]1ape as t11e aglng tanperature rose or the aging time increased. From tl〕e fact tl〕at t11e y pl〕ase (10es not precipitate predomi・

naれngly at t11e dislocations tl〕e possil〕ility of the formation of G.P. zone is a]so discussed

1.まえがき

耐熱合金は徹址元素を含めて 10 種類に、及ぶ多元素であるた

めに,現われる析出柑の種類および分布状態は多種多様であり,

これらの析出村"よよかれあしかれ合金の機械的性質に大きな影料

をケ・える.そのために, A1 および Ti の添加によって硬化され

る, N基系耐熱合金の組織を電子顕徹鏡で観察し,時効処理と機

械的強度とを鬨述づける研究が多くの人々によってなされてい

a)~(心る

筆名らは,この種の耐熱合金メルコロイーX (当社製品でインコネルー

X 相当品)について一前回はレナ仂法によって電子顕徹鏡で観

察し九結果を報告した.恂

今回はメ」レコロ十X を電子線が透過する金属薄膜にして観察す

る直接観察法に従い,メ」レコロイーX を溶体化処理後一連の時効処理

を施Lた場合の時効析出相の核,形状および分布状態を調べ,さ

らに,溶体化処理後約5%圧延Lて多数の転位を発生させ,転位

と時効析出相との関係について検討Lた.また電子回折を併用し,

時効析出相の固定を行なうとともに,試料の常1品におけるカタサ

と組織との関連を、調べた

2.実験試料および実験方法

2,1 試料の化学組成

実験に用いたメ」レコロイーX の化学組成を表 2.1 に示す

2.2 試料の熱処理条件

熱処理に用いた試料の大きさはいずれ、約25×55×0.2mm'と

した.これらの試料は表 2.2 に示すように,まず溶体化処理を

水素中で行ない,その後所定の1品度に試料をそう入し,所要時問

まで水素中で時効処哩を施した.時効処理後の冷却は炉心管の入

口に試料を移動させて電源をザjり水素中で冷却した

表 2,1 メルコ0十X の化学組成

"、 1 索 ^tIut !ぢ /C

UDC 620.187.669.018

2.3 透過形電子顕微鏡用の金属薄膜作成法

熱処理された各試料から透過形電子顕微鏡用金属薄映を広い範

ⅢNこわたって均一に作成するため, P.R. S杜U廿田)の考えを取り

入れて装赴を試作した.図 2.1 にその装匙の槻略図船よび装羅

全体の写真を示す.また,図 2.2 にその装羅を用いて薄膜を作

1 溶体化
処理

(水梁小)

1,065゜C

表 2.2 試料の熱処理条件

時効処理(水梁小)

問(h)時

X】/9 h

→水焼人れ

日

300

]4 76

フ.フフ

0 17

残部

ヘ

1'*1Ⅷ*

な し

',

1、】0,20,30

V8'リ1,り?, 1,

],?0

840゜CX?o h 空冷後

溶休化処理のまま

1,50, 100, 150,550

650 10,

0, 10700

C

Mn

0。 1

550

X

1,50, 100, 150,200,?50,300

溶体化処到1のまま

約5タ'
Ⅱ三延

0.015

0 42

0、?4

<0.005

図

*ヰψU肝窕所

山)外観
図 21 回転円筒陰極を用いた金属薄膜作成装置

Fig 2.1 Electropolishing apparatus for producing metal foil

(1仭7) 49

J斗

回転円筒陰極

等モに、゛笑紗一

S I

Nb ,

づ

20,

試1-1

0.om

1.01

2.67

0.52

50

屯解疲イうに暴七キされる部分

(a)概昭

切!サ

Ct

Fe

CO

Ni

200,

00゜CX20 h 牢冷

250、

田

%]

0
 
0
 
0
 
-
 
0
 
0
 
0
 
0

6
 
7
 
8
 
8
 
5
 
6
 
7

二

J
 
」
ノ
リ

C女

処
圧
無

化
の
村

体
後
の

溶
別
延



図 2.2 薄膜作成の過程
Fig.2.2 Polishing process for preparing thin {oil

るときの過程を示す

薄膜試料作成方法の概略を説明すると,まず試料の大きさは約

25×55×02mm3 で,回転円筒陰極の上部でその回転軸に平行に

約 lmm の問隔で固定され,そして回転円筒陰極の下部は電解

液中に浸セ千されている.この同転円筒陰極は直径 10omm,1幅

30mm の大きさで,毎分30回転の速度で回転している.回転す

ることによって回転体の周囲には電解液が付着し,試料との間に

電解液の層が形成される.このような状態において,試料と回転

円筒陰極問に電流を流すと回転円筒陰極の曲率半径に沿って電解

研摩が行なわれる.試料が電解研摩されて薄膜になる過程は図

2.2 に示したと船りである.まず一方の面に光沢がでるまで研j埜

を行ない,続いて試料を裏返して前と同じ条件で試料を固定して

小さな穴があくまで電解研摩を行なう.このとき,生じた穴の周

囲は電子線が透過し得る程度の厚さになっているので,この部分

を切り取って電子顕微鏡薄膜試料とした.この際に注意すること

は,研摩中試料の片面が空気中に出ているため,薄い酸化膜が試

料表面にできゃすいことである.これを除去するためには種々の

方法が考えられるが,今同は、う度平行電極板中で数秒電解研

摩をして酸化膜層を取り除いた

実験に用いた電解研摩条件を示すと次のとおりである

電解液.正りン酸,クロム酸飽和溶液

電圧・電流:溶体化試料の場合 7~8V,10A

時効試料の場合 8~9V,13A

電解液温度.溶体化試料の場合'常温

時効試料の場合 約 60 C

2.4 カタサ測定

溶体化処理後 550,650,700 船よび 840 C の時効処理によ

るカタサの変化をマイクロe.,カース硬度謡1'(荷重 20og)を用いて

測定した

OK气三》ヨ
D ...0..

(B)(A)

図 3.1 1,065C O.5時間溶体化処理後の組織
(a .転位, b : Nb(N,C) Ti(N,C))

Fig.3.1 Structure of solution treated specimen
at l,065 C f0τ 0.5h, water quenched.

0.5μ

a

3.実験結果および考察

3.1 溶体化処理状態

図 3.1 は 1ρ65 C,,皀時間溶体化処理を施したままの状態で,

結晶粒内および粒界には時効処理によって現われる二次析出相

(時効析出相)は現われておらず,一次析出相の Nb(N,C)%よ

び Ti(N,C)の炭窒化物が点在(写真内の黒点)する程度で,均

質な組織を示している.これら一次析出相は時効処理をしても変

化することはなく,機械特性に変化をもたらせないと思われるが

例外、あるゆえ少ないほどよい

図 3.2 には母相の顕微回折を示したが,回折像内のスボ介は

Ni固溶体のγ相を示し,また電解研摩の際,酸化膜ができない

ように注意深く実施しナこつ、りであったが,一部酸化膜 Ni0 の

存在も示されてある

結晶内部に観察される欠陥は非常に少なく,ところどころに転

位が見られるが,その他の欠陥はほとんど観察されなかった.図

50 (1四8)

図 3.2 1,065C,0.5時間
溶体化処理状態の粒内の
制限視野電子回折像

Fig.3.2 Selected area

electton di丘raction pattern
in grains, after solution
treated at l,065C for
0.5h, water quenched

3.1(A)はとくに転位分布の多いところを示しナこ

3.2 1 段時効処理後の状態

図 3.3~3.11 までの電子顕微鏡写真は,溶体化処理後1段時

効処理し九各試料の結晶粒内および粒界の析出相を直接観察法で

調べた代表的な組織を示す

図 3.3 は溶体化処理後 550C にて処理した場合で,300時間

まで行なって、結晶粒内船よび粒界ともに溶体化処理後の組織と

変らず,電子回折像で、変化が見られなかった

溶体化処理後備0゜Cで処理した場合,結晶粒界は10時間処理

ですでに乱れ,塊状および層状不連続析出相が各所に見られる

これを制限視野電子回折で固定すると, Ni3(AI,Ti)の y 相であ

つた(図 3.4(B)).一方結晶粒内では溶体化処理の状態に比べ

て,輪郭の比較的明確な約50A゜前後の球状析出相が一面に分布

しているのが見られる(図 3.4(A)).さらに 20時間処理にな

三菱電機技報・ V01.39 ・ NO.9 ・ 1965

図 3.3 550C,300時間
時効処理後の組織
(a .粒界)

F地.3.3 Structure of aging・
treated specimens at
50o c for 30oh.

0.5μ

(B)粒内の制限視野電子回折像

650゜C,10時間時効処理後の組織
(a:粒界析出相)

Structute of aging・treated specimens
at 650 c for lo h.

(A)

図 3.4

Fjg 3.4
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図 3.5 70O C,18時間時効処理後の組織(a.粒界析出相)
F喰.3.5 StTucture of aging・treated specimens

at 70o c for 18 h

(A)粒内 (B)粒界

(A)

図 3.フ

Fig.3.フ

(B)粒界の制限視野電子回折像
70げC,1時間時効処理後の組織

(a.粒界析出相)
Structure of aging・treated specimens

at 70o c for l h

(A)粒内
図 3.6 70O C,0.5

Fig.3.6 Structure of
at 70O C

(B)粒内の制限視野電十回折像
時問時効処理後の組織
aging・treated specimens
for o.5 h

(B)粒界(A)村内

図 3.8 70OC,20時間時効処理後の組織
(a.粒界析出相)

Fig.3.8 StructuTe of aging・treated specimens
at 70o c for 20 h

肩

(B)粒内の制限視野電子回折像

ると,結晶粒内船よび粒界の析出相は大きく成長し,粒内の球状

析出相は約 10OA 前後になり,650C 処理の場合は時効時間が

増すとともに析出相が成長している

図 3.5 およぴ図 3.6 は70OC 処理の場合の初期状態を示す

、のである.結晶粒内の析出相の形状は明確でない.しかし制限

視野電子回折を行なうと,大きく明るいスボット状のツ相と小さ

いスボ.介状のy相が得られた.時効時間1時間以上の試料の粒

内析出相の形状は球状で明確になり,時効時間の増加とともに徐

々に大きく成長している(図 3.フ(A),図 3.8(A),図 3.9(A)).

透過形電子顕微鏡によるメルコロイーXの研究・竹内・北風

'

図 3.10 840C,1時間時効処
理後の組織(a.粒界析出相)

Fig.3.10 structure of aging・
treated specimens at 840C
for lh
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図 3.9 70OC,50時問時効処理
後の組織(a.粒界析出相)

Fig.3.9 Structure of aging・
treated specimens at 70O C
for 50 h

(C)粒界

,4、

.」

1

一壱

粒内の制限視野電子回折像(図 3.9(B))を見ると母相から現わ

れるス吊,ト状の 7 相と析出相から現われるりンづ状の y 相が

見られ, y 相の回折像は図 3.6(B)の回折像よりいっそう明硫

になっている

一方結晶粒界にっいて注目すると,時効時間に関係なく層状不

連続析出相が見られ,フ~8分ですでに一応の形状を整えているこ

とから粒界の析出相は相当急、速である.これは粒内より粒界の啄

うが格子の乱れが大きく溶質原子の拡散速度が速いことから、う

なずかれる.屏状不連続析出相にっいて制限視野電子回折を行な

(1099) 51

.

図 3.11 840 C,20
処理後の組織(a.
相し粒内析出相)

Fig.3.11 Structure
treated specimens
for 20 h

..

時間時効
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つた結果は y 相であった(図 3.フ(B)).

840C で 1時間船よび 20時間処理し九試料の粒内析出相は

70OC の試料に比べて相当大きく成長しており,形状は球状から

立方体に変わってきている(図 3.11).そして析出相の密度は

反対に非常に減少している.これら析出相は 70OC 処理の場介

と同じく y 相であった

一方結晶粒界では,70OC に比べて析出状態が大変異なってい

る.すなわち,図 3.10 で見られるように層状不連続析出相と粒

内析出相より大きい塊状の2種類が析出している.さらに 840C

20時間になると層状不連続析出相は全然見られず図 3.11 のよ

うな形状の一定しない塊状析出相が粒界に沿って析出している

これらの析出相について制限視野電子回折を行なった結果は y

相であった

従来 Ni基合金では M部C6 は約 650~80OC の短時間時効で

主として粒界に層状不連続析出相として析出しジン(靱)性を悪化

し,800~1ρ0OC の高温時効では粒界に塊状に析出してクリーづ

破断寿命を増加させるといわれている御.われわれの観察では形

状に%いては同じょうなことがいえるが,析出相は y 相であっ

た.その相違は表 2.2 に示しナこC量の相違にあるのか、知れな

いが,さらに結晶粒界近傍の Cr 濃度を X 線マイクロアナライザで

分析して判定する必要がある.

以上 550,650,70O C 船よび 840C で時効処理した試料の

透過形電子顕微鏡組織を示し九.これら試料の結晶粒内に析出し

た y 相の大きさの時効処理時間船よび温度による変化を示した

の力:図 3.12 である.これから、同様に,時効温度が高くなるほ

ど,まナこ時効時間が長くなるほど, y相の成長が速いことがわか

る.とくに 840C処理付近から y相の成長は急速であり,90OC

以上になると y 相はなくなりン相のみとなる(5)

結晶粒内の y 相の形状,大きさ船よび分布がカタサとどのよ

うな関係にあるかを図 3.13 に尓す'.550 C 処理は図 3.3 に木

したように結晶粒内に y 相の析出が見られず溶体化処理の状態

と変わらなかったため,カタサに拓いても変化が認、められない

65ぴC 処理は 1~2時間までに急速にかたくなり,それ以後は時

間とともに徐々であるが増している.70OC 処理も約 2~3時問

主でに急激にカタサを増し,それ以上の時間になると飽和状態に

近くなっている.840C 処理は1時間処理を最大として軟化を示

している.以上のことを図 3.3~3.11 までの組織と対応させナこ

場合カタサは結晶粒内の y 相の粒径および密度に左右されること

がわかる

3.3 2 段時効処理

Ni 基合金の高温における機械的特性の向上を組織の立場から

考えると,結晶粒界の析出相は層状不連続析出相より、塊状析出

相のほうがクリーづ中に生ずる粒界割れや空孔の核発生船よびそ

れらの成長速度を小さくする御.粒内は転位の運動を防ぐるに、

つとも適した形状船よび分布を必要とし,ま九粒内析出相自体高

温に船けるカタサが強く,母体との間の整合が強い抵うが好ましい

そのために標準熱処理法として,溶体化処理後 850C と 70OC

付近の温度で2回に分けて処理する2段時効処理が一般に行なわ

れている.そこで 840゜C,20時間空冷後 70OC,20時間の 2 段

時効処理を施しナこ試邪Wこついて観察した結果を図 3.14 に示す.

結晶粒内には大きい粒子と小さい粒子の y 相が見られ(図

3.14(A)),図 3.8(A)と図 3.11 から判断して小さい析出相

は 70O C,20時間で析出し,大きい析出相は 840C,20時間で

析出した、のと考える.一方析出相の密度は 70OC,20時間の

場合に比べて低く,それは 840C,20時間で先に大きな析出相

を析出させたことに原因し,その結果カミカタサにも現われ,70OC,

20時問のときょり、少し低い

結晶粒界には層状不連続析出相は全然見られず,840C,20時

1.400

1200

1,mo

^測定値(直接法)
ーーー抽出レプリカ法冊
...ーー" E.Niel etc".

図 3.12時効による y 粒子の成長
Fig.3.12 Growth of y precipitate particle

due to aging・treatments

^
『

4(め

^ 、

A)粒内
大きな粒子は 840 C,20時問処

理,小さい粒十1才 70O C.20時

問処理で析出した亀の

300

2(ぬ

52 (1100)

1卯

Specl・

aglng・

尋

^ニ^

0

.^

700'C

650'C

図 3.13時効時間

Fig.3.13 Aging time vs

10

(B)粒界析出相a

●2段時効処理

20

時効時問

30 40

仏)

カタサ曲線
hardness curves

( C ) 粒界折出相aの制限視野
電子回折像

図 3.14 2 段時効処理後の
組織

Fig.3.14 Structure of
mens after double

treatments
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間処埋の粒界析出相と同じ塊状析出相が粒界に沿って見られる

(図 3.14(B)).2 段目の 700゜C,2011寺問処理によって粒内には

小さな析出相力斗斤出したのに,粒界では変化がないことは粒界近

傍の析出に寄与する溶質原子濃度を測定しないとわからないが,

おそらく濃度が強く低下Lている結果と思われる.粒界および粒

内の析出相はいずれ、 y 相であり,2 段時効処哩が高温の機械

的特性を向上させることがわかる

3.4 Guinier・preston zone (G.P.帯)の観察

時効析出形合金を時効処理することによって析出する析出相の

核および成長がどのような過程をたどるかにっいては,多くの人

達によって観察されている⑧⑨.焼入れした合金の時効による内

部構造の変化は合金によって異なるが,一般には,

過飽和固溶体→G.pj帯形成→中間相析出→平衡相析出

という順で起こることが知られている.そして時効析出相生成初

期の G.P.削イ過飽和固溶体の結晶格子の中での溶質原子の集り

をいう)の形状は母体原子と溶質原子の間の原子半径の差が小さ

いと球状になることが知られており, Ni 基母体と Ni^,A](規則

格子')の桜子定数から剥'算すると, G.P、帯は球形と考えられる

ので,粒内析出相 y の初期段階での G.P.帯の形成は当然老え

られ,かつ観察が期待される

弱0゜C 処理の場合,カタサに変化なく,また粒内の組織にも変化

が見られなかったことは図 3,3 に示したとおりであるが,印0゜C

処理以上になるとカタサに変化が現われ G.P.帯の形成が考えら

れる.図 3.4 に示した 650゜C,10時問処理ではすでに y 相が

約 50A゜の球状となって観察されてぃることから,もし G.pj常

が形成されるならぱ時効時閲の非常に短い所で起こる、のと考え

られる

G、P.帯とy相の初則の形状はいずれも球形で同一なため,G.P

,出の存在を示す電子圓折によるストリークは認、められないので,ど

の程度の大きさまでが G.P.帯かを認めることは不可能である

しかし G.P.帯の球状の大きさが非常に小さい絲勺20A゜以、月

ということから,直接観察である程度祚認、する以外になさそうで

ある

今回の実験では硫証できなかったが, G.P.帯を経て析出する

と考えるなら,600~800゜C 処理範囲のカタサが急激に増す初甥

と考えられる.もっと高い温度では,ナこだちに中問相が析H_ル続

いて平衡相に移行すると考えられる

3.5 転位線への析出

転位線が析出相形成の、とになることは,転位の応力場と母体

原子と大きさの違うことによる溶質原子の応力場との弾性的な相

互作用(コ,トレ】レ効果"こよって,溶質原子の移剰功二助けられるの

によるかイゆ,ーー方帳位線に沿って溶質原子の移動が容易なために

なると考える人もいるaD,い・ずれにせよ,転位線に集っナC溶質原

子は次に転位の応力場を緩和するような析出相を形成するので転

位線のところに優先析出を見ると考えられている

転位線への優先析出は時効t品度がやや低いときによく認められ,

高温になると転位のない地にも析出相が盛んに形成されるので目

立たなくなると考える.そこで溶体化処理後約5%の冷間圧延を

施してある程度の転位を作り(図 3.15),那0゜C %よび備0゜C

処理で転位への優先析出を調べた

550゜C 処理はさきに述べたごとく,溶体化処理後と同じ状態で

変化が見られ,'対称とならなかった(図 3.16).650゜C 処理は

3.4 節に述べたごとく 10時問処理ですでに約50A゜程度の y

透過形電子顕徹鏡によるメルコロイーX の研究・竹内・北風

へ惑

図 3.巧溶体化処理後 5%圧延したときの組織
(a:転位 b:粒界)

Fig.3.15 StTucture of 596 Cold r0Ⅱing subsequent
to the s0Ⅱd solution treatment
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Fig.3.16 Structure of aging・treated specimens
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図 3.17 溶体化処理後 5%圧延し,その後 650゜C,
10時間時効処理した組織(a.転位)

Fig.3.17 Structure of agin冨・treated specilnens at
650゜c f0τ 10 h., a{ter 5% cold r0Ⅱing subsequent

to the solid solution tteatmens

^

"匹

卑

相力畔立内一面に析出している九め確認、が困難であったが,列儒忍、す

るために試料傾斜装羅を用いて観察し元.そのときの代表例を図

3.17 に示す.図 3.17 (B)は(A)と同じ場所を3度傾斜させ

てパーガスベクトルに平行に電子 eームを入射させ,(A)に示された
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メルコロイーX の場合は転位線に Y 相が優先析出するということ

が観察されなかった.このことは,母体原子と溶質原子の間の原

子半径の差が小さいため,転位線に溶質原子が集ってもそれほど

転位の応力場を緩和するような働きをしそうに、ないので,転位

線のところに優先析出するとは考えられない.その結果溶質原子

は G.P.帯を形成し,それが y 相となって成長するという可能

性が考えられるが,現段階では必ずしも G.P.帯を経て y 相が

形成されるという確証がないので,いきなり Y 相の核が形成さ

れ,それが成長しているのか、知れない

4.むすび

メルコロイーX の溶体化処理後の時効処理によって現われる析出相

の析出機構およぴ成長を観察する目的で,メjレコロイーX の薄蟆を回

転円筒陰極装置を用いて作成し,透過形電子顕微鏡で直接観察し

ナこ.その結果汰のことがわかった.

(1)溶体化処理を施した試料は完全に固溶した均一な組織で

あり,ところどころに小量の炭窒化物が点在するのみで,また内

部の構造は小数の転位以外はなに、観察されなかっナこ

(2)時効処理によって現われる結晶粒内の析出相は Ni3(AI,

Ti)形の y 相で,時効温度%よび時間の増加とともに成長する.

析出相の初期段階は球形であるが,成長にともなって立方形にな

つてくる.

(3)時効処理によって現われる結晶粒界の析出相は y 相で

時効温度が低いと長時間処理しても層状不連続析出相である.

800゜C 処理では約 10時間以上処理すると層状不連続析出相は塊

状析出相に変わる.

(4)溶体化後まず 840C の時効処理を行ない,粒界に塊状

析出相を析出させた後であれぱ,700゜C の時効処理を行なって、

層状不連続析出相を粒界に認、めることはできない.

(5)カタサに変化を示さなかった 550C 時効処理は,処理時

間を長時間(300時間程度)行なっても溶体化処理後の組織と同

じで変化が見られない

(6)溶体化処理後約5%圧延し,その後に時効処理を施して

転位線と析出相との関係を調べ元が,転位線へ析出相が優先析出

する現象は見られなかっ大二.

(フ)カタサに変化を示す低温時効で粒内にできる y 相は G

P.帯を経て起こると考えられるが,その大きさは約20A゜以下と

考えられ,また, y相と同じ球形のナこめ観察が困難で判別しにく

い.しかし転位線への溶質原子の析出が考えられないことと合せ

考えるならぱ G.P.帯の可能1牛が認、められそうである.

(昭 40 -フ-16 受イ、!)
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Thyristor inverters using auxiliary commutation circuits have been developed in the past. Exce11ent results obtained with

them, when applied to variable frequency driving of induction motors, are quite notewort11y Now another achievement made

available with them as commutatorless mot0玲 in application to synchronous motors are described herein. The commutat。rless

motor, as is weⅡ known, is a machine in which the commutator of a Dc motor is replaced b the TI〕 ristors and the re

Switched by the signals from a distribU加r directly connected to the rotating shaft. An auxiliar commutation ciTcuit enab1 小

motor to operate at a point where the power factor and the e伍Ciency are the maximum, brin部ng forth very exce11ent c。ntr。1

Characteristics. This has been attracting attention as a solution to emancipate Dc machines from tl〕e problems of commut ti n

and to ma1ζe approach to high speed and high capacity ma l

Central Research Laboratory

サイリスタ無整流子電動機

大野栄一*・岸本健*.赤松昌彦*

1.まえがき

半導体電力制御素十'としてのサイリスタ(Thyristor, S. C. R.)は

きわめてすぐれたスィ.ワチンづ素子としてすでに広い分野で実用化

されつつある.電動機制御の分野でも従来のサイラト0ン,イづナイトロ

ンや磁気増幅器などに代わって用いられるとともに,それら従来

の素子では不可能であったような新しい応用分野をも切り開きつ

つある.前者の例としてはサイリスタ静止レオナードカ:あり,後者の

例としては自励式インパータや DC チョ.ワパによる電動機制御の研

究開発が各方面で進められてぃる

可変周波数インパータによる誘導電動機の駆動は,従来商用周波

数電源に拘束されてい九交流電動機に新しい分野を加えるものと

して早くから注目されて%り,一部では実用期にはVろうとして

いる.われわれ、数年前からこの種の研究を進め,サイリスタインパー

タにとって最も重要な転流特性を飛躍的に改善した転流補助回路

方式を開発し,すでに本誌その他で発表した山,(8)

一方,脱調や乱調のため取り扱いのやややっかいな同期電動機

の場合には,上記のような可変周波数インパータによる単なる駆動

は実用上問題が多く,界磁の回転と同期して電機子電流を切り煥

えるいわゆる無整流子電動機によらねばならない.この方式は分

配器によって回転子の位置を検出し,それに応じてサイリスタインパー

タを制御するもので,直流機が回転軸に直結され九整流子によっ

て電機子電流の切り換えを行なってVるのとまったく等価に考え

ることができる.

このような無整流子電動機は,従来の直流電動機のもっていた

制御性のよさはそのまま残し,さらに整流子・づラシを使用しな

いためこれによる制約がなくなって,電動機の高速化ならびに大

容量化を容易にするものとして,多くの関心仂ミ寄せられている

実際には静止形整流子・づラシに相当するサイリスタ電力変換部

の構成に関して各種の方式が存在するが,ここではわれわれが試

験を行なっている自制・自励式インパータによる無整流子電動機に

ついて報告する

Commutatorless Motors usin8 Thyristors

Eiichi oHNO ・ Ken KISHIMOTO . Masahiko AKAMATSU

可変周波数インパータによる誘導電動機駆動のようなもの、,広

い意味では無整流子電動機に含まれるが,ここでは狭義の無整流

子電動機として,サイリスタを直流電動機の整流子の代わりに用い

九図2.1の構成のものを考えよう.

同図@)は前者,すなわち他制式電力変煥器による方式を示し,

向がここで問題とする店制式無整流子電動機の構成を示す.この

図から無整流子電動機は電力変換器,電動機船よび分配器の三っ

の部分からなることがわかる.電力変換器は無整流子電動機にと

つて最も重要な部分で,他制式の場合と共通の問題があるが,電

源と電動機の形態によって表 2.1 に示すような各種の方式が考

えられる・すなわち直流を電源としてインパータを用いるものを直

流無整流子電動機とし,交流電源から直接サイク0コンパータによっ

て,電動機を駆動するものを交流無整流子電動機と呼ぶ.般に

得られる電源は交流であるため,直流無整流子電動機の場合には

整流器とインパータの組み合わせとなる.実際には交流を電源とす

る場合には,サイク0コンパータとインパータを両端として,図 2.2 に

尓すような各種の方式があり,それぞれ()内に示したようなサ

イリスタアーム数を必要とする.しかしアーム数の少ない、のが必・ず

しもよいのではなく,%のおのの耐圧,電流容量,利用率さらに

負荷船よび電源の状態を総合判断して優劣を決めなくてはならな

2.無整流子電動機の原理と構成

2.1 無整流子電動機の構成

*中央研究所

屯カキ換器

(、0 可支周貫'々;討知(1酷1式)

図 2.1 無整流子
Fig.2.1 Block diagrams

刷御回路

制即方式

電力亥換器

表 2.1 無整流子電動機の分類

分配器

b)無整筬子電動慌(自制式)

動機の構成電
Of commutalortess motor

制御回路

交宗
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電力亥換器
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一般にサイク0コンパータは電源電圧が有効に働いて,転流すべき

サイリスタに逆電圧を加え,確実な転流ができる(いわゆる陽極転

流)特長をもつが,三相全波の場合 18アームを必要とする.インパ

ータ方式は一度直流とするため転流に弱いが(失敗),電動機へは

比較的平滑な出力を供給できる.またセンタ・タ・,づ方式ではサイリス

タ数を減らすことができるが,半波出力となるため電動機の巻線

利用率は 70%に低下し,同一出力では大形となる欠点カミある・

またこれらいずれの方式も交流電源への電力回生が可能である

カ:,図中()を付したサイリスタをづイオードに置き換えナこ場合には

回生は不可能となる

このような種々の特長を比較検討した結果,われわれはインパー

タ方式を採用し,これに転流補助回路を組み合わせることによっ

て,転流失敗のない安定でしかも性能のすぐれた無整流子電動機

を開発することにした

2.2 動作原理

次にインバータ式直流無整流f電動機の動作原理にっいて簡単に

触れて船こう.具体的基本回路として図 2.3 を考える・ここで

直流電源からの直列イン,タンスιを卜分大きくして船けば,電流

は常に一定となって図 2.4①のような分配器によってそれぞれ

のサイリスタをゲートしたとき,②のような電流が電動機に流れる・

分配器は図 2.3 に尓されたように回転界磁と機械的に直結さ

れてぃるが,今位相角γだけ進んだ状態にあるとすると,図2.3

(3)に示すように電動機電圧は7だけ電流より遅れることになる・

ここで動作上問題となる転流について考察を加えてみよう.今

サイリスタ Ta オ6よび TC'が導通している状態から, Tb と TC'が

導通してぃる状態へ移る場合を考えると,フ一π4 のときには分

配器b の出力によって Tb が導通して, Ta には図2.4(3)のτ,m

に示されるような逆電圧が印加され,これを非導通状態とするこ

とによって転流が完了する.ツを小さくすると逆電圧の大きさも,

また逆電圧時間も小さくなり,これ力:サイリスタのターンオつ時問以

下になるとターンオつすること力:できず転流失敗となり Ta, Tb と

もに導通状態となって正常な剰H乍を行なうことができないぱかり

か,次にπ3 だけ回転して, Ta'もオンとなったとき電源短絡

となって唄敞に至る.

図2.4の④に尓す電圧波形はγ=0 であり,普通では上述の

ような転流失敗を生ずる場合であるが,図からもわかるように相

電流(i。)と相電圧⑳")とが完全に一致し,電動機特性として

は最も好ましいものが得られる.このような 7=0 あるいはさら

にン<0 の場合にはツ>0 の場合のような電動機誘起電正に依存

した白励転流は不可能となるので,他励インパータの場合と同様な

ιC による転流回路の働きによらねぱならない.その詳細につい

ては次節で。命ずることにし,ここで転流は理想的に行なわれてい

るものとして,図 2.3 のような無整流子電動機の特性を解析し

てみよう.

命 ^

,

a

(18)
サイクロコンハー

RST

2.3 特性解キ斤田Xわ

解析は図2.5 の同期電動機に図2.4に示したような 120 形の

電流を加えたものとして行なったが,ここではその要点のみを紹

介することにしたい

電機子各相船よび界磁に関して式(2.1)がなりたつ.
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図 2.5 同期電動機の基本構成

Fi宮.2.5 Schematic circuit of synchronous
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ιル

υ R,ι品

,>/1

回転子

ι.

ιαα十ιιαb z,ac z,af ia

ιba ιbb+1ιOC ιhj ib
(2.1)

ιm ιCb ιCC十ιιCf ic

ιjαιjb ι九ιガ+1j ij_ja jb fc jjj_ j_

ここでι山ιU はそれぞれ自己船よぴ相互インづクタンスである

この式を簡単にするため式(2.2)に示す変換マト小,ク久A を用い

て,0-d・q 座標に変換すると式(2.3)となる.

60

^^

motor

-1-ー
^^^

肺y^・1,11

三虚=250V

10

1'グーー1

0 5 10 15 20

相電'士 1.バA)

図 2.6 γを変化した場合
の回転速度対相電流

Fig 2.6 Speed vs curTent
When y changed.
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一方ト}レクはPを極対数として

^^^^

(2.3)

第 1項は ij と i。による active torque,第 2項は回転子のト

ツ(凸)極性によって生ずる teluctance torque である'

ところで図2.4に示したような電流波形は周期π3 の周期関

数で,これをマ1,小,クス変換して

γ一0

1.8Z,.....
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図 2.7 γを変化した場合の
ト】レク対相電流

Fi宮.2.7 TOTque vs current
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3.無整流子電動機用インバータの問題点

帰還整流器の特性に及ぽす影響

インパータに船ける最も大きな改善は,交流出力を整流し
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(2.2)

九だし

となり,式(2.3)に代入して,θ=ω=一定とし定常状態て、は
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インパーク部を含めた無整流子電動機の直流端子電圧
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式(2.フ),(2.8)によって定常特性を求めること力:できる

今後の便利のため,以下の実験に用いた下記の定数を代入して
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特性を計算した例を図2.6,2.7に示す

R=0362 Ω, Rj=33n

ー・・1 ・・・・・ιj+ι/=5.3 H,ハ1=0.41H (ナこだし

ιd=0.032 H,ι=0.0173 H

他の計算結果は4章に船いて実験結果と刈比させて尓す.立九

この解析によって電動機の 1・jレク脈動など実際上必要な結果も得

られる.図 2.8 はそれぞれのツに兆ける回転位置対 1,】レク,図

2.9 はγ対脈動率を示す.これらの結果からも前述の 7=0

での特性がとくに望ましいものであることがわかる
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て直流電源に帰還することであっナこ.正弦波インパータに船Vては

電力回生などと呼ぱれている方式で,帰還整流器の直流側に平滑

リアクトjレを備えている.京た方形波インパータに船いては,帰還整

流器の直流側を直接に直流電源に接続する.これによって負荷変

動獲対して,転流船よぴ出力電圧はきわめて安定となり実用化で

きたといっても過言ではない.

しかし,この帰還整流器は自制無整流子電動機においては必ず

しも必要ではない.す'なわち同期機を負荷とし自制式にすれぱ,

図 3.1 のような簡単な回路で,同期機の逆起電力を利用して転

流させる他励可逆インパータとして動作させることができ柁),徇,し

か、はん用他制インパータと違って,負荷変動や力率変動などによ

る転流の不安はない.これは同期機が普通の R一ι一Cなど受動負

荷ではなく,その受動的インぜーダンスが小さいからである

また,インパータ出力交流波形について考察すると,図3.1のよ

うな帰還整流器なしの電流方形波インパータの場合図 3.3(a)に

示すような波形となる.これに対し図 3.2 のような帰還整流器

付電圧方形波インパータであれば,その点弧法によって決まる通電

角の相違によって図 3.3(b)または(C)のような関係となる

このインパータ出力電圧波形と同期機逆起電力波形との差異によっ

てきわめて大きな高調波(とくに第5)電流が流れる.とくに 180

通電形の場合,サイリスタと怜還整流器とによって,電圧を誘起し

ている電機子巻線を短絡する期間を生じ,その高調波は最、大き

、、.

図 3.1 に示すような帰還整流器のないインパータであれぱ,サイ

リスタの点弧位相を進めるだけで,インパータからコンパータ(可変電

圧整流装置)に移行する.この場合,その電圧極性は反転し電流

の方向は変らない.したがって,同じ変換器を1台追加して商用

交流電源と連係すれぱ回生制動ができ,引き続き自動的に逆転に

入る.この例を図 3.4 (a)に示しており,回生・可変速・可逆

転駆動装置の中で,所要主半導体数が最も少ないし久テムとなる

これに対し,帰還整流器付の場合はインパータ用サイリスタをコン

パータとして使えず,常に電圧の極性を同一方向に保ち,インパータ

のときと逆方向の帰還整流器電流によって回生することとなる・

このため商用交流電源へ回生する場合,図 3.4(b)のように回

生専用インパータを必要とする

また蓄電池など非可変電圧直流電源を用いて回生・可変速・可

逆転を行なう場合は,図3.5 に示すように,所要DCチョッバ(ch)

の台数の点で,帰還整流器なしの方が有利となる.

3.3 転流補助回路の適用

他制可変周波数インパータの場合は必然的に帰還整流器が必要で

あり,この種方形波インパータに転流補助回路を付けナこものが既

報山の転流補助回路付可変周波数インパータであった

しかし,自制無整流子電動機用インパータとしては前述のと船り

帰還整流器を付加することがきわめて不利であるから,図 3・1

に示すような帰還整流器のない電流方形波可逆インパータ(以後単

に可逆インパータと呼ぶ)を用いることが望ましい.しかし,この

立までは低速運転時(起動時を含む)に転流能力が不足し,実用

上大きな制限を受ける.そこで,この低速運転時の転流能力を補

償する九めに,他制可変周波数インパータと同様な転流補助回路を

さらに無効電流が分配器の検出位相を変化させると激増し,実

用上位相制御は不可能となる

さらに,この帰還整流器付インパータ(出力の交流的インeーダンス

カミ小さい)を用いることは,従来の直流機に船いて直交短絡づラシ

を設けたのと等価となり山,電機子反作用が助長されて主磁束の

増磁作用を生ずるため速度変動率が大きくなる.この欠点は前記

位相を変えれぱさらに大きくなって直巻特性となり,この直巻特

性範囲を使用することは無効電流の激増による効皐低下を伴うた

め実用的ではない

3.2 帰還整流器のシステムに及ぽす影響

ι/ D/ι' CR

ε e"

図 3.1 帰還整流器なしの
インパータ

F璃.3.1 1nverter without
feed back diodes

S
丁

SM Eや

h 尋

図 3.5 直流電源への回生制動法

Fig.3.5 Regenerative bTaking methods in
Consideration of Dc source.
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(a )図 3.1で 120 通電

R

図 3.2 4rΠ還整流器付
インパータ

Fig.3.2 1nverter with feed
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1イ"

6 転流補担力回路付可逆インパータ基本回路
Basic circult of reversible inverter with

auxia]1ary commutation circuit

ヒ
ス j吋由 .
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図 3.7 転流補助回路付可逆インパータ回路
Fig.3.7 Revetsib】e inverter circuit witl〕 an

auxla11ary commutatlon C1τCult

付加しなけれぱならない.この基本回路を図 3.6 に示して船り

この特長は小さな転流りアクトルι。と大きい平滑りりアクトルιj と

に分割したことで,転流期間中の平滑りアクトル電流は転流コン

デンサ CⅡ~C16 を通って流れる

図3.7はさらに放電棚.止整流器DH~DWを付加し,電機子巻

線インダクタンスと転流コンゞンサとによる振動を防止するとと、に,

転流コンデンサ充電々圧を最局値に保持せしめて転流能力を増大さ

せたものである.図 3.6 または図 3.7において,ιa とιd と

は同一磁心上に巻いて、よいが,帳流能ブJが約'1三減するとと、に,

1勺レス 1隔 120゜の1_U力電流波形の中yNこ少しオウ(ⅢD 部を生ずる

以上のようにして,無整流子電動機に適Lた方形波電流出カイ

ンパータが得られる.かかるインパータを帰いれぱ,分配器の制御角

γを制御して心HリJ電流波形の乱れがなく,また電機子無効電流

が(sine7)以上に激増しない.また制御角7 を変えて、,婦還

整流器付インパータを用いた場合のように速度変動率が大きくなる

こと、なく,常に分巻特性が得・られる.そして全負荷起動や超低

速運転も可能となり,従来の直流機と甸様広範囲の速度制御が可

能となった

3.4 電機子巻線電流波形およびトルク脈動の改善

以上に述べてきた三相可逆インパータでも,第3高調波を含まず,

約 95%の基本波成分を含み,さらに自励インパータとして四バ乍す

るので制御角7を零度にして動作させることができるので,最大

力率が約 95%となり,これだけでも十分満足できる波形といえ

る.しかしトルクの点では土3~15%程度の脈動を生・ずる,とれ

をさらに改善するには,相数を増すかあるいは相数を増さずに電

流波形をよくするかである.前者の場合トルクの脈動を減少させ

ると同時に電流波形をもよくすることができ,後者の力法は前述

のビときインパータを用いたのでは不可能である

図 3.8 は三相電機子巻線を複数対にし相差をつけて巻き,こ

れを直流電源に刈して並列または直列に運転される複数台の可逆

インパータの各交流出力側に接続しナCもので,もちろんインパータも

位相差をつけて点弧する.この場合トルクの脈動は小さくなるが,

サイリスタ無整流子電動機・大野・岸本・赤松
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各電機子電流の高調波は減少せず,同図(a)の並列運転の場合

は分割絶縁のために巻線の占有率が低下する欠点がある.元だ

し図 3.8 (b)の直列運転の場合,占有率の低下はあまりない

図 3.9 は電機子巻線電流波形、よくなるようにした、のであ
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4.実験結果とその検討

4.1 装置の概要

突験に用い九試作装置の概略を図 4.1(a)に示した.すなわ

ち前章で祥述した電力変換器としてのインパータを中心に,同期電

動機の回転判Wこ直結しナCス小,ト付回転円板とっ才トトランジスタを胴

いた分配器とこれからのイ言号でインパータのサイリスタを制御する制

御部からなる.ゲー1、増幅器には同図(b)に示したような変調式

回路を用いて,小形でしか、直流から最高速度までの特性を偶示ル

している.同期機およびインパータの概略仕様を下記に示した

同期機(一般丹D

3kw,三HI,20OV,50CIゞ,12A,4 極トッ極

インパータ

CRⅡ~CR.小 CR20A-8 2 個直列

DⅡ~DI。: SR30B-16

CR飢, CR器. CR12A-8 2 個直列

ι/:10mH

整形分

配回路

U J り
バ,R.

'RJ

IJ ==ー
0-.r弓弓、ー

'ず又■弊
Ir円、ヌ.d 一」一,,し 1

ゞ'三〒11]1" 1 '
'L0 ま..

▼

SM

(b)変調形ゲート増幅器(a)主回路および構成

図 4.1 無整流子電動機概略

Fig.4.1 Diagrams of commutatorless motor.
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五d:0~260V

五:140V

4.2 無負荷制御特性

図4.2に界磁電流 lj を一定として,検出制御角γをパラメータ

とした,無負荷電機子電圧(直流電源電圧五d)制御特性を示し

てぃる.ここに速度は回転周波数 f で表わし,γは通常の他励可

逆インパータとしての最大出力となる位相を 0 とし,通常の整流

器領域への移相角(進み)を正としている.すなわち,)塗0 の

範囲では,他励インパータとして電機子逆起電力獲よって転流し得

50

40

30

20

60゜ T60
45゜ 30゜

る範囲である.

ここで逆起電力の直流側平均電圧は,士γに対して等しいはず

であるが,その特性には大分差がついている.この原因について

はよくわからないが,電機子インづクタンスがあるためのように考

えられる

図 4.3 はそれぞれ 7=0゜,60,一印のときの無負荷界磁制

御特性で, Vずれの場合も界磁磁束に反比例して速度が変化して

いる

これに対し,図 3.2 のごとく帰還整流器を設けて 120 通電形

としたものでは,制御角7を 30゜以上にすると,図4.4の曲線①,

2のように 1/の減少に対し速度士昇しなくなる.そしてこの場

合電機子巻線および直流入力には全負荷電流ま九はそれ以上もの

しに比例した進み電流が流入する.またしの減少によって電機

孑に流入する電流が交差磁束を作り,さらにこの反作用磁束によ

つて誘起する起電力は帰還整流器とサイリスタによる短絡回路を通

して大きな遅れ電流を流入せしめ,この遅れ無効電流が増磁作用

をするため速度が上男'しなくする.

さら1こ同じく帰還整流器を付け,180 通電形すなわち完全な方

形波電圧形インパータとして運転すると,上記二次的電機子反作用

が起きゃすくなりその傾向はさらにひどくなり,δ=0゜(電機子

逆起電力とインパータ出力電圧とが同相となる点)ですでに lj→0

に対し逸走しない特性となっている.この二次的電機子反作用が,

速度変動を大きくする原因となっている

以上のように,帰還整流器はちょうど従来の直流機に船ける,

直交短絡づラシの作用をなし,無整流子電動機の速度特性に著し

い悪影轡を与える、のである

4.3 負荷特性

図4.5 に代表的なト】レク速度特性をボしているように,非常

に速度変動の小さい分巻特性となっている.また同図の五d=20

V の直線からわかるように,完全に拘束されるまでの超低速運

転も可能である. Dj付の 120 通電形の場合でも,γが零度で

あれぱほとんど同じような特性を示す. Djなしの場合γを大き

くしても分巻特性を保持する

これに対し Dr 付の 180 通電形では,図4.6 に示す、ミうに,

速度変動がきわめて大きくなる.この傾向は制御角 7 またはδ

を変えれば,さらに大きくなり直巻的となる

図4.7はそれぞれ直流電圧三d=250V に船ける出力 1、ルクに

対する入力電流,各部効率,交流側力率,機械的出力などを示し

た静特性である.このような小容量機で,無整流子電動機用とし
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0

図 4.2
Fig.4.2
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at lnverter output.

て特別な設計をし光同期機を使うことなく,80%強の効率が得

られたことは,ほとんど従来の直流機と同等の効率が期待できる

ことを意味し,他制式交流機駆動ではとうてい及ぱないものであ

る.またこのような高効率は,平滑りアクトルι/の作用で,高調

波電流が抑制されるとと、に,自励転流であるため 7-0゜とす

ることができ最も力率のよい点で運転できるから,得られる、の

である

4.4 他の方式との特性比較

以上のことを物語る、のとして,他各種方式の場合の実験結果

サイリスタ無整流子電動機・大野・岸本・赤松

3

20

10

直流入力電流h(A)

^計算値

実験値
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ノ・。,

Df有無 IAC側ι

ないなし
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図 4.10 1、jレク対相電流
Fig.4.10 Torque vs current.

(Measured and calculated)

と比較しナ・もの図4.8 および図4.9 に示している20

他制式の4は界磁電流しによって大幅に力率が変わる

から,これを別にして,自制式だけについて見れば力率が総合効

率を左右していることがわかる.また,この力率による効率変化

の大部分は電動機単独の効率変化で,電動機単独の効率も図4.9

のような関係になっている.

このように,他制式よりは自制式,自制式で、 180゜通電形よ

り、 120 通電形,さらに 120 通電形の中で、帰還整流器D/を

持たない電流方形波インパータを用いるのが最もよいと結論できる

4.5 計算値との比較

2.3節で行なった解析結果による特性の計算値と,ここで行な

つた実験値との対応を図4.10船よび図4.11に示す.

図4.10は電流対ト」レク特性で,計算値では回転による損失分

を無視しナこのに対し,実験値はこれを含んでいるため,五d すな

わち回転速度が高いほど 1、jレクが低下する傾向が現われている・

図4.11 は界磁制御特性で,やはり計算値ではトルクを0 とし

た完全な無負荷特性であるため,とくに界磁電流の小さい高速部

分で実験値との差が生じている
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Fig.4.11 Speed vS 6eld current

(comparison between calculated)

0
0

しかしいずれも実験値とかなりょく近似しており,種々の仮定

に、かかわらず2.3節の解析法が一応満足できることを示して

いる

この結果として次のようなすぐれた特性が得られた

(a)起動,低速運転,高速運転を含んできわめて安定な動作

が得られる.

(b)力率・効率が非常に高い.

(C)すぐれた分巻特性が得られる

(d)電流方向一定のまま,交流電源への回生船よび逆転も容

易である.

(e)直流入力電流小ワづルが小さい.

このような無整流子電動機は従来の直流電動機と交流電動機の

両者の利点を兼ね備えた新しい電動機として,それらに代わって

用いられるとと、に,さらに従来の電動機のもっていた制約を越

えて広い分野への発展が期待される.

三d=150V

5.むすび

以上述べてき九ように,サイ弗夕を用いた無整流子電動機は直

流機と同等のすぐれた制御性能を,整流子・づラシなしで実現でき

るすぐれたものである.われわれはとくに電動機は界磁による磁

束の中で,電機子からの電流が卜jレクに変換される機器であると

考えて電流形無整流子電動機の開発に力を注いできたが,とくに

電力変換部として可逆インパータ方式が有利であることに着Πした

その回路上の船もな特長は下記のと船りである.

(1)通電角 120 の電流形である

(2)分配器の位相角γは0 である

(3)転流補助回路を付加した自励転流である

(4)帰還ダイオードを有しない.

(5)直流平滑コンゞンサが不要である.
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A ditectional power divider is a multi.part ciTcuit having directivity for power dividing and made avaⅡable by loading

a magnetized feTrite at an asymmetricaljunction. Herein introduced is a thTee・port circuit explained in terms of s・matrix

treatment as one example of the device. An experiment has 、een pet{ormed to con6rm that the concept is to be matetialized

With successful results. Moreover a new' duplexer, which is suitable for continuous wave, is developed as an application o{ this

instaⅡation. Test results wit11this reveal that the duplexeT meets the purpose we11.

方向性電力分配回路とその応用

Central Research Laboratory

磁化されたっエリ磁性体の示すテンソjレ透磁率を利用すること

によって,単向管,サーキュレータ,その他種々のマイクロ波回路カミ

得られて船り,マイク0 波回路系の重要な回路部品として広く用い

られている.ここに報告する回路は,当所に船いて新しく考案し

たものである.

一般に, Junctiontype のサーキュレータを構成する際,接合部

が非対称構造を有する場合には,特性のよいサーキュレータが,得

がたい.これは非対称樹造に起因する設計,調整の複雑さのため

である.

しかし,ここに報告する回路はこの構造の非対称性を逆に利用

したものであり,接合部での電力の分配に方向性を持っているの

で,これを方向性電力分配回路と呼ぶことにする.本女では,こ

の方向性電力分配回路をS行列法によって説明し,実際の構造,

実験結果について述べ,さらに,この回路のーつの有用な応用例

として新しい方式の送受共用回路を提案しまた検討を加え,この

送受共用回路の実験結果について報告する.

A Directional power Divider and lts Application

Shδjirδ NAKAHARA ・ Hidetoshi KUREBAYASHI

1. まえがき

中原昭次郎*.紅林秀都司**

UDC :621.372.852.223

つエライトを分割しナこりa),また周波数特性を向上させるために,

つエライトと導波管との間に金属板をそう入する手段を用いる.こ

のような機造を有するものでは,その接合部の電磁界の模様を知

ることはきわめてむずかしい.そこで多端子対回路網的取り扱い

を行なっ大二.

一般に3端子対回路に兆いて,二つの列行列をα,bとし,その

i番目(i =1,2,3)の要素aι,るι力:それぞれi番目の端子対の基

準面での入射波,反射波を尓すものとすれば,α,bは式(2.1)の

ようにS行列によって関係づけられる.

(2.1)6=S.α

図2.1に示されるような回路では,その左右対称性によって端

子対①と端子対2からの入力に対する反射係数は同じであるが,

端孑対③からの入力に対する反射係数だけ他と異なる値となる.

そこで端子対③のみ反射カミあるとして,SⅡ=S塑=0, S33キ0 とす

れぱ, S行列は,次のようになる.

2.1 構造と理論

方向性電力分配回路としては種々の端子対を持つものが考えら

れるが,ここでは3端子対のものについて述べる.

この回路の構造は,図2.1に示すように, H面T分岐導波管

の接合部にっエライトを置き,これを直流磁界によって磁化したも

ので,サーキュレータに似た構造である.ま大二,図2.1のように置か

れたっエライトが一種の強磁性体共振器のように作用し,そのため

損失を増す恐れがあるので,実験周波数帯での共鳴を避けるよう

2. 方向性電力分配回路

Ⅱ面T分岐導波管
/

ここで,回路力:無損失と仮定すると,式(2.2)のS行列は,

ユニダ」一条件を満足する.

S.δ*=1

ここに*は共役量を,~は行列の転置を示す'.

ゼロでないと仮定すれば,式(2.3)に式(2.2)

の各要素間の関係から S肌=0, S幻=1, S部=0,

るからS行列は,式(2.4)で表わされる.

O S19 S13

←,0 ・・)S

S31 S詑 S33

Φ

図 2.1 方向性電力分配回路
Fig 2.1 Structute of a directional PoweT

*中央研究所(工博)**中央研究所

印加百士碓界

0

②

( 2.5)
印加百士磁界

このS行列は,ちょうど理想サーキュレータの端子対③に

(2.2)

なるS行列を持つ2端子対回路を接続した場合と同じS行列であ

ることを示している.式(2.4)に船いて S詩一

面を適当に選べぱ, S行列は次のように表わされる.

(2.3)

S9」, S13, S詑を

を代入し,両辺

S詑キ0 が求ま

divider
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式(2.5)で示される回路は,端子対①からの入射波は無反射

で全部が端子対②から流出し,端子対②からの入射波は無反射で

はある力:,端子対①と③とに等分されることを示している.これ

が,ここに報告する方向性電力分配回路であり,このような性質

を利用し後述のような送受共用装置が得られる

2.2 方向性電力分配回路の実験

式(2.5)で表わされる回路を得るための手順として,立ずっ工

ライトの寸法と位置を変え,端子対①あるいは端子対2の反射の

小さくなるものを求める.次に端子対①の反射のよいものについ

て,さらに端子対③の反射を測定する必要がある.しかし,もし端

子対①と②の反射が小さくなれぱ S31 と S93 も同時に減少
11

であれぱSnす'るはずであり,さらに, S33 認一V2-V2

となるから,式(2.5)で表わされる回路であるかどうかを検討

する方法として,先に述べた各端子対の反射を測定する代わりに,

端孑対①から端子対②への減結合量と端子対②か
CO

ら①と端子対2から③の電力分配特性を,検討し

て、よい. .引

図2.2 よ,つエライ!・の位置とその位置に充ける塑

最大の減結合量(①→③)が得られる外部印加磁"
劇

界,発よび端子対②の入力が端子対①と③に等分瑞
余

される外部印加磁界との関係を示す実験結果であ R
即

永

^電力が等分される場合里_照
ーー・減結合量が最大と 1モ

酪'船η.1-'ニ
25

、

る.図中のしは導波管側壁から,つエライト柱の中心までの距離で

ある.

この図から,減結合量①→⑧の最大値の得られる磁界は,しと

ともに増加し,一方,端子対2からの入射波が端子対①と③に等

分される外部磁界は,しが増加すると減少する傾向を示している.

それゆえ,減結合量の最大点を示す線と,電力等分点を示す線と

の交点が,式(2.5)に示されたような電力分配回路を得るナこめ

の条件を与える.もちろん,この交点は,つエライトの寸法や各種

装荷物の種類,寸法によって変化するし,また,その特性もこれ

らの寸法に依存する.

次に方向性電力分配回路の特性改善を行なった.その結果が,

図・2.3~2.7 に示されている.

24

400 500 600

印加直汽磁界(oe)

図2.2 つエライトの位置と最適磁界との関係
Fig.2.2 Position of ferrite post versus

Optimum Dc field apPⅡed
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まず図2.3 は, H面T分岐導波管の接合削"こフェライトのみを

置きそれを磁化した場合で,他になんの装荷物もない場合で,図

の示すように,周波数特性がヲ戸常に惡い.これを改善するために,

金属三角板を図2.4に示すように装荷した.その場合の磁場特性

・周波数特性をそれぞれ図2,4,2.5に示す.さらにいっそう特

性を改善tるため,ワエライト分割を行なった.その磁場特性と周

波数特性が,図2.6,2.7にそれぞれ示されている.図でわかる

ように,その周波数特性は図2.3,2.5 の場合と比較して非常に

改善されている.周波数6β00士20OMC の範囲で端子対①から

②へのそう入損失0.2dB以下,齢仔対①から③また,③から②

への減結合量は,27dB以上,ナ糒子対①と②の電圧定下1辻tほ 1.1

以下,端子対②から③と②から①への電力分配量は,ともに3.1

士0.1dB であり,この二つの電力分配量の述いは,この周波数

範囲で0.15dB以下である.また端子対⑧から①への電力分配量

も 3.1士0.13dB であり,端子対③の電圧定在波比は,およそ

5.5 である

これらの結果から式(2.5)で示されたような回路を尖現でき

ることが確かめられた

とする場合,送偏波が直接サーキュレータや方向性電力分配回路を

通して,漏エイする波だけでなく,力向性電力分配回路での反身1

がサーキュレータを通してマジック T に逹する、の,まナCはアンテナ

での反牙1波が受信1幾と同じ経路をたどって,マづウク T に達する

、のが問題となる.これらの影轡を考点してマジック T で最大の

減結合呈がとれるための条件は,式(3.1)で表わされる

3.1 動作原理

上述の方向性電力分配回路の一応用佃ルして,ここに新しい,

送受共用回路を捉案する

この回路は図 3.1に示したように,サーキュレータと方向性電力

分配回路とマジ,クT,およびそれらを結合する適当な電気長を

、つ導波管から構成されている

もしサーキュレータの循環方向が,①→②→③→①であり方向性

電力分配回路が,式(2.5)で表わされるような特性を持っている

とすれば,送信機からの出ブJは,ほとんどアンテナから放射される

このとき,分岐1と分岐2への漏エイ波の振幅が等Lけれぱ,分

岐1と分岐2の電気長を適当に選び,マジワクTでの両漏エイ波の

位相を等しくすることによって,漏エイ波はほとんど無反射端を

接続した H・分岐に結合する.したがって送信機から, E・分岐に

接続された受信機へのシウ断昂1ま大となる.一方,受信波は方向

性電力分配回路によって2分され,サー牛ユレータ,分岐1を通って

マジックT に逹しナC波と,分岐2を通ってマづツクT に達した波と

が,等振幅で位相が半波長違っていれば,受信波はほとんど E・

分岐から受信機に結合する.以上の各条件を同時に満せば,送受

共用回路となる.実際に,送,受信機問に高いシ十断量を得よう

3.

S に)

〆β{S31御十(SⅡ(の十S19(山S21(山P) S詑(のιπ"}
=(S31(山+S虹m)S39(d)P)ej(""-om.)(祝=0,に) (3.1)

ここに, spqw)と Spq(の(つ,q=1,2,3)は,それぞれサーキュレータ

と力向性電力分配回路のS行列の要素である、ρは,アンテナの反

g、1係数,α,β,γは,図 3.1 に示すように,導波管の電気長であ

る

送受共用回路

また,受信波がマづツクT の E・分岐に結合する条件は,次式

で表わされる

S蛯(α〕 S39(のιXa+β)=S詑(d)ιJや+巴π+Dπ},(π=0,1,2)...(3.2)

式(3.1)は,漏エイ波の位相だけでなく,振幅まで導波管の

電気長α,アンテナや方向性電力分配回路の反射によって変化する

ことを示している.それゆえ式(3.1)と(3.2)が同時に満足さ

れるためには,式(3.1)の振幅条件から定まるαと式(3,1)と

(3.2)の両式の位相条件から定まるαが一致しなけれぱならない.

しナCがって一般には,式(3.1)と(3.2)は同時に満足させるこ

とができない.しかし,方向性電力分配回路の端子対①の反射が

小さければ,実用的に問題のない送受共用装匙が得られる、以下

それについて検討する、

SU=0を仮定司、ると,式(3.1)と(3.2)の位相条件から,α

を決定する次の式が得られる

"エ
.匡、送イ言

a、

→ナ^〒二.L/^^

'1之 Cos aSin (2α十η十a)=ーーーCOS

ここ1こ

ム.C= 1 S1旦(d〕S21イd)ρ 1.1 S詑(の 1 (3.4)

α= 1 S31(の I S91(の

α'= S31(d〕1

み'= 1 S旦1(d)S3。(山P I

"之=θて+θ、一θ1-

θτ=arg.ρ

θ'2=arg S虹{山+argS詑(山

θ'1=atgS31Ⅲ〕

η=argS詑(山十argS詑(の一argS詑(山十argS31(d)

-atgS31(の十argS21(の

化が式(3.3)を満足するとき,分岐1,分岐2への漏エイ波

の振幅P,@は,サーキュレータの端子対①への入力の振幅を1と

すれば,それぞれ次式で表わされる.
②

'＼、_。

岐③

① 方向性電力

分配回路

図3.1 送受共用回路のダイヤづラム

Fig.3.1 Sclwmatic diagram of tl〕e duplexer system

方向性電力分配回路とその}心Ⅱ」・中原・紅林

COSゴ之

Π

マジソクT

②

③

E

フフンテ・ナ

(3.3)

P=α.S91(の{1+(・,・)9-2 ・sin (2化十η十d司} 1?1
(3.5)

0=4'・S肌(の{1+(・))"-2・・, sin'1え}地/

受信

式(3.4)と(3.5)から,ーー般に漏エイ波の振幅 P,々は,az,

すなわちアンテナの反射係数の位相に、依存するが,もし,
ノ

α^α

みイ=みならば, P,0 を"之に無関係に等しくすることができ

ることがわかる.すなわち 2化十η=2ππ(π●整数)を満たすよ

うにαを選び,このαから定まるβとンの関係を満たすように

β,γを選んでやれぱ,上記の場合,たとえアンテナでの反射が大

きくて、,マジ四クTで大きなシャ断量を得ることができる.しか

し,実際の場合,これらの条件を完全に満足するサー牛ユレータや

(1110) 65

h
a

入

π
一
2

畿

ノ
ー

分
岐
2



40

/
J

/、、 2

・・、・・・・・、、、ニ、'、、、、、".ノ""、"、、、"""..^^ー'

20
_^.^"'

60

0

0.90 1.056

3.00 1.0

0.90 1.0

Ⅲ1線番号

40

^4×(1・od)

2

6/4

5

3

三菱電機技報. V01.39. NO.9 ・1965

0.1

4

1 ι,'/4'

i

4

,Υ

0.316

5

20

09

0.1

1.0

0316

3.16

ι1//4

0.9

2
、

60

1.1

(a)

1.0

0

1.1

3.16

力向性電力分配回路を構成することはむずかしい.

そこで,これらの条件から若干条件がずれた場合の特性の変化
、、α'みる'図3.2(ω,(b),(0),はα,,,の値を変化さを検討した.

せて,マジ.,クT で得られる減衰量をサー牛ユしータの端子対①に入

射する電力に対して, dB で示したものである.実際に得られる

シャ断量はこの値にさらにサーキュレータの減結合量を加えたもの

である.
ノ

4'=1.1の場合にっいて,アンテナの反射図 3.2(a)は でノ

がいろいろな値をとった場合についての計算結果である.この場

合は,サーキュレータや方向性電力分配回路の減結合量に比べ,アンテ
6

0316),また逆に大ナの反射が常非に小さくても, ,-0.1,

その 1

1.1

1.1

岫級癖牙

1.1

40
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図 3.2 マづ・ワク

Fig 3.2 Numerical
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(b)その 2

T で得られる減結合量の計算値

Calculation of the isolation at 血e magic tee.
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位相を変えるととによって,大きなシャ断量が得られることを示

している.図 3.2(b)は,みとる'カミほぼ等しく,4 とα'が0.5dB

程度の差のある場合を実線で示し,逆にαと4'が等しく,6とみ

が0.5dB程度の差のある場合を図中の点線で示してある.

これらの場合で、,サーキュレータの減結合量に比べ,アンテナの反

射が大きくても,アンテナの反射の位相を適当に変えてやることに

よって,大きなシイ,断量が得られ,実線で示された場合は,力し

ろアンテナの反射の大きい抵うが大きなシ、断量が得られること

を示している.

ここで実際に使用し九場合を考慮してみる.6とみはその大き

さは主としてアンテナの反射に依存して船り,るとみの違いは,

方向性電力分配回路の端子対2から①と②から③への電力分配特

66 (1114)

3.16 30 1.1

0.944 0.9 1.1

1.0 0.9 1.0

1.0 0.9 1.056

み/α

5

I h'/4'

性とサー千ユレータのそう入損失によって生ずる.前章の方向性電

力分配回路の実験結果と,通常のサーキュレータの特性を考慮する

とき,ろとみの違いは0.5dB以内になる.

次に4と 4は主として方向性電力分配回路とサー千ユレータの端

子対①から③への減結合量を表わす、のであるから,その違いを

0.5からldB以内にすることは可能である.

そこでみとる',4 と 4'がこの程度の違い力:あるときに,マジ.,ク

Tでどの程度の減結合量が得られるかを検討したものが,図3.2

(C)である.

以上の結果からアンテナの反射が大きくても大きなシャ断量の

得られる場合があるが,その場合より少しで、条件がずれた場合,

特性の変化が大きいことがわかる.

理想的な場合,すなわち SH O, P 0 のとき式(3.1)は次式

のように簡単になる.

S31 ejβ=S(d)ιXa+フ+9机π)31(の ejβ=S31(d)ιXa+フ+9机π) (3.5)

式(3.5)は,分岐1と分岐2への漏エイ波の振幅力:,化に無

関係であることを示している.それゆえ,式(3.5)と式(3.2)

の位相条件を満足するように,α,β,7 を選べぱ,得られるシャ

断量はサーキュレータと方向性電力分配回路の減結合量の大きさと,

その差のみによって決定される.

送.受信波の周波数が異なる場合には,式(3.1)と式(3.2)

中のα,β,γは,違う値になるから, S詑イ山・S33(の一 S詑(ので

あり,式(3.1)を満たすものが存在するならぱ,適当な周波数

特性を有する移相器を使用することによって,式(3.1)と式(3.2)

を同時に,満足することは可能である.

3.2 実験
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ここでは,前に述べた送受共用回路の実験結果について述べる.

実験に使用した方向性電力分配回路は,図2.7に示されている特

性のものである.そして,その減結合量①→③の特性に対応する

端子対間の減結合量が同じような特性を有するサーキュレータを構

成した.その特性を図3.3に示す.またアンテナの反射を VSWR

=1.02 と仮定し,アンテナの代わりに, VSWR=1.02 の負荷を付

けた.ここで,方向性電力分配回路とサーキュレータのS行列の各

要素を測定によって求めれば,式(3.3),(3.4)から,サーキュレー

タと方向性電力分配回路とを接続する導波管の長さが,決定され,

さらに,式(3.2)から分岐1,分岐2の接続導波管の長さ、決定

できるが,ここでは次のような手順で回路系を構成した.

最初に,サーキュレータ,方向性電力分配回路,アンテナの代わりの

負荷を図3.1のように接続し,端子対③と③'への漏エイ電力が

等しくなるように,端子対2,2'間の接続導波管の長さを変える.

次に,マジ.,クTを接続しマづツクTのE分岐の出力が最小になる

ように分岐1と分岐2の電気長を選ぶ.このようにして構成した

場合,送信機とマづ.ワクTのE・分岐間には大きなシャ断量が得ら

れるが,このとき,必ずし、受信波に対して式(3.2)カミ満足さ

れてぃるとは限らない.そこで,もし受信波に対して損失が,大

きい場合は,アンテナの反射の位相を変え,ふたたび上述の手順で

調整を行ない,良い特性を得るまでこのような操作を繰り返す.

この送受共用回路を使用する場合,二つの場合が考えられる.

ーつは送.受信波と、同じ周波数の場合であり,もうーつは送信

波と受信波の周波数が異なる場合である.それぞれについての実

験結果を以下に示す.

(1)送・受信波数力:同じ場合(6.3GC)

60dB送・受信機間のシャ断量

035dB送信機からアンテナまでのそう入損失
0.3 dBアンテナから受信機までのそう入損失

(2)送受信周波数が異なる場合

(送信周波数6.3GC 受信周波数6.4GC)

送,受信機間の減結合量(6.3GC) 75dB

送信機からアンテナまでのそう入損失(6.3GC) 0.35dB

アンテナから受信機までのそう入損失(6.4GC) 0.4dB

実験に使用した送受共用回路を図3.4に示す.この同路の大き
さは,約350 300×10omm'である.

図 3.4 送受共用回路
Fig 3.4 Duplexer used for the experiment
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③

61

②一①

①一一②

図 3.3
Fig.

非対称構造を有する接合部に磁化されたっエライトを装荷するこ

とによって,方向性電力分配回路が実現することが確められた.

この方向性電力分配回路を用いた新しい送受共用回路を提案し,

また実際に構成した.この回路の最大の利点は,連続波にも使用

できることである.今後の問題として,周波数特性の改善,ストリ

.,づ線路を用いた小形化の問題などが考えられる.方向性電力分
配回路として,ここでは3端子対の、ののみにっいて報告したが,

4端子対以上の回路にっいても榔成が可能と考えられる.また,

式(2.5)に示された以外の電力の分配特性を持っ回路、樅成可

能である.

6.1 62 6.3 6.4 6.5

周波数特性

送受共用回路に用いナこサーキュレータの周波数特性
3.3 FTequency characteristics of circulator

in duplexer.

62 6.3

周波数

7

64
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一ι②一③
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4. む す
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方向性電力分配回路とその応用・中原・紅林

( 1 ) 中原,紅林.導波管サーキュレータの列"乍機構「三菱電機
37,884 (昭38)
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中原,紅林.方向性電力分配回路とその応用

通信学会全国大会予稿, P235 (昭39)
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High speed Tot0玲 are represented by turbine disks, generator rotors and centrifuge rotors, a11 having their peripheral speeds

Close to the sound speed oT sometimes above it

Herein are described various kinds of rotors built for the purpose of making mechanical separation and selection of neutron

beam emitted from the reacter by making use of its nature of being paTticles with velocity. The appatatus used for the neutTon

experiments are ca11ed neutron velocity selectors, choppers and spectrometeTS, and their rotors are subject to high peripheral

Speeds and also pTovided with large slits. problems concerning their bursting strength of rotation and the life aHected by the

Tepeatlng opeTation of rotating and stopping are discussed

H喰h speed Rotors for Neutron Experiments

Central Research Laboratory satoshi HAGIHARA . Mitsuhito vvATANABE ・1Sao KA」1TA

蒸気ターeンゞイスクや発電機の口ータなど大形の回転体など,ま

た超遠心機やガスターぜンのゞイスクのように,比較的小さい直径

でも高い回転数で運転するものを高速回転体と呼んでぃる.この

種の回転体はその周速度が音速に近いか,それ以上の場合もあり,

設計の際の信頼性の基準として,遠心力による破壊にっいての強

さの検討がまず行なわれる.この種の破壊にっいては,断面の平

均応力によって十分信頼できる破壊回転数が予想できるが,実際

の使用状態の応力分布では,局部的に降伏点を越える応力部が多

数存在するため,繰り返して運転使用する場合には,その寿命を

考慮した設計を行なう必要がある.

ここに述べる高速回転体の実例は,いずれも原子炉から放出さ

れる中性子線を機械的に分離・選択する日的のために作った各種

の 0ータで,中性子物理実験に使用するものである.原子炉から

放出される中性子線は,数百メート}レ秒の遅い速度をもっ熱中性子

や,数千 m min の速さの熱中性子,さらには数十km min の高

速中性子までも含まれている.このような速度を、つ中性子を,

回転するス小,トをもった口ータで切断することによって,前述

の分離・選択を行なわせるため,きわめて高速な回転を必要とす

る場合が多い.その形状も目的によってぃろいろなものが考えら

れている.この論女では,上記目的の 0ータにつぃて,その形状,

材料,機械的強度,とくに寿命を考慮した強度などを中心に述べ

る.

蘓原

1. まえがき

智*.渡辺光人**.梶田

速回転体

五.中性子線のエネ}レギ(ev)

V:中性子線の飛行速度(msec)

入.中性子線の波長(A)

これからわかるように,1A の波長の中性子は,約40oomsec

の速度で飛んでぃることになる.原子炉から放出される熱中性子

の中でエネ}レギの高い領域のものとして keV オーづのものもある.

また物性研究に用いられる冷たい中性子領域の中性子は,その工

ネルギが物質の熱振動のエネルギに等しい程度のもので,波長は3

~10Aという長波長のものである.10A近くになると,速度は400

mseC程度となってくる.このように波動性と,粒子性を、つ飛行

性の二つを利用して,連続スペクトルをしている中性子 eームから

必要な単.色中性子を取り出して,種々の中性子実験が行なわれる.

中性子は,波動性があるため,下渉散乱による回折現象も生ず

る.回折格子として,単結晶を用いて Bragg の反射条件を満た

すと,ある方向に一定波長の中性子を取り出すことができる.図

2.1(a)に示すように, Bragg 角θと,単結晶の格子間隔 d と

の間に

勲**

2.1 物理的条件

原子炉から放出される中性子線は,種々の波長を含んだ連続の

スペクトルをもっており,普通の熱中性子炉では,波長IA の近傍

に中性子強度の最も高い点がある.これより波長の長いものも,

短いもの、,いずれも強度は低下しマクスウェ}レ分布をなしてぃる.

中性子線は,波動性をもつと同時に粒子である九め一定速度で空

中を飛行する.その飛行速度が中性子線のもつエネルギによって

異なっている.これらの関係は式(2.1)で示される.

Ξ 522今XI0-9X V?

入 3,954X V-1

2. ロータ設計上の問題点

68 (1Ⅱ句

2 d sin e

*中央研究所(工愽)将中央研究所

入射中性子ビーム

0

(8)

単色中性子ビーム

π入

入射中性子
ヒーム

単色中性子
ヒ【ム

(C)

(2.2)

(2.1)

入射中性子
ヒーム

入射中性子
ヒー"」

d)

図 2.1 中性子実験装置

Fig 2.1 Equipment device of Neutron physics
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の条件が満たされる.この式でもわかるように,波長入の整数倍

の波長が同時に混入している.これが,単結晶を用いた単色中性

子の・ーつの欠点であるが,装置は静止機械で比較的容易なために,

中性子回折実験などに多く用いられている

一方,中性子の飛行速度の差を利用する力法として,機械的に

高速回転す、る口ータで,中性子をパネル状に分割し10~1,ooomを

飛行させ,到着'までの時間差でスペクトル分割を行なわせる方法、

老え出された.これはチョッパであり,図 2.1の(bNこ示してあ

る.また単色中性子の eームを取り出すために,図2.1 の(C)に

示すような,や仂ルなづレイドを、つた口ータを回転させ,目的

の波長より長いもの、短いもの、カットする一種のっイ}レタが考

えられ九_これを速度選択機と呼んでいる.また化),(のの組合

わされナCものとして,(d)に示すものは単色中性子のパ}レスを取

り出すことができる.すなわち2攸の口ータの回転を同期し, こ

の口ータの間に一定の位相角を芋えておくと,単色中性子のバ」レス

が取り出せる.(a)と(C)を組み合わせることによって,高調波

を取り除くことも可能であり,(b)と(C)の組み合わせや,(b)と

(d)の組み合わせなど,実験の目的や精度によって種々な方式が

考えられている.

以上の中性子尖験で要求される点は,単色中性子 eームを能率

よく取り出し,またその単色の分解能が高いことが,い・ずれの場

合に、必要である.したがって口ータとしてはできるだけ大きな

ス小,トを持ち,また高速回帳することが常'に必要な条件として出

てくる

2.2 材料の選定

ロータの材料として必要な性質は,中性子,γ線に対する bヤヘ

イ効果が大きいもので,また商速回帳に耐えるために機械的性質

がすぐれていなけれぱならない.中性子に対しては散乱と吸収の

断面積の大きい材湘肋ミよいが,その値は熱中性子に対して表2.1

に示すような、のである.軽い元素では H や B がすぐれて船

り,重金属の中では Cd,畷,Ni,CU,Fe といったところである.山

また,希士類の中には異常に大きな吸収断面粘を示すもの、ある.

γ線に対してはシャヘイ効采は大体質量に比例すると考えられる

から,同一寸法なら比重の大きい材邪H沃どすぐれくいる.機械的

性質としては回転体を枇成し,商速回帳による速心力に側えるた

めに打詔長力がすぐれ,また比靈の小さい材料が理想である.以上

の矛盾し元点を適当に組み合わせて,合理的な設計を行なう必要

かある

中性子のシャヘイ効果の点では, Hを含む材料としくづラスチ,ク

を用Vること、ある.づラスチ,ク材料は多くは C, H の化合物で

あり多量のHを含んでおり,また比重も 1.2~1.5程度であるため

高速回転に適している.とくに強度のある材料としてガラス繊維

を用いて補強したものが実用されている.しかし,づラスチックは比

重が小さいためγ線に対しては十分な白ヤヘイ効果がないので,

Bi や Be のフィルタを用いた中性子 eームを使用するときゃ,比

重の大きい金属口ータと組み合わせて用いるのが普通である

金属口ータとしては,材料強度を熱処理によって増した、のが

使用される. N, C,, M0 などを含む合金鏑,ジュラ】レミン系の合金,

Ni,CU を主体とするモネル合金, Ti合金などである.原子炉

の制御棒材料として,とくに吸収断面積の大きい材料を主体とし

た合金の研究が行なわれ, C小Ag 合金, Hf 合金, B を含む

ポロン銅などが開発されているが,高速回転体として使用するに

は材料がそれほど一般化しておらず危険に思われる.表2.2に

示すように回転体として使用実績のある材宋卜から,比重、大きく

単イ立体祉あたりの中性子吸収断面積の大きい材料を選ぶと, K E

ネルが最、すぐれていることがわかる

2.3 遠心力による破壊

ロータを高速回帳すると遠心力により内部に応力が生・ずる.この

応力分布は軸対称回転体の場合はかなり正確に計算できる.さら

に回転数を上げると,材料の降伏点を越え局部から塑性変形を生

じてくる.さらに回転を上げると回転体全部が塑性変形を生じや

がて破壊する.このような1回の回帳と上男'により破壊する回転

数は,回転体の材料の引張強さと最弱断面の平均応力が一致した

ときに生ずることが知られている.これが平均応力説である.伸

びのある材料では,断面全体が降伏すると塑性変形が急激に増大

して,速心ヴJによる応力が加速度的に増大するため平均応力説よ

りゃや低い回帳数で破壊すること、明らかになっている

また伸びの非常に少ない材邪1でセン移温度の高い材料は,ゼイ

性破壊と称する破壊を生ずる.これは局剖珀肌こ高い応力部分から

破壊し,そのときの平均応力が材料の引張強さの30%程度のとき

、あり,非常に危険である.しかし十分に延性のある材'料であれ

ば,回転破壊が平均応力説に従うことが硫信できる

高速回転をする口ータを作るには,以上のような点から平均応

力を下げることが重要な方法である.ロータの周速と平均応力の

関係を同一材料でできている場合について計算すると,

(1)断面積が一様な棒状の口ータ

σ mean=0.57R2 ω2=0.5 γτ,9 (2.3)
g g

(2)等厚円板の口ータ

d mean= 0.333・yR9 ωヨ= 0.333 ンτ,2 (2.4)
gg

(3)円スイ形の口ータ

σ mean= 0.1667R9 ω9=0.1667・υ2 (2.5)
g

平均応力(k禽Cmりd lnean

単位体積重量(kglcm.)7

重力加速度(cmsec?)

半径,棒のときは長さの半分(om)

回転角速度住od心ec)ω

周速度(omlsec)マフ

( 4 )

この

表 2.1

フ〔

各種元素の熱中性子に対する吸収断面積

(Neutron ctoss sections, AECU 204山

素

Fe

CU

NJ

H

Ag

Hf

Cd

B

吸

表 2.2 各種材料の熱中性子に対する吸収断面積

収断面
Cm町g

材

Kモネノし(Ni, CU, Ab

イソゴネノレ(Ni, ct. AD

Ti 合金(6AI-4V)

合全鋼(Fe, Nict, MO)

0.026

0,034

0.046

0.198

0.34

0.39

12.8

42

勧

料

コマ J杉口ータ

ロータは(2)と(3)の組み介わせと考えれぱよい.したが

(1117) 69高速回転体・葡原・渡辺・梶田

吸収断面軟
C買IE/g

0.044

0.0394

比重

0.065

0.0?65

8.5

m位体禎当りの吸収
Cm幻g 比重量

8.5

4.5

フ.8

0.375

0.340

0.29

0 ?'1

g
R
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各種口ータの応力状態
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106以上の寿命をもつことが確かめられる.
d lnaxσ lnax

(2.フ)1 π=
2σ!/ 2d切

疲労限に対する余裕度π

局部応力の最大値σ n)ax:

材料の降伏点d

材料の疲労限σ

ロータの局部応力が降伏点をはるかに越える場合でも,1~2回

の繰返し回転停止では破壊しない.この場合は10皀~104という少

ない繰返し数の寿命になるのが普通である.このように局部的に

塑性変形を生ずる場合の寿命の決定は,最近筆者らによって行な

つた少繰返し数の疲労による寿命の研究結果より行なえぱよい・御

局部の塑性変形の大きさが,弾塑性計算や実験によって求めら

れれぱ,少繰返し数の疲労強度の式を用いて次のように計算でき

る.

0 2

N=C2 "ε9

(2.8)C-121n loo (100-R。)

N :破壊までの繰返し数

回転停止による局部的な塑性ヒズミの幅ヨε

R。.材料の断面収縮率゜0

ロータの局部の塑性ヒズミは実際には求めにくく,弾性計算に

より求めた応力分布に理論的な応力集中係数をかけて,弾性応力

の最大値を求めるのが最も実用性のある方法である.応力集中部
の形状が曲率半径で2~3mm 程度の場合は,次に述べる方法に

従って,寿命計算を行なう.
C 2σ切 (2.9)

五IVO・5

材料の疲労限

弾性計算で求め九全ヒズミ振幅

υ2=σB g =34.6× 108 (2.6)
-03337

580mseC となる.もちろんこれは単なる円板として回わる場

合で,0ータ中心に多くのス小介が切られると,断面積が著しく

減少し平均応力が上昇するので,周速はかなり低下して音速以下

になってくる.このス小"トの入れ方も,平均応力の低下を生じ

ない方向に入れるのが望ましいが,実際には実験上の要求でその

方向や,入れ方が定められてくるので設計上の自由度はあまりな

Fig
φ

コ

図 2.3 コマ形による応力の低下

2.3 AveTage stTess reduction ratio vs taper

Of non・uniform thickness Totating disk

つて平均応力は,ロータ中心の厚さ五C と,外周の厚さ五4 との比

で変化する.その状態は図2.3に示すように中D部の厚さを外

周の3~4倍に取れぱ,それ以上はあまり平均応力の低下に対し

て効果のないことがわかる.

以上四つの例から,高速口ータとしてはコマ形が有効なことは,

はっきりしている.回転体の破壊が平均応力説にしたがうとして,

さきに述べた等厚円板 0ータについて,破壊時の周速を計算して

みる.材料の引張強さ 0'B=10'kg cm?,降伏点 dv=フ× 103kg cm2

比重8.5のモネルロータの場合の破壊時の周速を求めると,式(2.4)

から,

3.1 装置の目的

この装置は,中性子ピームを単結晶モノクロメータによって単色

中性子に分離する際に含まれる高調波を除くのが目的である.御

したがって中性子の通過率ができるだけよVほうが望ましく,分

解能は入2 の波長を完全に除けれぱよいので,それほど高い必要

はない.

ロータは図3.1に示すように直径19Cm 長さ 44Cmの単一材に

80枚のへり力}レなづレイドを切ってある.この 0ータを両端のべア

リンづで水平にささえ,回転軸を中性子ぜ一△と一致させると,

へり力}レな角度と回転数によってそれに適合しナこ一定速度の中性子

eームだけがづレイドの間を通過し,それより速い速度や遅V速度

のものはづレイドに当って,散乱吸収される.

0ータは図3.2に示すような真空タンクに入れられて,10-2mm

Hg 程度の真空中で二っのボールペアリンづにささえられて回転する.

回転数は1,50orpm から 15ρoorpm で実験に使用する波長によ

つて回転数を変える.15,00山Pm で1.57A,1,50山Pm で 15.7A
の波長が取り出せる.その通過率は7506であり分解能は約25゜0で

ある.ロータ材料は単一鍛造材の KR モネルを用いた.モネルの機

械的性質を表3.1に示す.

3.2 0ータの工作

0ータの断面は図3.1に示すように単一鍛造材から削り出して

あり,厚さ 1.5mm,高さ 45mm のづレイドが80枚ついている.づ

レイドは,強度上,平等厚さのものとした.しナこがってスロ・,ト部は

平行な幅でない.また 0ータの全長にわたってゆるやかにネジレ

三菱電機技報. V01.39. NO.9.1965

中性子速度選択機の口ータ

L 、.

2.4 繰返し回転停止による疲労強度

2.3節に述べたことは,ロータの1回の回転上昇による破壊を

論じてぃる場合であり,機械として繰返し運転を行なう場合には,

この考えによる設計では危険である.とくにス小介やづレイドを

もっこの種の 0ータは,応力集中部について、集中係数を緩和さ

せる方法を自由に採用することが,実験上の要求でしぱしぱ制限

されて思うようにならない.したがって平均応力は低く設計して

も,局部的には非常に高い応力の部分が存在するため,繰り返し

の回転と停止に対しては,疲労を考慮した設計を行なう必要があ

る.

局部応力が降伏点以下の場合には,遠心力による最大応力部の

応力を基本にして,耐久限度線図から次の式で安全度を求めれぱ

70 (1118)

3.

σ0=平等厚さ円板の平均応力

d=外周の等しいコ々形円板

の平均応力

φ一(hι一力4) ha ただし R

一定
6 7

(2)

4
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図 3.1 単一材から削り出しナこ速度選択機口ータ
Fig 3.1 Velocity selector rotor, blades are cut

Out from one piece of KR model.

0りングソール

冷却油管

パルス検出器

市'しさシール

て最大3を見込んでも 22kgmm9で,さきのづレイドの根本の応

力より少ない.

円板部の平均応力は 18ρoorpm で6.7kgmm2 であり,平均応

力による破壊はむしろづレイドの根本の永久変形が先に生ずるこ

とになり,その回転数は如ρoorpm 以上と推定される.

4.中性子チョッパの口ータ

4.1 装の目的

この装置は高速回転する口ータのス小ワトで,原子炉から放出

される中性子 eームをチョ.,づし,中性子のエネルギによる飛行速

度の違いを利用してエネjレギの選別を行なうものであり,原子炉

のスペクトル測定,中性子吸収断面積の測定など種々の実験に用い

るものである⑤.

回転装置は図4.1に示すように,ロータを3.7kW の直流電動機

の軸端から垂直につり下げ,10-?mmHg 程度の真空容器の中で

回転させ,0ータ下部の減衰機構で振れ回わりを押えてある. ロー

タはセルフパランスして回転し,使用回転数範囲では共振点はなく,

回転速度は 1,000~16,ooorpm の範囲で制御できる.

ロータは直径,ス小ワト幅, eツチ,材質などカミ異なった各種のも

のがあり,実験目的に適する口ータを選べる.ここでは,表4.1

に要目を示した,0ータ1船よび口ータ2 と呼ぱれる KRモネ】レ合金

製口ータについて述べる.

4.2 0ータの工作

ロータ 1は外径30omm,スリ.ワト幅0.5mm なので,ロータを上下

に2分割し,図4.2に示すようにス小,ト隔壁を互いにはめこん

で,ス小ワトを形成する組立式を採用した.上下各部は KR モネル

鍛造材から削り出し,ミづ底は応力集中を緩和するために丸みを

熱電対用孔

Vへルト

440

0、

駆動用モータ40OW

図 3.2 中性子速度選択機

Fig.3.2 Velocity selector.

表 3.1 Kモネルの性質

ング

張強

伏

一器

タ

伸

断面収

8

0.2 %

0.02%

び

縮率

(k三/cm3)

(k創mmり

(k創mmo)

中性子ビーム
通路

ている.そのネづレ角は0.275捻d である.づレイド削り出し後に

特殊な電極を用いてづレイドの全面に0.05mm のカドミウムの電気

メッ牛をほどこし九.両軸端も単一鍛造材から削り出してある.

ま九口ータ全体の強度についても十分信頼できるものである.

3.3 0ータの強度

遠心ブJによる高い応力はづレイドの根本と 0ータ中心剖"こ生司'

るので,この二つについて検討しナこ.づレイド根本の平均応力にづ

レイドの寸法精度とカドミウムメ.ワキ層を見込んで1500を加えると,

18,ooorpm のときにσmean=11.6kg mm皀となる.さらに.づレ

イド底の応力集中係数は,スミの切欠半径を0.15mm と見込んで

危険側に見積って、2.3程度である.この局部応力は26.7kgmm皀

となる.これを式(2.フ)に入れてπを求める,
26.7 26.7 1

1π=十= (3.1)
-2×70 2×26-1.42

と疲労破壊に対して 1.42の余裕度があることになる.

づレイドの曲げによる最大応力は.0ータの急激な運転による加

速減速によるものである力:,その値は非常に少なく 1kgmm?以

下になるのでこの疲労は問題にならない.

0ータ中心の円板部分の応力は,屯D部で 18ρoorpm のとき

フ.2kgmm2 であり,パランス修正用の穴の周縁の応力集中係数とし

高速回転体・蘓原・渡辺・梶田

(kgJmmo)

(k創mmo)

(%)

(%)

8.46×】0-3

】 8,200

】 08

30~5

16,000

図 4.1

Fig 4.1

材料

直径

慣性壬ーメソト

幅

ビッチ

高さ

数

最高回転数

口

中性子チョ.,バ

Neutron chopper.

表 4.1

タ 番号

スリット

口

(mm)

(kg・cm・S9)

(mm)

(mm)

(mm)

タ 要目

ロータ1

KR 壬ネノし

300

(1119) 71

(rpm)

ロ^

KR モネル

タ2

5

35

250

10

13,000

4'6
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図 4.2

Fig.4.2

組立式口

Built・in type

タ

rotor.

図 4.3 放電加工によりス小,ト加工した一体形 0ータ
Fig 4.3 KR monel rotor made by forging, SHts

are cut out by electlrodischarge machine

もナこせた.

ロータ2は, KR モネル単一鍛造材から削り出した一体構造で,

幅2mm,高さ 40mm の8本のス小,トを口ータの両倒仂、ら放電

加工で半分ずつ貫通させて,中央で一致させる方式をとった.8

本のス小介を同時に加工できるように,加工用電極8本はぜ・,チ

を正確に合わせ,かつ船の船のの電極の平行度が十分でるように,

根本でしっかりクランづしたものを用い大二.ロータ2の写真を図4・

3 に示す.

4.3 0ータの設計

(1)弾性応力分布

ロータ1はカサ形円板を2枚合わせたもので,ス小,ト,ポルト孔を

無視した場合の応力分布を求めると,引張応力のほかに回転軸に

直角な対称面を持たぬことから曲げ応力が生じ,それに伴って円

板にタワミが生ずる.これらの計算結果を図4.4に示す.0ータ

2はコマ形円板であり,ス小ワトを無視すると応力分布は図4.5

に示すようになる.これらは,それぞれの口ータの最高回転数に

おける値である.

(2)平均応力

いずれの 0ータも最弱断面は,ス小介を含む断面となり,平均

応力を計算すると,次のようになる

0ータ1に対して omean=12.4kgmm2

ロータ2に対して dmean=14.3kgmm'

またス小介を無視すると,平均応力はそれぞれ9.9kgmm2,

10.5kg mm2 となるので,図 4.3,4.4 の各応力値には 12.49.9

=1.25,14310.5-136 を乗じて考える.

(3)応力集中

ロータ1では,ポルト孔とス小介ミづの底で応力集中が起こる.

ポ}レト孔に平行円板のゞータが適用できるとすれぱ応力集中係数

は2.55となり,図4.4の応力に(2)で述べた補正を行なって最

72 (112の

円周方向引張応力

半径方向引張応力

5

006

h/
004

002

30 600

ロータ半径

図 4.4 カサ形円板の応

Fig 4.4 Stress distribution and
Umbre11a type Totating disk.

0

、

125

90

(mm)

カ,タワミ曲
deformation

8

円周方向応力

線
Of the

4

50 7525

ロータ半1呈(mm)

図 4.5 コマ形円板の引張応力曲線
Fig 4.5 Tensile stress distribution of non・uniform

thickness rotating disk

大応力を求めると,373kg mm'となる.次に,ス小,トミづは切欠

き列を構成して%り, Neuber の浅いダ円ノ.ワチの式を適用する

と,応力集中係数は338 となり,最大応力は72.okg mm9 となる.

また,最外端のス小,トミラに対しては,多重切欠きによる応力集

中緩和の効果がないと考えると,応力集中係数は6.30となり,最

大応力を弾性と考えると 128kgmm2 となる.

0ータ2のスリットを 4円形切欠きで置き換えると,応力集中係

数は10となり,最大応力は弾性として求めると 169kgmm2 とな

る.ただし最外端のス小,トを除くと,多重切欠きの効果により

応力集中は緩和される.

(4)繰返し回転停止による寿命の推定

ロータの平均応力は口ータ 1が 12.4kg mm2,ロータ 2 が 14.3kg

mm皀であり,断面全体が降伏することはないが,応力集中部で

はそれぞれ最大応力を弾性として計算すると,前述のように 128

kg mmを,169kg mm2に達する.した力:つて,これらの点では局

部的に塑性域に入り,回転停止を繰り返すことにより破壊するこ

とが予想される.

半径方向応力

、
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10-1

10-2

1が 10' 1が

破壊ミての繰返し回数 N(回)

図 4.6 KR モネル製口ータの少繰返し数疲労'強度

Fig.4.6 Estimated Hfe cycles of KR monel rotor

KR モネル合金の断頂i収締率を30%にとれば,式(2.8)から C=

0.18 となる.したがって,全ヒズ三振帽k土式(2.9)から
C 2グ。 0,18

(4.1)ゴε=_十=',._+0.0058

となる,これから,"εと N の関係を図4.6に示す,まナC,ロー

タの最大応プJは_L述のように,128kglmm9,169kglmm旦であり,

全ヒズミ振幅は0.71%および0.93%となる,これらの値を図4.6

に適用して口ータの寿命を求めると,ロータ1は(2~3)×101回,

ロータ2は(2~3)×1伊回の寿命となる

5.中性子分光機の口ータ

_C 2σ,
"ε一へ玲.5 Ξ

1が

σ"=53kg/mm゜
C=018

ロータ2
1隹ヌ己冥手モ令

ロータ1
;隹」Eヌ于右1ミ'

5.1 装置の目的

この装f難は,原子炉y山ら放出される,・1・.1生于 eームの^1.で,比峻

的長波長の熱中性子2~10Aのいわゆる冷たい中性子を用いて物

質のリ阿単性赦乱の災験を行なう.速い中性子や IA 以下の熱中

性子は, BeBiなどのフィルタを用Vく取り除き,残りの eームの

中から3個の口ータを回帳させて,単色d・性子のパルスを取り川

している.装出メH本は図5.1に示すように独立し大二3仙の口ータ

が各独立した真空容器の寸.で回転し,鮮ルと第3の口ータ中心十町

隔は3m で,芽"と錦2の口ータ中心間隔は0.95m である

ロータは図 5.2に示すように,水平邨1の回1つりに回転する外径

50omの円板で,外j司の近くに 30mfr1のス小,トを2佃もってぃる

ロータの材料は A3P4S-T4 のづユラ」レミンであり,中性子の吸収

のために厚さ lmm のカドミウム板をサンドイ,,チしてある ロータ

は中心の回帳軸に焼きパメしてあり,最高12,000ゆm で真空容

器の中で回岻する.駆動はおのおの独立の直流電動機により電気

的に位相制御され同期回転する

◆§詠

1"

0

ニ゛

',

. 毒

図 5.2

Fig.5,2 Neutron

9

柴

中性子分光機の口
Spectrometer rotor with

亀/

""J

'だ

JI

紗

タ

Sqare slitstwo

図 5.3 0ータの半面(帯状はカドミ合金)

Fig.5.3 A half of rotor made o{two plates and

With cd plate inlaid

5.2 0ータの工作

ロータは厚さ 50mmのづユラルミン円板2枚を重ねてりべウト止め

し,合わせ面に図 5.3 のようにミゾを設け,厚さ lmmのカドミ

板を帯状にサンドイッチする方式を用い九.素材は板厚60mm の

乃,正材で熱処理を施してある.これを口ータの片面をなすカサ形

に削りだし,1面にはヨゾを設け,カド三ウ△合金板をはめ,2枚

の 0ータを介わせりべウト止めした後,中心孑Lと外周を加工し,

シャワトを焼きパメする,パランスは2面修正を行なった.

5.3 0ータの強度

使用した材料の強度は,表5.1に示してある.ポス割郭よ厚さ

10omm,外周のリ△剖"よ厚さ 20mmの円板で,その問を円スィ

形に変化させてある.

平均応力は12ρoorpm で 7kg/mm?となり,スリットを含む断

面では,フ.5kg/mm'となる

ロータの応力分布は,円スィ形部を指数関数で近似させ,り厶部,

ポス部と,連続する条件を入れて>Rめた.その結果は図 5.4に示

してあるが,ほぽ等応力の円板にすることができた.最大応力部

はポスの内面で10.5kg/mm2 となっている.円スィ部のほとん

どが円周方向,半径力向ともに約7.5k創mm0 の等応力になって

表 5.1 づユラルミン(A3P4S-T4)の性質
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図 5.1 3イ固の口ータによる中性子分光機

Fig.5.1 Neutton spectrometer o{ tripple Totor
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ホス内面ボス外面

10

5

円周方向応力σ。

ロータ断面

0
20

半径方向応力の

4050 150

ロータ半径(mm)

図5.4 0 ータの応力

Fig 5.4 Stress disttibution of

いる.

応力集中部につぃて考えるなら,り厶部のりべット孔,ス小ワト孔

の周縁応力が問題になる.平均応力はりム部の四が約6kgmm2

である.応力集中係数を半無限板の縁の円孔とみなして求めると,

りべット孔で約3.2,ス小,トを半径21mm の丸孔と等価にみなし

て最も危険側Ⅱこ見積って4.15となる.した力:つて最大応力25kg

mm2 が局部の最大応力になる.これをづユラルミンの少繰返し数疲

労強度に適用して寿命を推定すると図5.5に示すように 6×10'

回の繰り返しに耐えることになる.シャつ卜とのはめ合いでは,0.18

0。の焼きパメシロとし光ので最高回転のときに、まだ0.04゜6の焼

きパメシロカ:残っている.

6.むすび

以上述べた中性子実験用の口ータは,高速回転体として寿命を

考慮した極限設計を行なったもので,いずれの口ータもすでに

酬^
^闘^

リム

Cd板

スリット

^^

^^

170

^

分布

the rotor.

'U

勺1σ2
h/

230 250

_ C 20"
ε一<105 ε

三菱電機技報. V01.39. NO.9・1965

10、

018(R。 30%
121唱 mm2

102 10'10ヨ

破壊まての繰返し回数Ⅳ

図 5.5 づユラルミン0ータの少繰返し数疲労強度
Fig.5.5 Estimated life cycles of duralumin

rotor.

1,000時間以上の運転を行ない,起動停止の回数も多いものは100

回に近い.またそれぞれの研究目的に使用されて多くの成果を得

てぃる.これらの実験装置は,日本原子力研究所,京都大学原子

炉実験所から受注し開発製作した、ので,その間客先各位から多

くの指導をい九だいナこことを深く感謝申し上げる.

(昭 40-7 16 受付)

ロータの

推定寿命
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In the electTolytic die slnking of steelit is a common practice to use salt water for electrolyte. This, however, ten s to

Pr。duce streaks and terraces at the bottom face of hole processed, resulting in roughness and large clearances・ 1f hlgh pressure
This article describes thegas is mixed in to the electTolyte, this defect is done away with the finishing is greatly improved

C。nsiderati。n 。n the phenomena from the viewpoint of aowing state of the electrolyte and its apparent speci6C resistance・ ot

instance,in the case 。f mere electrolyte negative pressure is producd between electrodes, bTinging about streaks and terrases・ e

Can be av。ided by enlarging the crater diameter, reducing the 丑Ow of electrolyte, decreasing the cuTrentnegatlve pressure zone

deusity a11d widening the electrode distance. But poor 6nish, increase of depressions and other defects are unavoi abe・〕en
f。und t。 settle these tToubles with little regard to the 丑Ow amount, current deusity and the size o{ crater・the mixture of gas is

Thus this may be attributed to the fact that no negative pressure produced and appeTent speci6C resistance ecemes arge・
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1.まえがき

電解加工はセン(穿)孔,型掘りなどの型製作および製品の成

形加工に使われるものと,平面とくにパイトを研削する用途に使
われるものとに大きく分けられる.一般に前者を電解加工機,ま

たは電解セン孔機,後者を電解研削盤と称している.以下に述べ

る電解加工機は前者のセン孔,型掘りなどに用いられるものであ
る.

電解加工法は被加工体を陽極,工具を陰極として被加工体と工

具とを狭い間ザキで対向させて船き,工具まナこは被加工体の内部

から電解液を噴出させ,両極間を相当早い流速で通過させながら

高い電流密度で電解を行なうことによって,被加工物側を電極に

応じた形状に溶出させて加工を行なうものである.電解加工は原

理上から電極の消耗がなく,また比較的よい仕上面で数十gmm

~10ogmin の加工速度が得られやすい利点があり,加工部分の

材質の部分的変質を生ずることなく,加工速度を高くしても精度

が劣化するということがない.その九め新らしく始められた加工

法であるにもかかわらず急速に実用化が進められ,金属加工の分

野に活用されつつある.

当社では電解液中に高圧気体を混入する新しい電解加工方式を

発明し昭和37年10月大阪で行なわれた工作機国際見本市に発表

以来,数次の見本市に出品し,国内向け20台余りを製作,外国

にも,昭和38年Ⅱ月ソ連邦モスクワ市に開かれた日本工作機

械展示会に出品展示以来,本年までに総計4台を輸出し,さらに

本年7月からモスクワ市に開かれる第2回日本産業見本市には,

DIAX201放電加工機とともに再度の出品展示を行ない,好評を

博している.

高圧気体を電解液中に混入する電解加工法の特長については,

すでにある程度発表御してあるが,この論女には,主として円板

電極によって加工された加工孔に関して,電解液だけを使用しナこ

場合と高圧気体を混入した場合との比較を行ないながら,底面の

平タン度,クリアランス,テーパ,条コンや段丘の発生域,加工面アラ

サなどを中心として,加工現象から考察を加える.

*中央研究所(工博)将中央研究所

2.加工底面の観察

電解加工に船いては,加工面に放射状の条コンや段丘を発生す

る場合が多く,あとに述べるように,とくに電解液を多量に流す

場合粘よび電流密度の高い場合に生じやすい.被加工体の加工面

積が大きくなり,全電解電流が多くなるような場合には,電解液

を多量に流す必要を生じてくると考えられるが,そのような場合

に条コンや段丘を生ずることは,実用上加工法の重大な欠点とな

る.高圧気体を混入すればこれを消し去ることができることは,

すでに述べたところであるが,この章では,電解液だけでも条コ

ンや段丘を生じない範囲で気体を混入する場合も含め,加工底面

を観察した結果を述べる.

2.1 実験装

高圧気体を電解液中に混入して加工する実験装置の概略図を図

2.1に,加工機を図2.2 に示す.

液体圧力計?
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電極釉 戈i.f本)昆合、
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図 2.1 電解加工実験装置の概略
Fig.2.1 Schematic diagram of expetimental
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図 2.2 実験に使用した電解加工機
Fig.2.2 Eelectrochemical machining

(Mitsubishi E.C.M. Type lov)

加工機 三菱ダイ卞シンカMC-10V形

電解液 20%食塩水,液温20~30゜C

電解液循環 ボンづステンレス鋼製ギ卞ボンづ

20kgcm皀で流量 35訂min圧力

10kgcm2 で流量 40lmin

炭酸ガスボンべ内圧力約60kgcm?(約25゜C)

液体流量計浮遊式磁気結合流量計日盛1~251min

(液温20゜C,20%食塩水で目盛ったもの)

気体流量計浮子式気体流量計目盛 0~30olmin

(C02 ガスを 25kgcm皀,25゜C で測定し,標準状態の流

量で読み取る.)

C02 ガスは第1減圧介で25kgcm皀に減圧,加熱ヒータで

20~2デC に加熱,第2減圧弁で所要圧力に減圧.

2.2 実験条件

気体の混入量が加工面船よび加工状態に与える影響を明らかに

するため,電解液流量 0.を 10lmin と一定にし,気体流量を

かえて加工した.流量は標準状態(OC,大気圧)に船ける値で

示した.電極は噴出口の丸みのないものとあるものの2種使用し

六二.

(1)気体流量々。:下記の組み合わせによる.

a.電極外径30mm,内径6mm,噴出口丸みなし

(a)電流密度J=20A/cm9

0。=0,40,130,300,1min

( b ) J=30A/cm9

0。=0,20,50,100,1min

J-5DA/cm?( C )

Q。=0,20,50,80,1/min

b.電極外径30mm,内径6mm,噴出口丸み半径2mm

( a ) J=15A/cm2

0。=0,50,90,400,1/min

( b ) J=50 A/cm2

C。-0,30,80,200,1/min

(2)被加工材料.軟鋼(0.15C)

(3)電極材料:46黄銅

電極寸法は図2.3に示す.

(4)加工深さ●1~2mm

2.3 実験結果

加工底面を写真にとった、のを図2.4に示す.

図の写真について観察すると,次のような結果となる.

(1)電解液だけの場合(々。=の

a) Q.-101/min,電極タト径30mm,内径6mm,噴出口丸みなし

Q' 40l m i" 130l mm0

ω 20

A/cm.

Q"

C)

]0~12

50

A /'cmコ

30ol min

1111 "

(2)Q、

Q'
J

10uml",電極外1又30mm,内径10mm 噴出口丸み半径2mm

0 50 90

d 15

b

/

、

J
Q'

、ー

0

Fig.2.4
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図 2.4 加工孔
Appearance of E.C.M

3 ~4μ
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30ψ

400

80
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図 2.3

Fig.2.3
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.j-50A/cm?

10μ{
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Q゛ 10ι'/min Qm。=0J

電解液早独

図 2.5 上面アラサの比較

(電解液単独と気体混入との比較)
被加工材料軟鋼(0.15C)

Fig.2.5 Comparison on the sur{ace roughness
(Between conventional method and gas mlxlng

method) work material mild steel (0.15C)
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電極噴出口の丸みがなくまた流暈が同じでも電流密度が低けれ

ぱ,条コンや段丘を発生しないことがある.電流密度は高いほど

条コンや段丘を発生しやすい.仏の(a),(b),(C))

電極噴出口の丸みがあれば,条コンは発生しにくくなり段_丘の

直径、小さくなる,(b の(d),(e))

しかしながら,電解液だけを用いた場合に観察される傾向は,

加工面は電極底面をはっきり写し出さず,加工孔外径,残吊心

(へそ)の周囲はだれていることが見られる

(2)気体を混入する場合(々。=20~400ιlmin)

電解液だけを使用して,条コンや段丘を生ずる場合は,気体を

混入すれぱこれらが消え去ることは明了であり,すでに発表山し

たところである.さらに条コンや段丘を生じない場合でも,気体

の混入によって外周,残留心の周囲なども,明確な愉享偸こ加工さ

れ,加工面は微光沢を生じ,なめらかになってぃる

この場合の加工面の仕上面アラサの2例を,図2.5に示す.図

に見られるように,電解液だけによる場合の仕上面は,元とえ条

コンや段丘を発生しなくとも,気体混入方式による場合に比べれ

ぱ,相当あらい加工面を示す

以上,加工面の比皎によって,高圧気体を混入する方式は,条

コンの除去のみならず,その他の特長もあることが示唆される

3.1 実験条件と測定法

ある加工深さまで電解加工を進める過程において,加工深さが

数mm進むごとに被加工体をとりはずし,加工孔底面の平タン度

を底面コーナの丸みのっけ根を結ぶ線を基準線とし,1ル0omm

ダイ卞ルイン子ケータとによって,平タン度を測定した.この様子を

図 3.1に示す

被加工体.軟鋼(0.15C),80mmX80mm,厚さ 20mm

電極.4 6黄銅,外径50mm,内径6mm

電極底面の平タン度はν10omm以内に入ってぃる.加工機

などの条件は2章と同様である.

3.2 実験結果

平タン度を測定した結果を図3,2に示す.左方AからEまで

か電解液だけを使用した場合,右方Fから1までが気体混入の場

合で,サ蔀尿で示してある.点線は電解液だけの最火クポヨ品を比

較のために示したものである

(1)電解液だけの場合

電流密度の少ないA・Bでは,加工孔底面の外周から中心に向

けて基準面に対し次第にクポミを増し,電極噴出口っけ根部分から

残部D (へそ)として立ち上ってVる

加工深さが2mm程度になるまでは,クポミ量も次第に増すが,

2mm以上ではほぼ一定の値となる.この一定値となったクポミ

:最を最大クポミ:乳(δmax)と称することにする.δmaX はAで

0.35~0.04 mm, B で0.2~03 mm となり,電流密度が大きくな

るとδmaX は小さくなる

図の DはA, B と流呈を同じ 0.=10みminにしてぃるが, 電

流密度を認A允m'と商くした、のである.加工深さが 1.5mm

以上になると外周から中心に向け一応クポミを生じたあと,段丘

を形成している.同・一流量でも電流密度が高いと段丘を生じやす

いことが,これによっても認められる.ここで流量を 5訂min と

低下させた、のがCであり,段丘は消失しクポミ量δmaX は 0.1

~0.18mm と電流翌1度の低いA, B の場合より、低くなってぃる.

Bでは J=26 Alcm旦で段丘を生じなかったのでとれを 0。=19

1叫min と増してみナこのが, E であり,段丘の高さは 0.3mm に

も及んでいる

(2)気体混入の場合

A~Dと同様の条件のもとに,電解中に気体を混入し元、のが

右方の F~1である.図に見られるように平タン度が格段に向上

し,段丘の発生、ないことが見られる

以上の結果を要約すると次のようになる

要( 3 ) 木ゾ

a.加工孔底面のクポミは,加工深さが2mm程度までは漸増

し,それ以上になるとほぽ一定の値になる

b.電流密度が商いほど最大クポミ量δm試は小さくなる

0.電流密度が高いほど,段丘は生じやすくなる.

d.電解液流量が多いと,段丘を生じやすV.

e.気休を混入すると,δm窓は小さくなり段丘、消え去る.

3.3 考察(5)

加工籾期にクポミ量が堪リ川してゆくのは,電極中心イ寸近よりも外

周に近いほうが,電解液中の水素ガスが多いために,見かけの電

気抵抗が多く,外周に近いほど電流密度が高いためであろうと考

える.加工が進み,中心近くの極間距雛がひろく,外周近くがせ

まくなると,やがて電流密度は均・ーとなり,そのとき以降は同じ

状態を維持することになるから,一定の値となる

3.平タン度

平らな円板電極によって電解加工された加工孔底面の平タン

度を実験によって求め,電解液激独の場合と気体混入の場合と比

較する.

図 3.1 加工面平夕し皮の説明
Flg.3.1 Schematic diagram on
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表 3'1 最大クポミ量の実験値と計算値との比較

計算値式(3.4)値験実

A

J.(A cm,)

気体を混入すると最大クポミ量が非常に小さくなるのは,電解
が極間に流れ込む前に,気体流量が極間で発生する水素ガス発生

量よりも多くなるように気体を混入すれば,中心付近、,外周付

近も電解液中の気体の混入量が等しく,見かけの電気抵抗は,半

径上いずれの点でもほぼ等しいからであると考えられる.牙Ⅲこ計

算御しナこ値と実担Ⅲ直との比較表を表3.1に示す.な船条コン,段
丘につぃては5章に述べる.

16

26

Ω'(1/min)

53

10

10

δmax (cm)

5

0.035~0.040

0.020~0.030

4.クリアランス

平らな円板電極によって加工された円孔のクリアランスに対する,

電流密度,電解液流量,電極の側面幅の形状による影纓を実験に
より求める.

4.1 実験条件

(0.15 C)被加工体献鋼

外径30φ,内径15φ,電極側面幅0.5mm電極 46黄銅,

12 mm加工深さ

10,13V極間電圧五

51min電解液流量0'

30,60,90,120 Acm゜電流密度J

4.2 実験結果

実験結果を図4.1に示す.電流密度が高いほど,極間電圧が低
いほど,電解液流量が少ないほど,孔入口,孔底のクリアランスは小

さくなり,したがって加工孔のテーバも小さくなる.気体を混入す

ると低電流密度に%いてもグワランスおよびテーパが小さくなる.

4.3 考察

クリアランス C2 は極間距航 g,電極側面幅 10 と密接な関係があ
り筆者らがすでに求めた、のは②,次の式に示される.

(4.1)C9-g・VI+2・(1。 g)

0.010~0.018

δmaxt(cm)

0.025

0.021

0.018

'

^^、ー

CI

4.00

図 4.2 極閻距離とクリアランス
の説明

Fig.4.2 Schematic figure of
Telation between gap len宮th
and overcut.

t11m

350

300

J=65A/cmo

E =10V

Q.=131/min

2.50

200

1.50

外径 40mm
内イ呈 6mm

嘖出口丸み 3mmr

020 025 030 0.35 0.40 0.45 0.50 0.55

クリアラソス(片側)(mm)(和田)

図 4.3 孔底クリアランスと電極側壁幅
Fig 4.3 Relation between bottom overcut and
Width of electrode side.

表 4.1 クリアラン久実験値と計算値の比較
電触液単独(外径 30φ内径 15φ 10=0.5mmΩe=5訂min)

1.00

加工深さ 8mm

0.50

ι。=0.5mm

0.15

a)

010

電解液単独

E=12V , r=20 ~25'C

Q.=20 ι/mm

Q'-10 ιノ min

Q.-5 1

J

(A/cmり

0.033

0.024

005

ι。=1.omm

δ

(Ω.cm)

0
0

()内は実測値

(b)高圧気体混入方式(F IOV Ωe-5訂mim

J G (cm)
(A cm?)

30 9060

電流密度 J(A/cm,)

13V

0.043

0016

0.008

0.005

020

0.15

1丁11n .

05

0.15

0.10

・・・・電解液単独
^気体混入

10V

0.033

0.012

0.006

0.004

CA 三一13V Q.-5 1/min
T-20~25'C、

、
、

CI ' 、

0.05

0.10

電解液単独

30

120

δ

(ΩCm)

28

60

0.019

0.079

(0.06刀
0.043

(004の

(0.03の
0.023

(0.019)

0.026

0.05

13V

、、"ー

0
0

Fig 4.1

78 (1126)

、

28

、

0
0

^^

、

6030

電流密度

図 4.
Relation

これを図示したものを図4.2に示す'.また側面幅 1。

を0.5,1mm と変えて加工した孔の孔底クリアランスを測

定しナこ例偲)を示す.

極間距離 g は,また次のように示されるa〕.

・(4.2)g=五/J・ρ

この場合,五は極間電圧, J は電流密度,Pは極間に

船ける見かけの比抵抗であり,電解液自体の比抵抗,分

極電圧,電解により発生する水素ガスのポイドによる抵

抗などを含んだものである④.

式(4.1)から,グワランス C2 を小さくしようとすれぱ,

1。が一定なら,極間距離 gを小さくする必要があり, g

はまた,五, Jが一定なら,見けの比抵抗ρを大きくで

きればよい.そのためには,電解液中に気体が混入され

ておれば,見かけの比抵抗ρが大きくなり,極間距離が小

さくなることが理解される.牙1Ⅱこ計算を行なっナこ結果⑥

と実測値の比較表を表4.1(a)(b)に示す.

加工孔のテーバカミ,気体の混入によって小さくなるの

は,これも電極側面を通る電解液の見かけの比抵抗が大

きいからであると考えてさしつかえないと思う.
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図 5.1 条コン,段丘の発生域
(噴出口丸みなしの場合)

Fig.5.1 TeTrace and streak zone.
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5.加工孔底面条コン発生域と流動状態

加工孔底面の条コンと段丘の発生域を求め,極問圧力分布,流

動状態との関連を求めると次のようになる.

5.1 条コンおよび段丘の発生域

条コン船よび段丘の発生域を求めるために,電流密度ι電解

液流量 0.ならびに電極の電解液噴出口丸みを2種類に変えて,

加工孔底面を観察したもの力:図5.1,5.2である.条コンも段丘

も,流量の多いほど,電流密度の高いほど発生しやすい.噴出口

の丸みがない場合は,条コンが段丘の上に発生するだけでなく,

条コンのみ発生する場合もある.丸みのあるときは条コンはあま

窒業ガス

Z,

00

⑱ノ、
、

50

@

15

00

20
15

20
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内イ呈 7mm
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電解液'士量 Q'u min) 図 5.3 極間圧力測定装置
Fig.5.3 ExpeTimentaHnst・図 5.2 条コン,段丘の発生域

(噴出口丸み2mmの場合) Tument to measure pressure

Fig.5.2 Terrace and streak zone. distribution.

り鮮明には発生せずに,段丘だけの発生の場合が多い.

加工機を実用している場合に高い電流密度で加工する方が,条

コンや段丘の発生が起こりにくぃ場合があるが,これは極間距離

が狭まくなるために電解液が流れにくく流量が減少する場合と考

えられる.

気体を混入する場合は,条コンや段丘が消え去ることは,図2.

4 に示すとおりである

5.2 極問の圧力分布

5.2.1 圧力分布の実験

極間圧力分布を知るため図5.3に尓す装赴によって,水を極

間に通し,圧力分布を測定し九.圧力の測定点は,半径rの異な
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る四つの点で測定している.

実験結果を図5.4(a),(b)に示す.水だけを流した場
電

合は流量が多いと負圧を生ずる.極間距離が狭いとボンづ

の垂下特性により水の流量は低下するので,負圧を発生

する流量にまではたちいたらない場合が多いが,十分な

流量を流せぱ負圧は発生する.

気体を混入し元場合は負圧の発生がないことがわか

る.この場合,気体の混入により,、との水圧より圧力

カミ2kgcm2 高くなるようにして実験し大二.この圧力上

男・をゴPとして示した気体の流量は,液体流量の約2~

4倍程度(N.T.P.)となっている.

5.2.2 圧力分布の計算

非圧縮性の流体が,円板の中心から噴出して極間を通

過する場合の圧力分布は,次式から計算される.

(g ?,).(dp,4)=(U,9 r)(入'U,22g)・・・・・(5.1)

7 流体の単位体積の重量(kgcm3)

乙.極間の圧力(半径rにおける)(kgom9)

g 極間距離 (cm)

(cm s?)g 重力の加速度

4 半径*に船ける流速 (cm s)

入'管摩擦系数

層流入'=24R。

乱流入'-0.133.R。"

Rーレイノルズ数

Re-g・υ,"

".動粘性系数(cm.S)

式(5.1)を寸算した例を,図 5.5 に木す.この結果によれば

流量の多いほど負圧を示す半径の範囲が広くなり,また電極内径

の大きいほど,噴出口の丸みの大きいほど,負圧域を逃げやすく

なる.また,極間距跳が卜分大きい場合は,中心付近が負庄にな

り外周に向け漸時大気圧に近づく.極間距離が小さい場合は,中

心付近は負圧であるが,外周に向けいっ九ん正圧を示したのち大

気圧に近づく.いずれにして、中心付近の負圧の発生は避けられ

ない.

図5.5に郭いて g o.50mm と g 020mm とを同一流量の場

合について比較すれぱ,極間距雛 g の小さいほうが,負圧を生

じている半径の範囲が大きい.す、なわち電流密度の高いときは,

極間電圧が同一なら極間距航は小さくなるから,負圧範囲が広く

なり条コンや段丘を生じやすくなるのであると考える.

5.2.3 極問流動状態

図5.6には,電極と厚ガラス板とで作った極間に,水を流した

場合の流動状態を示す.図 5.4,5.5で負圧を示す範囲は,空111・1

現象を生じていることが見られ,空胴を生・ずればそこには電流が

流れず,条コンや段丘を生ずることが理解できる.気体を混入し

た場合は,肉眼的には欠陥のなV」勿一な流動状態を木し,スト0ポ (フ)

P"-2.5kg cm' P,= O Q'=551/mm R'=!,700、40O R。=25kg/cm.,R=3kg/cm. Q.-551 min, Q,=101/1罰ln

三菱電機技報・ V01.39. NO.9.1965

P,=5k三/cm'月=O Q.=801/mln R'=2,400~590

g=0.2mm

電 灯

電極外径35mm,内径7mm

水+窒素ガス

明ストロボ照明(25μS)

P,=10kE/cm' R =O Q'=1051/min 沢゛=3,⑪~7卯 P,=10畭ノCml R=115kE/cm, Q'=851 m】n Q、-30l mi"

高圧気体混入電解液単独

PW :水の圧力,π:ガス圧力(窒素ガス) Re:レイノ【ズ数
Ωι'水の流且ロノ1:窒素ガス流量(N.T.P)

図 5.6 極間流動状態観察写真
Fig.5.6 0bservation of flowing state.

で瞬間(25μS)を観察した状態では,気体の膨張により激しくか

き回わされている様子が見られ,空胴現象は生じないから,加工

面に,条コン,段丘の生じないことが説明される.

6.むすび

メ(体を電解液中に混入した電解加工法は,電解液単独の場合に

比べ,加工孔底面に条コン,段丘を生ぜず,仕上面アラサ平タン

度が向上し,クリアランス,テーバが小さく,輪郭カミだれず,加工精

度が著しく向上する.これらについて,電解液の流動状態,見か

けの比抵抗などから考察した.

日召

.

P"=5k8/cm., P"=6k&/cm, Q.=6.01/min , Q、=251/min

(昭如一フ-16 受付)
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Dialastic insulation is an insulation system of rotary machine coils developed by Mitsubishisometimes ago. possessed of

thermal elasticity and high adhesive sttength,it has a feature of being immune from damage due to diHerence in thermal ex・

Pansion. W託h an aim of application to induction motors and synchronous motors in the class 、eloW 6,60OV, new Dialasti

Epoxy Resin has been developed, and furt11er mica tape to go with lt has been added to the kind. Another achievement i

Completion of Dialastic Epoxy lnsulation which has properties of much highet moisturepToofness, chemical resistance an

endurance against wear than the previous system.1t can be applied to class F insulation, not to mention of the class B.

Central Research Laboratory

Na8asaki works

ダイヤラスチックエボ

1.まえがき

従来,6,60OV 級以下の誘導電動機,同期電動機など,一般回

転機のコイル絶縁については,高圧大容量の回転機器と同様に多

くの研究がなされて船り,いろいろな絶縁材料,絶縁方式が採用

されてぃる山.当社に船いても不飽和ボリエステル系樹脂を使用し,

それに適合した絶縁方式を用いてダイ卞ラス千,ク絶縁と称しすでに

約 10年の実績を有している佃.,イ卞ラスチック絶縁とは,電気機

器の実際運転中に船ける熱的な影響が熱膨張係数の差として絶縁

材料と導体などとの間に非常に大きな機械的ヒズミとして表われ,

これによって破壊す'るまでにいたるとか,あるいは絶縁層間にズ

レを生じ空ザキが発生し,電気的に劣化される原因となるという

ようなことを防ぐために,導体などとの接着強度が大であり,か

つコイjレなどとの膨張,収縮に対して十分に付随できる性質を有

している絶縁であって,ウェスチンづハウス社(以下W社と略す)の

Thamalastioln.ulation とまったく同じような考えで出発したも

のである.当社にオ6いてはこのダイヤラスチック絶縁の改良について

不断の努力を続け,多くの研究を行なってきた.その結果,従来

のボリエステル系とは異なる材料船よび処理法を使用しナこ,凌イ卞ラス

チ,クエボキシ絶縁を開発した

一般に絶縁という問題に対しては,絶縁材料,絶縁処理法がい

つしょに検討されなければ優秀な絶縁をほどこすことはむずかし

いのは当然である.づイ卞ラスチック絶縁について、どうようであり,

多くの絶縁材料処理法が検討された.従来の不飽和ボリエステル系

レジンにつぃても完成品として考えれぱ,なんら問題はないので

あるが,その処理法について取り上げて考えると,重合反応の際

に空気中の酸素が負触媒として作用し,製作時間,作業工程の短

縮などに困難なこと,また導体として使用される銅によって、同

じような負触媒の作用があり,これらの防止を行なう工程などに

十分な注意をはらう必要があった.そこでダイ卞ラスチ,ク絶縁を行

なうに必要な条件を具備し,さらに上記の点を改良できるような

材料の開発に主眼を郭き,あらゆる材料について検討した結果,

エボキシ系レジンを主体としたダイ卞ラスチ,ク絶縁を完成し,これを

ダイヤラスチ,クェボ牛シ絶縁と命名した.もちろん材料を変更すれば

処理法もそれに伴って変化するのは当然であり,これらの点につ

いては,このような絶縁方式の先進のW社に対して多くの技術的

*中央研究所**長崎製作所

穴山光夫*.伊藤公男*.岡橋和郎*.伊藤昭八郎**

Teruo ANAYAMA ・ Kimio lTO ・ Kazuo oKAHASHI

Shδhachirる ITO

Dialastic Epoxy lnsulation

絶縁

問題の討議を行ない,さらにW社の進んでいる点については多く

の指導をうけナこ.

づイヤラスチワクエボキシ絶縁の特長は対地絶縁に大きな信頼性を有

するはがしマイカを主体として使用するのは従来と同じではある

カ:,マイカボンド船よぴ含浸に使用する,イヤレジンは従来のものとは

まったく異なっ元材料を使用し,これらの絶縁機成についても多

くの改良を加え,さらに絶縁処理法についても全然別個な独特の

方法によって行なうようにしたことである.もちろん完成した機

器の絶縁は,膨張収縮の差によく順応接着するダイヤラスチ,ク特性

を十分具備しているとともに,耐水,耐湿,耐薬品性がとくに良

好であり,また耐摩耗性がすぐれているので,高温多湿な条件下

での使用,ガ久や摩耗的粒子を含むふんい気での使用にもすぐれ

た性能を示すことが明らかになった.そのうえ絶縁構成の一部を

変更使用することによってF種絶縁として採用できることも判明

したので,この方面に対する応用も期待できる.

ダイヤレジン

ダイヤラスチリクェボ千シ絶縁に使用する含浸しづンはエボキシ系レづン

を主体としたもので,これら含浸レジンをダイ卞レジンと総称して

いる.これらに使用されるエボキシ樹脂の歴史は案外古く 1891

年にはじめてづエボキシ化合物が合成され御,それから 1940年に

なってこのエボキシ化合物と硬化剤との反応による三次元網目構

造をもつ高分子の製造法すなわちエボ牛シしづンの実用性に注目し

た報告が発表された御.そのあと Ciba 社 De"oe & RaynoldS社,

SheⅡ社, Bakelite 社, Jones・Da、ney 社など多くの方面で研究

開発され,非常な勢いで急速に発展してきたことは,やはりこれ

らのエボキシレづン硬化物が誘電正接,体積固有抵抗,絶縁破壊電圧

などの電気特性や熱的性質がすぐれて蜘り,さらに湿気,化学薬

品に対する抵抗性が大であり,加えるに硬化に際して体積収縮率

が小さく,そのうえ接着力にすぐれているという各種すぐれた特

性を有してぃる九めであり,その結果電気機器用絶縁材料として,

適合の研究も盛んに行なわれてきナこのは当然である6)

しかしながら 600~6,00OV 級の回転機の含浸用レづンとして

使用する場合には多くの条件が必要となってくる.すなわちコイル

内部の基材としてのマイカ層を完全に含浸させるためには,含浸

操作に必要な適当な粘度を有していることがまず肝要である.さ

(1129) 81
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らに真空含浸を行なう場合は沸点と蒸気圧の点も注意せねばなら

ない.そしてできるだけ可使時間が長く,1 液成分系であること

が望ましい.可使時間を長くすることは,現状では加熱硬化反応

を必要とすることになる.したがって含浸レジンとしては可使時

閻が長くて,容易に硬化反応が行なえるような作業性の点を満足

する無溶剤性レづンであることが,絶対必要条件である・そして

絶縁材料として当然な電気的,機械的必要諸特性は、ちろんかね

そなえていなけれぱならない

しかしながら現在一般に知られてぃるエボキシレづンについて前

記の諸条件を検討した場合,まず粘度の点が問題である・一般の

ものは最低粘度 10~50 ボイズくらいで,コイル内部まで完全浸透

してマイカポンドなどと化学的共反応を行なわせることは無理であ

り,しか、その化学構造から考えてみて熱可トゥ性を示すことは

無理であり,導体や構造材料,無機質材料との膨張収縮の差に接

着順応すること,すなわち長年月のダイヤラスチ,ク特性の保持とい

うことに対しては非常にむずかしいということがわかる

しかしこれらの点につぃても,このような芳香族母体のエボ牛シ

レづンにナこいする粘度低下剤としての反応性エボ牛シレづンも数多く

考えられてぃるが,それらは沸点、低く蒸気圧が高いものが多く,

硬化条件,硬化収縮などの点でも問題があり,また可トゥ性付与

剤としてもVろいろ考えられているが,いずれも硬化後の機械的,

電気的諸特性は電気絶縁用として使用ができる段階には至ってい

ないので,このような添加剤の使用による変性を用いて含浸レジン

とすることはすべて好結果が得られない状態であった・そこでこ

れらの諸点を改良して開発されたの力:,このエボキシ系,イ卞レづン

であり,無溶剤液成分系で長時間の寿命を有し,絶縁処理作業

に対しての条件を十分満足し,かつ硬化後の電気的,機械的,化

学的,熱的諸特性が良好でづイヤラスチ,ク特性を完全に具備して那

り,一応現状では理想的含浸レづンということができる

エボ千シレづンは一般に1分子中にエボキシ環2個以上を有して船

り,最も多く古くから使用されている代表的な eスつエノール形づりシ

づールエーテルのものを含めて,最近はいろいろな形のエボキシ基を、

つてVる構造の新しい化合物が合成されてきた.そのなかで,つ工

ノールとホル△アjレゞヒドとの縮合によって合成される低分子量のノポ

ラ.ワク樹脂とエビクロjレヒドリンとの反応によって得られるエボキシノポ

ラック樹脂(これは DOW 438 として知られている)や,テトラキス

・ヒドロキシつエニールエタンとエビクロ】レヒドリンとの反応によって得られ

るテ 1、ラつエニルメタンテトラづりシジ】レエーテル(これは Epon l031 として

知られてぃる),あるいは環状脂肪ジェボキサイド化合物,この代表

的なものとしてづ夕づエンとクロトンアルゞじドとの反応生成物を過酢

酸などで酸化して得られるようなエボキシ系レジンなどはよく知

られている

そのほかにもエボキシ基を有する多くの種類の構造をもった化

合物力:発表されているf6).

さらにこのようなエボキシレジン硬化剤との組み合わせは非常に

多く考えられるので,これらを総合的に検討することが必要であ

る.硬化剤としてはア三ン系,酸無水物系などが一般によく知ら

れてぃる.たとえぱ第 1級アミンとぜスつエノール形づづりシづールエー

テ】レ系エボキシ樹脂とを組み合わせ九場合とか,酸無水物を硬化剤

とし,第3級ア三ンを触媒とし,て作用させた場合の硬化反応機構

はよく知られて船り御,終局として三次元網状構造を示すことに

つぃてはいろいろと研究されている(8).しかし単にこのような組

み合わせの反応系から生成される硬化物はダイ卞レジンとしての適

82 (113の

用には無理な点が多い.化学構造とその物性の関係はかなり究明

されてきてぃるが,上記のような条件を満足するには,どのよう

な化学構造を有する化合物を使用したらよいかというようなこと

は未知の点も多Vように考えられる.

これらの点を考慮し,一応著者らは錯化合物を硬化剤として使

用することが現状では最も望ましいという観点からこれを検討し

ナこ.錯化合物としては, B系のトリつロライドーモノエチ1レアミン, N置換

づエタノールアミンボロネートエステル,トリェタノー】レアミンポレート,トリメトキシポロ

ネートなど非常に多くの報告があり,またB系と Ti系と組み合わ

せたトリェタノールアミンチタネートエステルや Ti化合物単独で硬化剤と

して使用できるづチルチタネート,あるいは Sn 系, A1 系, zn 系な

ど多くの錯化合物について検討した⑨.

この場合,錯化合物系硬化剤とエボキシ基との反応は,たとえぱ

よく知られてぃる代表的なポロントリつロライド系錯化合物を考えて

みると,ポ0ントリつロライド系錯化合物が解離温度以下ではまったく

安定であるナこめエボキシ基と室温では反応しないし, HOBF3(ー)ア

ニオンが安定な強酸であり,またオキソニウ△塩を生成する可能性が

大きいという事実,さらに硬化エボキシ樹脂中にB-N結合やB-0

結合が存在してぃるということからし、くっかの反応機構が考えら

れてぃるaの

そのほかの錯化合物を硬化剤として使用したときの硬化反応機

構にっいては,いくぶん不明な点、あり今後の研究に待っところ

が多い.しかしこれらの錯化合物を硬化剤とした場合でも,一般

のエボ牛シレづン用硬化剤としての,アミン系,酸系を使用した場合

でも硬化後の諸特性について,とくに普通常用されているような

配合例で比較してみるとそう大きな差は認められないので,エボキ

シ系レづンに対して錯化合物系硬化剤は絶縁材料として十分使用

できるものであるという考え方から,筆者らは特殊な錯化合物お

よび特殊なエボキシレづンを使用して含浸レづンの開発を行なってき

た.その結果,上記の諸条件を満足する含浸レづンができたので

これを 4イヤレジンとして,6ρ0O V 級以下の般回転機絶縁に適

用することにしナこ.

3.ダイヤレジンの特性

凌イ卞ラスチ,クェボキシ絶縁に使用する含浸レジンは表 3・1 に示し

たような特性を有してぃる.ここで最も特長を有していることは

室温で含浸操作ができ,かっその可使時間が非常に長いことであ

る.コイル含浸用レジンはコイ】レ内部層間への浸透のみを考えれば低

粘度であることが望ましいが,硬化反応を行なわせるために加熱

操作を行なう場合は,低粘度であれば流出しやすくなるというこ

とは当然である.それで図 3.1 に示した粘度の温度特性はとく

にたいせっであり,これはまた最高発熱温度ならびにその到達時

間にも関係し,硬化重合反応の進行によって含浸レジンの加熱硬

化時に船ける粘度低下を防止して,コイ}レに含浸されたレづンはほ

表 3.1 ダイヤレジン(含浸用エボキシ)の性質

項 目

土

(25'C)重

(25゜ C)( C. P.)

率(2020゜C)

間(月)

分(゜。)

折

不 100

特

黄か0色・透明

1 15士0.02

200土10

1.5士0.05
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図 3.1 粘度一温度特性
Fig.3.1 Viscosity of Dia Resin

at varlous temperature

Vソ

(25゜C)

(25゜C)(kgmmり

(25゜C))%)

(丁冗ゾゞトノ,チなし)(25゜C)(k三Cm cm2

(常温水中 30日後)(%)

(25゜C,20OV,60C S)(゜。)

(25゜C,20OV,60C S)

(25゜C, 10OV, 1分値)(Ω・ cm)

(25゜C)(kv/mm )

たが,"前記表 3.2 における硬化後の電気特性と比較して非常に

優秀であることがわかる.さらに耐薬品性についてその変化を表

3.4 に示しナこが酸,アルカリはもちろんガソリン,ベンづールなどの有

機溶斉11にナこいしても相当に強い抵抗性を有していることがわかる

(1131) 83

とんど硬化終了後と比較して重量変化がないように考慮されてぃ

る

400

300

200

100

また含浸レジンの可使時間の点も問題の多いところであって,

図 3.2 に経時変化による粘度特性変化を示したが,40Cに保持

した場合でも約7力月後で1ボイズぐらし、の粘度上昇であり,非常

に可使時間は長いということができる

次にこのエボキシ系ダイヤレジンを硬化した場合の特性を表 32

に示し九.もちろん硬化温度,時間などの硬化条件によって特性

値はいくぶん異なってくる.これは反応機構船よぴこれによって

生成される架橋点,架橋密度の差による影響であるが,実験結

果から一応硬化後一定値を示す値を求め示した

硬化後の特性としてとくに注意する必要のある点は,ダイヤラスチ

ツク特性についてである.膨張,収縮あるいは熱膨張系数の差によ

つて生ずる応力は接着強度に影轡を及ぼすことは当然でこれらに

ついてはいろいろ検討を加えてきたOD

硬度の温度変化を図3.3に示したが,この硬度変化という、の

は接着強度の変化というものと組み合わせ考えて,ダイ卞ラ久チ,ク

特性をきめる重要な因子であり,硬度は 10OC 以上では常温の

約半分になってくる.また接着強度の変化は図3.4に示し九が,

この場合の被着体は鉄鉄の接着強度であり,実際のコイ】レに船

ける被着体とは異なっているけれども,これらの相関関係はコイル

のいろいろの条件下に船ける Functional Test の結果とを総合

して判断する必要があり,このダイ卞ラスチワクエボキシ絶縁について

は現在あらゆる条件下での試験を継続中であるが,現在まで約10

年使用したボリェステjレ系凌イヤラスチック絶縁などの結果船よび現在

試験中の凌イヤラスチックエボキシ絶縁の結果を比べて十分な,イヤラス

チ,ク特性を有していると判断できる

づイ卞ラスチ,クェボキシ絶縁のとくにすぐれた特長は,従来使用され

てぃる 6ρ0OV 級の絶縁よりさらに耐水,耐湿,耐薬品性およぴ

耐摩耗性の向上をはかった点である.まず耐摩耗性について,こ

の,イ卞レづンと一般のアルキッド系ワニスと比較してみると図 3.5

のようになり,テーパー摩耗指数で約4倍すぐれていることがわか

る.これは大形発電機などの場合は循環ガスを清浄な水素ガス冷

却方式を使用しているときなどでは,別に問題とする必要はない

ことであるが,6ρ0OV 級以下のような一般の空気中,あるいはと

くにジンアイの多い場所での使用に際しては,回転機器の表面に被

覆されている絶縁層の摩耗に対しては威力を発揮するものと考え

られる

次に耐水,耐湿性の変化について25゜C の水に浸セ牛したのち

の特性変化を電気的性質で検討した.この結果を表 3.3 に示し

,イ卞ラスチ,クエボキシ絶縁・穴山・伊藤公・岡橋・伊藤昭

同
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表 3.3,イヤレづンの24時間浸水後の電気的性質

絶緑破壊電圧電正接 体稜固有抵抗

C,20OV.60CS)(Ω Cm)(10OV, 1分値)(kv mmxlkv seC昇圧)

53.20.20

表 3.4 ダイヤレづンの化学薬品浸セキ後の変化(10日間)

変化なし0 硫

102

U

0
0

%

力性

食

ソ

15%

5%

これらの点はづイ卞ラスチ,クェボキシ絶縁を施した場合はその回転機

の保守操作に船いて非常に有利であることを示しており,さらに

多湿な場所での使用船よぴ化学工場などの耐薬品性を必要とする

ようなところでの使用に船いても十分期待できるものであること

を示している.

特性の最後として,ダイヤレジンの熱劣化をもとにこのレジンの寿

命評価を考えてみる.絶縁材料の劣化については多くの研究がな

されて船り,とくに最近これらに関連する耐熱性の試験法につい

ても論議されている脚)'この場合,温度分布,風速,試料の形態

による影響が問題となるので,これらの予備試験を行ない,それ

から,風速,0.5ms,試料の寸度 3×50×50mm の条件での重

量減少をもとにして考えると,ダイ卞レジンは非常に重量減少が少

ないということがわかった.そこで一般に考えられている加速熱

劣化による重量減少率から AnheniuS の式を用いて,づイヤレづン

の寿命を推定した.劣化温度と寿命時間の関係を図 3.6 に示し

たが,これから式(3.1)および式(3.2)が船の船の条件に船け

る寿命として表わされる.

重量減少率 50。; 10gι 2.8385×10+

(1.5499 × 104)/T (3.1)

重量減少率 15%; 10g.ι=-2.8185× 10+

(1.7033 × 104)/フ (3.2)

・{t'

ソ

ソ
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図 3.7 200゜C 熱劣化後の絶縁破壊電圧
Fig.3.7 Break down voltage Df dia Resin as

a function of thermal aging at 20O C.

0

(ι=推定寿命時間, r一絶体温度)

これによると B 種(130゜C)連続使用を行なった場合,凌イ卞レづン

が 5%,15%重量減少するときの寿命時間はおの船の 2.4×104

時間,13×106時間となる.さらにこれをF種(155゜C)として

考えると推定寿命は船の船の 2.5×103時間,1.1×100時問とな

る.そしてこの場合の活性化エネルギは 30.8,33.9kcal m01 とな

つた

また,図 3.7 に熱劣化による電気特性の変化の一部として

200゜C長時問劣化後の破壊電圧の変化を示した.これから明らか

なように約 1ρ00時間の加熱劣化後に船いても,破壊電圧は 50

kvmm 以ヒで非常に良好であることがわかった.さらにそのほ

かの電気特性においても変化が非彬'に少ないことがわかった こ

れらのことを総合してこのづイ卞レづンは, F種絶縁用含浸レジン

として使用してもよいのではないかと、考えている

4.ダイヤラスチックエホキシ絶縁

ダイ卞ラスチ,クエボキシ絶縁の主絶縁基材としてはマイカを用いてい

る.最近の高分子化学の発展によってマイカに代わるべき材料と

して注目されているもの,あるいはマイカ粉末から作られる紙マ

イカによる方法などいろいろ研究されてはいるが,決定的にマイカ

に代わるべき材料の出現にまで至ってないので,従来のダイ卞ラス

チ,ク絶縁と同じようにマイカを用いることは最も妥当であると考

えている.ただ異なる点はマイカポンドをエボキシ系含浸レづンの,イ

卞レジンと同系統の、のを用いていることであり,とくにコイルと

した場合,すなわち硬化反応でこのマイカポンドと含浸レづンが完

全に反応していったいとなり,マイカによく接着し膨張,収縮など

による条件によく追随して完全なダイ卞ラスチ,ク特性が発揮できる

ようになっている.これらの条件を決定する因子は非常に多くあ

り,船の船のの解を MELCOM-110IF によって計算し実験を行

なって確めた.たとえぱマイカテーラはどのような形になっている

必要力:あるかということについて示すと,式(4.1)および式(4.2)

を満足する因子を決定すればよいわけである.そのほかの条件に

ついても同じょうに計算して設計基準とし六二.

α・d4(0十G)一β・d。B=0 (4.1)
100

゜(d2-dl)+゜(d2 d3)十 (d。-d2)+G=0

(4.2)

エ=マイカの占める割合α,β=定数

Q, G, B=ダイ卞レづン,マイカテーづ中のダイヤレづン,マイカポンド

d=比重,サつイックスは順にみかけ,マイカ,基材,マイカポンド,,

イ卞レづンを示す.

図 3.6
Fig 3.6
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上記の結果から最適な量の決定によって非常に効果的な絶縁組

織が得られ,絶縁のスペースを小さくすることも可能になり,同一

寸法の鉄心で従来より、 10~20%の容量増大がみこまれること

となり,すなわち機器全体を小形化にすることが可能である,と

いう結論を出すことができた

固定子を作るにあたっては前に述べたように含浸レジンが硬化

中に流出しないような特別な工作方法を用い,真空と圧入含浸に

よりコイルの絶縁組織が完全にいっナこいになるように処理が行な

われている.

このようにして完成されたダイ卞ラスチ,クェボキシ絶縁は含浸レづン

の良好な特性とあいまって,工作工数の低減船よび改善などの利

点から 6ρ0OV 級以下の機器に対して最適な方法と考えられる

ダイ卞ラスチ,クェボキシ絶縁の適用にあたっては実際の機械を作り,

また同時に実物大のモゞ」レコイ」レを作り,材料,工作船よび絶縁特

性などあらゆる面から検討し試験を行なった.図 4.1 の 3β00

V 級のコイルの代表的な例を示し,図 4.2 に,イ卞ラスチワクエボキ

シ絶縁の断面図を示した.これによって含浸レづンがコイルのす

みずみまでよく含浸され,マイカポンドと完全に反応していったいと

なり,ボイドカ:まっナこくないチ(緻)密な絶縁層を形式しているこ

とがわかる.さらにこれらのコイ】レを用いて電気特性を測定した・

まず誘電正接一電圧特性を 33゜C,56% R.H.の条件のもとで測

定した結果が図 4.3 である.この特性をみて、含浸がよく行な

われていることがわかる.

このほかいろいろの特性試験が考えられるが,実用上の環境を

考え,実際に機械が遭遇する以上のきびしい条件を設定し,実用

試験を行なったので,それらについて 2,3 の試験結果をもとに

して述べる.

まず最初に沸騰水中に浸セキして絶縁抵抗(DC 1ρ0OV,1分

値)の変化を測定した.この結果を図 4.4 に示した

沸騰水浸セキ後最初の5時間くらいは絶縁抵抗が急、激に低下す

るが,それ以後は長時間にわたって低下することなく一定であり

104Mn より悪くなることはない.また図 4.5 に 3%力性ソー,

3%硫酸,飽和食塩水に浸セキしナこ場合の船の船の絶縁抵抗(D.C

1ρ0OV,1分値)を示している.この場合でも 100時間経過後

においても絶縁抵抗は 105MΩを下回ることがなかっナこ.さらに

これらを水洗,乾燥すれぱふ九たび、との値に復元することが確

められた.このようなすぐれた耐水,耐薬品性は,従来コイル保

護の九め全閉形を使ってい九湿気や化学薬品の多い場所でも,そ

の程度に応じて開放形の形式で簡易化された保護形式を採用する

ことが可能となり,従来の全閉形に匹敵する機能をもつようにな

ると考えられる.さらに運転中にあるすべてのモータは環墳によ

つては急激な温度の変化や,または熱衝撃に耐えることが必要で

ある.これを調べる目的としてその特性を現わす試験の部を次

のような方法で行なっ九

すなわち,イ卞ラスチックエボ千シ絶縁を施行したモゞ}レコイ}レを用い

Fig.4.1

図 4.1 モゞ}レコイルの例
insulationExample of Dialastic epoxy

model coils

Fig.4.2

(a) 2.5 倍

図 4.2 コイ
A section of the

5

.

'

106

(b) 5 倍

ルの断面図
Dialastic epoxy insulation coil

(1133) 85

1

2 3 4

電圧(kv)

図 4.3 33kV コイルの誘電正接電圧特性
Fig.4.3 Dissipation {actor vs voltage characteristi

Of 33kv Dialastic epoxy insulation coils.

ダイ卞ラスチ,クエボ千シ絶縁・穴山・伊藤公・岡橋・伊藤昭

] 05

20 30100

時問(h)

図 4.4 ダイ卞ラスチリクェボキシ絶縁の沸騰水
浸セキ後の絶縁抗抵の変化

Fig.4.4 1nsulation resistance characteristics of Dialaslic
epoxy insulation c0ⅡS by submerging in boiHng water

33'C 56% R.H.

0

10

3%力性ソータ

飽和食塩水

390 硫酸

DCI,00OV ]分値

DCI'0ΦV,1分値

10

問 (h )

図 4.5,イ卞ラスチ,クエボキン絶縁の耐薬品性
Fig.4.5 CI〕emical proof properties o{ Dialastic

epoxy insulation coils.
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.

0

数回

図 4.6 ダイ卞ラスチ,クエボキシ絶縁の熱衝撃性
Fig.4.6 Thermal shock on Dialastic epoxy insulation

Coils between 30 c and 155 C.

.

105
0

DC I,00OV,1分値

. .

5

..

]0

.

15 20

Id

図 4.フダイ卞ラスチ,クェボキシ絶縁固定子
(3β0O V,4 P,50 kw)

Fi号 4.7 Dialastic epoxy insulation stator

て 155C に 1時間以上加熱し,モゞルコイルを急激に 30C の

ドライアイスアjレコール液に浸漬して 1時間以上保持するとし、'非常に

きびしい熱衝雌を繰り返し行なうことにより,その電気特性の変

化を調べることによって剛熱衝撃性を調べた.この結果を図4・6

に尓したが7回行なっても1ρ0OV,1分値の絶縁抵抗が106Mnよ

り悪くならず,8回以上でも1伊Mnと一定であることがわかった

以上のようなモゞルコイルによる実験結果の例によって,,イヤ

ラスチ,クエボキシ絶縁はすぐれ九特長を有しているということが明

らかにされた.さにらまた 3β0OV 級の固定子を用し、て,イ卞ラス

チ,クェボキシ絶縁処理を実際に行なった.その例を図 4.7 に示

した.さらにこれらを用いてづイヤラスチ,クェボキシ絶縁の絶縁性能

評価試験をhなった.まず図 4.8 に 50kW 固定子を用いて絶

縁抵抗(1ρ0OV,1分値)の温度特性を示したが,高い温度範囲

でも相当良好な特性ということができる.次に而打K性試験として

モータ固定子内部にバイラを通し,1分間に約 5ιの水を噴射さ

せて吸水を行なわせ,絶縁抵抗の変化を測定したが,1力月経過

後に船いてもやや低下が認、められる程度であっ九ので,さらに過

酷な条件として,図 4.9 に示したような水中浸セキ試験を行なっ

た.すなわち50kW固定子を 20~26゜C 水に浸セキしたままで絶

縁抵抗を測定した,その結果を図 4.10 に示しナこ.このようなき

びしい条件においても1力同経過後水中で 103MΩを低下しない

耐水性,耐湿性を示すことがわかった.これはモゞルコイルの場合,

沸騰水中で試験した図 4.4 の結果とあわせ考え,十分に期待で

きる結果ということができる

86 (1134)
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1.00OV

1分値

100 125 1507
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図 4.8,イヤラスチ,クェボキシ絶縁固定子による
絶縁抵抗・温度特性

Fig.4.8 1nsulation resistance as a function of
temperature for Dialastic epoxy insulation stator

25

図
Fig 4.9

4.9 水中浸セキ試験
Water immersed test of Dialastic

epoxy insulation

105

10'

10ヨ

1,00OV 1分値

71く温20~26'C

20]510

水中浸セキ日数(田

図 4.10 ダイ卞ラスチワクェボキシ絶縁固定子による
水中浸セキによる絶縁抵抗の変化

Fig.4.10 lnsulation resistance characteristics of
Dialastic epoxy insulation stator by
Submerging in watet.(20~26 C)
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またモータは運転中にいろいろな機械的応力がかかるので,と

くにモータの起重加寺に大電流の突入があり,その九めコイルを著

しく変形させようとする.これらに対してはコイル相互を緊縛し

たり,ささえりンづなどによってコイルエンドを保持する方法カミと

られており,変形させようとする力に対向し,防ぐことができる

が,これらの保持の方法が効果を現わすのは,コイルの絶縁自体の

粘り強さが大きく影粋する.このような条件に対Lて実際状態で

4イ卞ラス千,クェボキシ絶縁の機械的な粘り強さを調べるのにダイ卞ラス

千,クェボ千シ絶縁で巻線された固定子に1ρ00回の全電圧起動を行

なったあと,固定子全体を水中に浸セキし,ただちに 10分間の

誘電体吸収特性を測定し,引き続き固定子を水中に效百時問保摘

L,10分問の誘電体吸収を測定Lたが,このようなきびLV条付

下におVても 2×1伊MΩとV うすぐれた値を羊]していることが

わかっ九.これらは,イ卞ラスチックエポキシ絶緑が機械がNこも粘り強

い性能を右する例である

次に而欣M西撃試験については,モデルコイルについて行なった結果

を図 4.6 で述べたが,固定子を一如~125゜C の熱サイクルを数

回繰り返したあと,これを水中に浸セキ L 50OV で絶縁抵抗を

測定した結采,熱サイクルを加えたあとでも特性の劣化はみられな

かっ大二

このように尖際のモータの固定子、に組み込まれた状態での試験

が,突用上遭遇する諸因子(工作上,材料上船よび組立後の運松

を含めて)を漏れなく架約し,モ¥ルコイルの試験などは得られない

劣化因子をも含められるので,十分な注恵をもってみなけれぱな

らない試験項目といえる

災用上においてもダイ卞ラスチ,クエボキシ絶緑はすぐれた性質を冷

しくぃるということを明らかにする試験結果の一部を紹介したが,

これらのほか絶縁細織としての機械芹件舸生,す'なわちモータとし

ての繰り返し起動の効果およびタイ卞ラスチ,クェボキシ絶縁の而"上締

性や,回転子拘東状態などの非常班態の耐熱緋持件船よび尖際の

モータが遭遇すると忠われ,る諸因子,すなわも長棚屋外テスト,耐

摩耗性などについて災際以上のきびしV条件で,諸試験を続〒阿・.

である.

ことを証明しナC柁'わ.このエボキシ系ダイ卞レづンは特殊なエボ牛シレづ

ンを用い,絶縁処理にも完全に適合できる、のであり,硬化処理

後は次のような多くのすぐれた特性を有している.す'なわち,

仏)完全にダイ卞ラスチ,ク特性を示す.

(め耐水,耐湿性が非常に良好である

(C)耐化学薬品性が司、ぐれている

(d)耐摩粍性が非常によV

(e)電気特性がすぐれており,耐熱劣化性も非常によい

以上のようないろいろなすぐれた1割生を有するこのダイ卞ラスチリ

クエポキシ絶縁につVて多くのモデルコイル,実物固定子などで試験を

行なった結果,これらの良好な特性は十分に発揮できる、のであ

るということがわかった.なお現在この系統のレジンは回帳機川

であるが,そのほか静止器関係にも1心}・Ⅱできる場介もあるので,

これらにつVても検討を加えるf定である

おわりにこのダイ卞ラスチ,クエボ牛シ絶縁を研究,開発するにあた

り当社本社一則崎製作所,姫路製、作所,伊丹製作所,名古屋製作

所ならびに中央研究所の関係X各付_力●絶大なるビ指導,ビ援助

をVただいたことに関し深く誘1意を表わす次第である

印召如一フ-16 受付')

エボキb 系ダイ卞レジンおよびこれに用いるマイカテーづなどを開発

し,6,60OV 級以下の回転機の絶縁に用いることができるという
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GaAs laser diodes are made by the solution gTowing technique. A clean interface pn junction is fotmed on a (10の Crystal

Plane.1n c。nsequence, the junction is perfectly aat and perpendicular to the (10の Cleavage plane of the wafer. Te and sn
are d。ped in an epitaxia11ayer. The magnitude of dopaut is contr011a、1e. some of these diodes have Telatively lower threshold
血an 。rdinarily di丘Used ones at room tempeTature, having operated continuolusy in liquid nittogen.

The thresh。1d current of lasers with high donor concentration in active region varies exponsutiaⅡy with temperature. This

is explained by assuning that the active Tegion is on the p side of the junction, and the desisty of states of the conduction band

The eHect of cavity length on laseraction is examined.

Central Research Laboratory

町(ー)・is given by ρ(五)=ρ0

GaAS インジェクシ

池川秀彰*・須崎

1.まえがき

1960年. T.M. Maiman が最初にルぜ一結晶を使用してレーザ

の発振に成功して以来,指向性のあるコしーレントなレーザ光源の

開発が注目されるようになり,現在までに多くの物質でレーザ発

振力:認、められてぃる.半導体を使用したものは 1962年の末,アメ

り力の GE,1BM, MIT の各研究所からほとんど同時に,国内で

は少し遅れて 1963年の中頃三菱,東芝,静岡大から発振が報告

され九(り,③.これは GaAS の PN接合の順方向へ電流を印加す

ることにより生ずるエレクト0ルミネッセンスを利用した、のである

GaAS につづいて同じΠI V 族金属間化合物半導体である lnp,

InAS,1nsh, Gasb およびそれらの固溶体である Ga(AS'ー.PD,

(1n,_.Ga分AS,1n(AS..PD であいついで発振に成功している.

まナこ最近では IV V1 族金属間化合物半導体の PbTe, P、se で

、発振が報告されている.

これらの¥導体によるレーザは PN 接合を順方向にパイアスし

て PN 接合の近傍へ電子,正孔を注入(injection)して,それら

が再結合する際に生ずる発光を利用するもので,インづエクションレーザ

といわれる.このしーザは超小形(長さ約 0.1mm)であり,励

起は電流を直接印加して行なう九めルeーレーザの光照射などに比

べて効率が高く,光の変調は電流を変稠することによって簡単に

行なうことができる.また再結合時間が非常に短いため高周波

dGC 以上)でも変調できるなどの特長をもっている.欠点とし

ては発光領域が狭いためピームの広がりが大きいことであろう.

われわれは主として GaAS を用いてレーザの試作を行なって

来た詑),③. PN 接合の製作法として最初拡散法を用いていたが,

最近液相工eタキシャjレ法④を用いることによってすぐれナこレーザ凌

イオードが製作できるようになり,特性が改善された.この方法に

よって作られたレーザは室温でも低電流で発振した.発振開始電

流密度は液体窒素温度では I×103A cm乞,室温では 4×104Acm?

である.これは拡散形の室温に船ける値が 1伊Acm'であるのに

比べるとかなり低くなっている.また液体窒素中に浸すことによ

つて途連発振、可能となった.ここでは液相エビタキシケ1レ法によ

るレーザダイオードの製法,発光特性,発振開始電流の温度依存性,

共振器の長さの影響について述べる

88(113句*中央研究所

GaAs lnjection Laser

HideakilKEGAVVA . vvataru susAKI・ Toshio soGO

ヨンレーザ

渉*.十河敏雄*

2.インジェクションレーザの原理

図2.1に示すように PN接合を順方向にバイアスすることによ

つて電子がN領域からP領域へ,正孔がP領域からN領域へ注

入される.そのためPN接合付近では伝導帯の電子の数船よび充

満帯の正孔の数が増加する.正孔は充満帯の中の電子によって占

められていない状態であるから,これは充満帯の電子が伝導帯に

励起されると考えることができる.伝導帯の電子と充満帯の正孔

が再結合することによって発光を起こす.この電子と正孔はそれ

ぞれ伝導帯の底から上へ,充満帯の頂上から下へ詰られてゆく.

これらが平衡に達する時間 ao一柁Sec)は,再結合時問(10-osec)

に比べて非常に短い.この九め電流が増加する抵ど電子,正孔の

数は増加し,伝導帯は電子によってさらに高いエネル半状態京で,

充満帯は正孔によってさらに低いエネjレギ状態まで占められるよ

うになる.このようにしていわゆる反転分布(population in"er・

Sion)カ:起こり,ついには内部損失に打ち勝ってレーザ作用が起

こる.インジェクシ.ンしーザの発振条件は次のようにして求めること

ができる.図2.2に示すようにしーザ作用がーつの準位問で起こ

る場合,エネルギの高い準位(準位2)の電子の占める数を Icm9

あたり N9,エネルギの低い準位(準位 1)の電子の占める数を 1

Cm皀あたり N とすると吸収係数は次式で与えられる

準位間の遷移
Transition between

two levels.

,^""'■^^1

(a) zer0 パイアス(V=の

図 2.1 順方向にパイアスしたPN接合からの発光
Fig.2.1 Recombination radiation from forwaTd・biased

PN junction.

Nユ

^^^^^^^^^^,ー

⑤嚇"永玖(、.)

E.

五υ

図 2.1
Fig.2.2

E.
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図 2.3
Fig.2.3

ここで

半導体におけるパンド間遷移
The process of interl〕and transition

in semiconductor.

入:真空中の波長

屈析率π:

準位 1,準位 2 の統計的重みgbg2

,.電子が準位 1 から準位 2 へ遷移するときの自

然発光過程の寿命

ゴ武ス弌クトル線の半値隔に相当する周波数

北周波数(=d入)

である.励起によって準位2の電子の数が多くなればα(めは負

となり増幅を起こす.インジェクションレーザの場合発光領域の幅を d

とすれぱ単位体積あたりに注入される電子の数はのιd となる

ただし Jは電流密度, e は電子の電荷である.注入された電子

が白然発光過程によって正孔と再結合するために電子の平均秀命

は 7 であるから伝導帯の電子によって占められてぃる部分が準

位 2 に対応すると考えると N9 は

ノノ

α(川=

hレ

(入仇)9 [NI(g乞/g゛-N.] 1
8π 7

して式(2.2)を代入して

(入仇)0 ηJ
-8πιddv

で与えられる.したがって発振時の電流密度,

電流密度 J肌は式(2.3)と式(2.4)よって

40 8060

時問(m加)

図 3.2 温度サイクル
Fig 3.2 Heating schedule for epitaxia] deposit

Of GaAs from a Ga or a tin solution

20

ノ

刃ヨから取り出す

1
In-

■*^・(叶→・・・・ー・'・・・・・・一■・0"
で与えられることがわかる.以上ではⅣ.=0 とし元が,これは

絶対零度でのみ成立するものであるから,一般に温度 T のとき

には発振開始電流は

'ゴν
(2.1)

(2.2)

で芋えられる.ここでηは鳧子効率を表わす.また充1岬擶の正

孔で占められている部分を準位1と考えれば,正孔は充満帯の電

子によって占められていない状態であるから Nた0 となる.イン

づエクションレーザは一般に図2.4に示すような構造であり,共振器

は船互いに平行な平面によって構成される F北W・pa'ot形となっ

ている.この Fab,y・perot 共振器の発振条件は

Rexp{g仇一α)ι}=1 (2.3)

で手えられる.ここに

R.反射率

gtが発振時の誘導放出の利得

内部損失α:

ι.共振器の問隔

である.誘導放出の利得 g は式(2.1)で, N.=0 とし, N。と

となる

In-
8π9ιd'1ν R

Jιh

(2.4)

すなわち発振開始

N=フー

3.製法

Pn 接合の製作法として最初われわれは拡散法を用いてい元御

この方法は N形の GaAS結晶と Zn %よび AS または ZnAS旦を

石英管中に入れて真空に封じ高温炉で Zn の熱拡散を行ない,結

晶の表面に P層を形成させる、のである.レーザダイオードの PN接

合面は非常に平タンであることが要求されるが,拡散法では拡散

温度,znおよびASの圧力が特定の条件でなけれぱ平タンなPN

接合面が得られない.このため PN接合近傍の濃度コウ配の制御

が困難となるなどの欠点がある.また拡散法では結晶として精度

よく平タンに鏡面研磨仕上げをしたウェワアを使用しなけれぱな

らない.最近拡散法とは牙山こ液相工e夕十シャル法御を用いること

により非常に平タンな PN接合面が得られ,との方法で発振開始

電流密度の低い特性のよくそろったレーザダイオードが得られた

液相工e夕牛シ例レ法による PN接合の製作法は図 3.1に示すよ

うに力ーポンポートの一方の封歳こ G0 と GaAS および N 形または

η入.(1-g.NV&N2)ι
(2.51〕)

X^

タ

クラフ

え>

図2.4 レーザダイオードの構造
Fig.2.4 StructuTe of laser diode

GaAS インジェクションレーザ・池川・須崎・十河
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図 3.1
Fig.3.1
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液相工eタキシャル法による PN接合の製法
Schematic of epitaxial growtl〕 from

the molten state
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P形不純物,他方の端に P形または N形 GaA●ウェワアを船く
ウェファは力ーポン棒で動かないようにとめてある.このポートを水

素炉に入れ図3.2に示す熱サイクルで制御を行なう・まず温度を

'1分で r。まであげる.この問に力ーポンボートの低い端に入れて

ある Ga 中に GaA.兆よぴ不純物が溶けこむ.その温度で数分

保って炉を反対に傾けて, Ga 溶液を GaASウェワアの上にかぶせ,

炉のヒータを切り自然放冷を行なうと,温度が下がるに従いウェ
つア上へ溶液中の過飽和となったGaA.が不純物とともに析出し

て N 形または P 形の結晶層が形成される

温度が約如0゜C まで下がったあとにポートを引き出し溶液中

からウェつアを取り出して表面につい大二 Ga を除く・ T0 として

は 650~900OC,900OC から 400゜C まで下がる時間カミ約 80分の

ものでは成長層の厚さは 10~125μであっえ二.図3.3にこの方

法で得られ九PN接合面の顕微鏡写真を示す.これは(10の面
ウェつアを使用し九、のであるが,非常に平タンな接合面が得られ

ている.これは船そらく Solution front カミ(10の面と一致しナこ

原子的に平タン(atomiC丑ot)な接合面であると思われる

N形不純物として Te を使用した場合Ga中に加える量が 03

~10mg のものでは,成長層の接合面近傍のドナー濃度として図

3.4 に示すように,2×10Π~6× 1018/CC のもの力:得られナこ.図 3.5

は N形成長層の厚さ方向のドナー濃度の分布の一例を示す・ こ

れらのドナー濃度はづラズマ吸収の測定から決定したものである・

Ga の代わりに Sn を使用しても成長させることができる・この

場合 Sn は GaAS 中ではドナーとなるから N層が形成される・

T。として 650~850OC を選んだ.成長層の厚さは図3・5に示す
ように 20~80μであるが,接合付近のドナー濃度は r0 によら

ず 6.O×10玲CCであっ六二.この値は電圧容量特性から定めたも
のより約 10 倍大きい④.この相違として後者の場合は成長の際

ZnP形ウェファの一部が少し溶けるため再結晶の際Sn のほかに

も同時にドーづされること船よび冷却の際 Zn が N形成長層へ
拡散するために測定されるドナー濃度が少なく現れる九めと考え

られる.図3.7に成長層のドナー分布の一例を示す・これは図
3.4の Te の場合とほとんど同様である.以上は P形ウェつアの

上へ N層を成長させる場合であるが N形ウェつアの上へ溶液と

して Ga に Zn を入れるか,snzn を入れてP 層を成長させる

こと力:できた

このままレーザ4イオードを作ると発振開始電流は非常に高いが,

これらのウェつアをさらに熱処理を行ない P層の Zn を N層へ

拡散させてPN接合の濃度コウ配を下げることによって,発振開

始電流の少ないものが得られた・

以上のように液相工eタキシャル法によって PN接合を作りさら

に熱処理を行なったウェつアを P層船よびN層がそれぞれ約50

μになるまで研摩し,よって P層には金ニッケルメウキ, N層には

Sn を蒸着合金することによってオーミ・,ク接触を形成させた・こ

れをへキ(跨)開して長さ 100~1,000μ,幅約 100μの素子を作り,

PN接合と垂直な面積の広い面をサンドづラストしナこ・これをトラン

(11のへキ開面

図 3 3 液相工eタキシャル法による PN 接合の断面図(×15の
Fig.3.3 Ctoss section of GaAs epitaxial}aser diode matetial

寓

＼

5×10

ー^PN接合

1019

100500

エピタキシャル層の芙さ(μ)

図 3.5 液相エビタキシャル層の
Te の分布

Fig.3.5 Disttibution of Te in
epitaxia11ayer

90 (1138)

40302010

土ピタキシャル層の深さ

図 3.7 液相エビタキシャル層の
Fig.3.7 Distribution of tin in a

三菱電機技報・ V01

10

10玲

10'2 10-3

C"中のTeの

ビンづ図 3.4 Te のド
Fig.3.4 Doping of Te for epitaxial deposit
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図 3.6 成長層の厚みと温度の関係
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Fig 3.6 Thickness of epitaxial
Iayer as a function of

tempeTatute foT epitaxial
deposit from tin solutions.
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(b)連続発振レーザダイオード(a)レーザダイオード

図 3.8 レ_ザダイオード F電.3.8 Laser diodes・

ジスタヘ.ワダ TO-18,まナこはパラクタ4イオード用のケースを改良しナこ
ものに組み立てた図3.8(a),化)は連続発振用のためトランシスタ
ヘ.74TO-5上へ銅板をハン4付けしその上へ凌イオードを組み立て
ナこものである.

4.特性

4.1 実験装置,実験条件

測定装置の構成を図4.1に示す.発光ス弌クトルの測定には
Jarrel Ash 82000 モノクロメータ,光検出器はドライアイスで冷却しナこ
D゛m。nt6911光電子増幅管を用いた.励起用の電源はバルス幅

125~1,00OCS 電流値 0~60A のバルサ,また0.3 μS,繰り返し

は DC 電源である.バjレサの電流波形,光電子増倍管の出力はシ
ンク。スコ_ラで同時に観測した.また光電子増倍管の出力の積分値
の測定には直流電圧計を用いた.測定は液体窒素ま九はドライアイ
スを入れナこアセトンに浸すか,室温で行なった・
4.2 発光出力,発光スベクトル

レ_ザダイオードの順方向へ電流を印加すると発光を起こす・電流
が少ない間は発光は液体窒素温度では中心波長 8,400~9ρ゜゜,

100~20OA,室温ではそれぞれ 9,000~10,00OA,200~半値幅

30OA のスペクトル分布を示す(図4.2).電流力:増大すると発光

出力は電流に比例して増大し,中心波長はやや短波長側へずれ半

値幅は少し狭ぱまる.ある電流値以上になると FabTy・perot共振

器を形成する平行平面と垂直な方向の発光強度が急激に増加しレ

ーザ発振を起こす.図4.3に液体窒素中に船ける発振波長付近の

久弌クトル分布の一例を示す.電流が発振開始電流 q仇)09A よ

り小さいときは等問隔にほとんど同じ発光強度のスペクトル線が見

られるが,電流カミ0.9A になるとこれらのうちのーつのス弌クNレ

線の強度が急、激に増加し発振を起こす.さらに電流が増すといく

つかのス弌クNレ線で発振が起こる.これらのスペクト】レ線の間隔は

Fabry・petot 共振器の間隔カミιの場合

λ9

証("→→

a八の実測値は 1.4A であるからπ一入Zヌ=4.2 となる.この値
で与えられる.この'イオードではし=603μ,入=8,430A であり

はM.1.Nathan らによって得られナこ値とよく一致している恂.い

つたん発振を起こすと再結合時間が非常に短くなるためにスペクト

ル線の位置は電流が増加しても変化しない.室温においても同様

a入

ノ゛ルサ

Jπ_

光電子
分光器 ・1帥イ立管

那則象シンクロスコープ

図 4.1 レーザ作用観測装置
Fig.4.1 0bsetvation of laser action from

GaAs diodes
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(0) b=085A
(b)
b=090A

フフ'K

0

8'200 8.400 8,600 8β00 9.000 9.200 9'400

長 (A )波

図 4.2 Spontane0山 emission のスペクトjレ分布
Fig.4.2 Recombination tadiation fTom

a forward 卜iased GaAs diode.

8,4408.45C8,440

波長(入)

図 4.3 液体窒素温度に船ける久ぺクトル分布
Fig.4.3 Spectral distribution of a Fabry・perot diode

near threshold at liquid nitrogen temperature.
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図 4.5 発光エネルギの温度変
化(一番上の実線は禁制帯の

幅の温度変化を示す)
Fig.4.5 The position of the
Coherent output just above

threshold.
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図 4.6 発光強度の電流依存性
Fig.4.6 Variation of the output with current.
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となる.すなわち式(2.5)カミ成立する.

図4.10にわれわれの実験結果を示す.この試料は 5×10ΠOC

の Te を含力 N形ウェつアへ Sn に小量の Zn を加えた溶液中

でP 層を成長させたものである.ドナー不純物濃度が少ないナこめ

J仇は少し高くなっているが1ιと直線関係が得られている.図

4.11に発振波長と三の関係を示す.しが短いほど発振波長は短

波長へずれている.一度発振が起こると発振波長は電流によって

捻とんど変化しない.以上のことからしの異なるダイオードで

Jιh と発振波長を調べることにより Stimulated emission の電流

三菱電機技報. V01,39. NO.9.1965

8,500
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,/'

ク

N =2×10'%C

104

8,400

10コ

図 4.7 発振開始電流密度の温度依存性
Fig.4.7 Variation of thteshold current

With tempetature.

なス弌クトjレ分布を示す(図4.4).室温における発振波長は液体

窒素の場合より長波長にずれてぃる.このズレは禁制帯の温度変

化によく一致している(図4.5).

図4.6は発振波長付近の 8A 以内に入ってくるス弌クトル線の

発光出力の電流依存性の例を示す.電流が1仇に達すると急、激に

発光出力が増大してぃる.この1仇は温度が高いほど増加してい

る.この発振開始電流1仇の代わりに発振開始電流密度Jιhを温

度の関数として描くと図4.7の結果が得られる.これからわか

るようにJm (または lm)は温度の指数関数となっている.以前

の報告では温度が 50゜K 以下ではJ仇(または1仇)は温度が上昇

してもほとんど増加しないが 10小K 以上では温度の 2.5~3 乗

に比例するといわれてぃる(6).この相違は発光領域に船けるドナ

一濃度に関係してぃる、のと思われる.これについて5章で詳細

に議論する.

4.3 不純物・度の影

PN接合の不純物濃度分布によって発振波長,発振開始電流密

度Jm は異なる.液相工e夕牛シャル法によって P形ウェファの上

へ N層を形成させ,熱処理して作ったレーザダイオードの液体窒素

温度に船ける発振波長,発振開始電流のドナー濃度依存性につい

てそれぞれ図4.8,4.9 に測定結果を示す.これからドナー濃

度が大きいものほど発振波長は長くなっている.これはドナー濃

92 (114の

101θ1017

不純物濃度(元C)

図 4.8 N 形不純物濃度と発振波長(フフ゜K)
Fig.4.8 Variation of laser wavelength with donor

Concentratlons

,ノ

100

104

温度('K)
200 300

103

"、1

""'、1..、

1019

101810Ⅱ

ドナー濃度(元0)

図4.9 発振開始電流のドナー濃度による変化
Fig.4.9 Variation of threshold current with donor

Concentratlons.

度が大きいほど禁制帯の幅が狭くなることを示し,この効果は約

I×1018CC 以上では著しい.また J仇はドナー濃度の低いもので

は~3ρ0OA cm?である力:,ドナー濃度カミ高くなれぱ~1ρ0OA

Cm乞となりはなはだ低くなっていることがわかる.以上の測定に

使用したダイオードの共振器の長さは約 500μのものである.次

節に述べるように発振波長, J仇は共振器の長さによって変化す

る.

4.4 共振器の長さの影響

PN接合の製作法が同じであれば共振器の長さしが大きいほど

反射損失が小さくなり Jm は減少する. Jm は 1ιと直線関係

になることカミ知られてぃる.この実験結果は式(2.3)で

(4.2)gth=βJιh

で表わされることを意味する.これから

In-
^^^ (4.3)
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図 4.10 共振器の長さの発振開始電流に及ぼす影縛
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した.この,イオードは共振器の長さが 290μ,幅 120μであり

図 3.8 に示したように銅板上へ組み立てた、のである.このダ

イオードの J仇はパルス測定では0.34A であったが,直流測定で

は温度上昇のため 0.6A に増加した.発振波長はバルスの場合

8,530A であったが互流の場合はt品度上,1・の元め長波長側へズレ

8,580A であった、

8,450 、/

/
メ

メ

'/
8,400

5.考察

5.1 発振開始電流密度の温度変化

われわれは4章で発光領域のドナー不純物濃度の多い試料では

J仇は温度の指数関数になることを示した.われわれはとの実験

結果について解析を行なった結果,次のように解釈できるものと

思われる

ドナー不純物濃度が多い場合は,格子による周期ボテンシ刊レが

乱されるため,伝導帯の底に新たに電子の占めうる許容状態がで

きる(8).この状態密度は近似的に

10、゜ ]0-

共1辰器の長さ(cm)

図 4.11 発振波長の共振器の長さによる影瓣
Fig.4.11 VaTiation of laser wavelength lvith the

Iength of Fa、ry・perot type laser diodes

8,350

/

1 48

(5.1)

で表わされることが知られいてる.温度が 0゜K のときはこの状

態密度が電子によってエネルギ五のところまで占められ,五以上

の状態はまったく電子によって占められていない.今発光領域が

P領域にあると仮定し,その幅を d とする.電子が五ιのとこ

ろまで注入されたとき,十分内部の損失に打ちかつだけ反転分布

が形成されレーザ発振を起とす、のとすると,spon仏neousemis・

Sion の寿命,はエネルギに関係しないとして 0゜K における発振

開始電流密度は次式で与えられる

147 _ー、1"
したがって

四一,0町、)

1 46
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図 4.12 発光エネルギの電流密度依存性(フフ゜K)
Fig.4.12 Variation of stimulated and spontaneous

emlsslon with current density
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密度依存性を知ることができる.図4,12にこの Stimu]ated

emi豁ion,す'なわち発振波長の電流密度依存性を示すとともに

Spontaneousemission の eークの電流密度依存偶三も示す.この

Spon捻neousemission のビークの電流依存性は同じウェワアから

共振器榊造になっていないダイオードを作って弱べた.図4.12

からわかるように Stimulated emlS虹on はしの長い試料では

Spontaneous emission のビークより長波長側で起こり,三カミ短

くなるほど eーク村'近で起とっている

4.5 連続発振

Ga 中に Te を小品加えた溶液中で P形ウェつアの上へ液相成

長させ元ものから作ったダイオードは液体窒素中で述続発振を起こ

GOAS インづエクシ,ンレーザ・池川・牙N奇・十河

(5.2)

ここで力は量子効率を表わす.次に温度が 1゜K の場合を考え

る.との場合伝導帯中の電子で五ι付近のエネ}レギを持つ電子は

1品度によって乱され一音偸ま五ιより少し大きいエネルギを持つよ

うになる.温度によって乱される電子は五ιよりゐr だけ低い

電子までであるから,ふたたび五'の位置で発振が起とる元めに

は

10 '

だけさらに電流を流して電子を注入する必要がある

i品度 T における発振開始電流密度 J訊は

ed ιι+k?'

JI=-1, P(五)d五カフノゞι

(5.3)

で芋えられる.これによって実験結果を説物することができる

なお注入レベル五ιは4章の実験結果からわかるように共振器の

長さしにも関係してぃる.この解析では温度が上男'して、発振

を起こすレベル五'が変わらない.すなわち内部損失は変化しな

いと考えた. bれわれの場合発振エネルギの温度変化は禁制帯の

幅の温度依存性とよく一致しており,内部損失は温度にほとんど

関係しないと考えてもよいと思われる

5.2 共振器

われわれが使用した共振器は 2 面へキ開の F北W・petot 形で

あるが,PN接合面と垂直な他の一組の平面、ヘキ開を利用して光

学的に平行とした4面へ牛開の共振器を作ることができる.この

4 面へキP偸こよる、のでは2面へキ開のものより J仇が低くかつ

発振波長は Spontaneousemission の eークの長波長側で起こる

この結宋は4.4節の実験結果より説明することができる.すなわ
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ち4面へ牛開による共振器では長さしが等価的に長くなり,し

たがって反射損失カミ小さくなるためと思われる.

6.むすび

以上 GaASレーザについての実験結果と,2,3 の考察につき述

べた.

PN接合の製作法として従来の拡散法の代わりに液相工eタキシャ

ル法を用いることによって液体窒素温度以上では従来のものより

発振開始電流の低い,特性のよくそろったレーザ凌イオードの製作が

できるようになった.そのため室温に船ける発振も容易となり,

液体窒素中に浸すことによって連続発振も可能となっ九・この液

相工eタキシャル法では比較的簡単にはなはだ平タンなPN接合面

が得られ,これは成長条件によってほとんど影響されない.また

PN接合部の濃度コウ配は液相成長を行なったウェワアを熱処理す

ることによって簡単に制御できる.この熱処理によって Pn接合

面は N領域に少し移動するが高温で長時間処理しない限り,PN

接合面の平タン性は保たれる.これに対しZnによる拡散法の場

合には拡散時間,拡散温度船よび ZnとASの蒸気圧が特定の条

件でなけれぱ平タンなPN接合面が得られない.したがって拡散

法の場合は濃度コウ配の制御が非常に困難であるという欠点をも

つている.

高温に船ける発振が容易である九めには発光領域に%けるドナー
不純物濃度が相当多いことが以上の実験結果船よび発振開始電流

密度の理論的な解析によって明らかとなった・連続発振は現在の

ところ液体窒素温度まで実現されているがPN接合の不純物分布

の制御によってさらに高温でも可能となるものと思われる・
(昭 40-フ-16 受付)
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Recently the importance of 1Π.v compound as the semiconductor device mateTial has become conspicuous. An apparatus

and procedures employed for the N and p type GaAs crystal growth by the Bridgman method are found successfulin the pro、

duction desired. The 丑oating zone methodforthe puTi6Cation of GaAs crystalis also proved satisfactory. The conditions for

the single crysta1 宮roW血 of lnp by the Bridgman method and 血e relation of the electTical propetties with the crystal growth

Conditions are investigated. The e丘ect of doping with arsenic and the improvement of the electrical properties of undoped lnp

Crystals by heat tteatment are also discussed. The e丘ects of la杜ice de{ects on the electrical properties of lnp crystals is suggested・

藤林肇次*・奥

Central Research Laboratory

Sin81e crystals of Ⅱ1・v compound semiconductors
Keiji FUJ旧AYASHI. Taiji oKU ・ Toshihiko YAHARA

Kazuo oKADA ・ Muneo sAIMEN

Ⅲ・V 族化合物半導体単結晶

いわゆるⅡ1・V 族化合物半導体とは周期表中の1Ⅱ族元素とV

族元素とからなる金属間化合物のうち,半導体的性質を示すもの

の総称であり,その代表的な、のとしては GOP, GaAS, Gosb,

Inp,1nAS,1nsb などカミあげられる.表 1.1に代表的なⅡ1・V 族

化合物半導体の主要な物理的性質を示す.山

これらの化合物が半導体的性質を示すことは,かなり古くから

知られていたが,半導体素子の材料としての結晶製作技術や,半導

体素子の製作技術はlnsb などの少数のものを除いてはGe,siな

どの IV族元素半導体に比べて,かなり遅れた段階にあった.

般に 1Π・V 族化合物の多くはGe, siに比べて単結晶製作船よび

精製がむ・ずかしく,複雑な結晶製作装置と製作技術が必要である.

1Π・V 族化合物半導体の電子装置への応用は,最初はlnsb,1nAS,

など電子移動度の大きい結晶が,ホール素子または磁気抵抗素子

に用いられた.一方P・N 接合素子の材料としてのⅡ1・V 族化合

物半導体については,表 1.1に見られるように,1nsb,1"A.な

どは禁止帯幅が小さいので特殊な用途以外には実用性が乏しい.

一方 GaAS,1np, GaP などは禁止帯幅力: si より大きいので,

P・N接合材料としての実用的価値が大きい、のと考えられた.こ

れらの化合物中ではGaASが最も結晶製作が容易であり,1nPや

GaPは単結晶製作がかなり困難である.これらの化合物の結晶製

作に伴う困難を克復するために,づ小,ジマン法,引上法,浮遊帯

法,温度コウ配冷却法,気相成長法などが試みられた結果,良好

な電気的特性を持つ,大きな単結晶が得られるようになり,いろ

いろな P・N 接合素子力:作られた.

表 1.1 1Π・V 族化合物の物理的性質a)

(融点以外は室温K力ける値)

泰 .八原俊彦*.岡田和夫*・西面宗男*

1. まえがき
Ge,si と比較してこれらの半導体の特長とする点は,

(1)電子易動度が概して大きく,

(2)少数例を除いては電子伝導帯の最低エネルギ点がづリjレア

ン帯の中央にあり,いわゆる d辻ect band gaP を持ち,

(3)誘電率はやや小さく,

(4) pie.oelectriC である,などである.

GaAS のバラクタ・ダイオードは上記(1)(3)を活用し,超高

周波でのティ(逓)倍,増幅用素子としてすぐれナこ性質を持って

いる.また(2)の性質により電子正孔対の再結合は直接結合

過程である.この性質は GaAslnP などの半導体しーザに用い

られる. GaAS のトンネル・ダイオードは超高周波発振が可能である

といわれてぃる.最近 Gunn②の発見しナこ N形 GaAS,1nP の

強電界の発振現象は P・N 接合によらない結晶の性質に関係した

、のである.

ここではづりツジマン法船よび浮遊帯法による GaAS 単結晶の

製作,づ小ガマン法によるlnPの単結晶製作船よび得られた結晶

の諸特性,不純物の影響などについて述べる.

11.6

15.2

109

11.6

16.8

11.フ

163

物質

Gap

G8AS

Gasb

Inp

InAS

Insb

Si

Ge

磁
(゜C)

点

1,467

1.238

706

1,058

942

530

1'417

937

禁止帯幅
(ev)

2.24

1.43

0.67

1.26

036

0.18

1.11

0.67

*中央研究所

GaAS,1nP は他の 1Π・V 族化合物の多くと同じように高温で

分解しやすぃ.す・なわちこれらの化合物は, stoichiometriC な組

成(A。.5 B。.5)を持っ化学的に安定な結晶を作るが,融点付近に

船いてはV族成分(AS,P)の蒸気圧が非常に高くなり,これら

の成分が気化してⅢ族成分(GO,1n)過剰の融液となる傾向があ

る.

今 GaAS 結晶と融液(組成 Gaト.A、)および一定圧力の AS

気体とが,温度 1"C において熱平衡しているとき,系の状態は

A.圧または融液組成パラメータエを指定することにより定められ

る.温度Tは,この組成の融液からの結晶析出温度で,寓=0.5

において最高値 1,238゜Cをとり,この値が結晶の融点に相当する.

融液の分解圧は工が増加するにつれて急激に大きくなる.之=0.5

に対応する分解圧は約1気圧である.1nPでは融点は1ρ聞゜Cで

あり,これに対応する分解圧は約21気圧である.づ小ワづマン法,

引上法,オ6よび浮遊帯法などでは通常抵とんど StoichiometriCな

融液(X、0.5)から結晶を成長させる.融液組成,結晶成長温度な

(1143) 95
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どの条件を一定に保っためには,通常 AS またはPの蒸気圧の制

御が行なわれる. GaASの場合について述べると,系を少量の AS

と共に閉じた容器中に船き,容器温度を適当に上げると過剰のAS

は容器中の最低温度部分に析出し,系の平衡AS圧は析出した A■

の温度 TaSにおける AS 飽和蒸気圧に等しくなる.融液組成を

エ=0.5に保つために必要な 7'S は約605 C,1nP では之=05

に対する rアは約550 C である.容器は高温に耐え,しかも系

を汚染しないことが必要である. GaAS,1nP では石英管を封じ

て用いる.

3.1 プリッジマン法結晶

3.1.1 結晶製作装置

づ小ワりマン法による GaAS 単結晶製作のために,われわれが用

いた装置は当社名古屋製作所で製作された、のである.図3.1

に装置の外観を示す.この装置の主要部分はこの抵抗炉,炉心管

とその支持台船よび炉の駆動装置を含む炉本体と,抵抗炉のPID

制御装置および炉駆動装置制御盤である.炉の構造船よび温度分

布を図3.2に示す.二つの炉 Fa %よび Fb はそれぞれ熱電対

Tca船よびTcbによって制御される.二つの炉の上部から中D

部に向って,結晶成長状況を観察する九めの細長いノゾキ窓が開

けられている.炉心管にもこれに対応する部分に長いス小ワトが

設けられている.炉はカンタル線抵抗炉であり,3個の部分に独

立に巻かれた発熱体をもつ.炉の温度は PID 制御により,検出

3. GaAS 単結晶

端に船ける温度変動を郭のおの士0.5゜C 以下にすることができ

る.炉の駆動は5~6mmh の範囲で連続可変である. GaAS 結

晶の製作の手順は,最初,石英管中に GaAS 結晶または Ga 船

よびやや過剰の AS を入れた石英ポートを封入して,図中に示さ

れた位置に船き,所定の温度に上げるとボート中に Ga-AS 融液

ができる.石英管中の最低温度点は熱電対 Tca 付近にあるので,

過剰の ASはこの部分に析出し,石英管内のAS圧はほぼ1気圧

に保たれる.この状態で炉を矢印方向に引張るとポートの一端a

から GaAS 結晶が戌長する.

3.1.2 結晶成長

Ga 船よび AS から GaAS 結晶を製作する場合,使用する Ga

船よびAS の純度はできるだけ高いことが望ましい.現在市販さ

れてぃる Ga 船よび AS の純度はそれぞれ7ーナイン船よび 6ーナイ

ン程度である.分光分析による不純物は Ca,CU,Fe,Mg,siなど

で,その含有量は0.1Ppm程度またはそれ以下である.

前項で述べた石英管は中央に薄い隔壁を設け,二つの小室をそ

れぞれ独立に封じ切りできるようにしてある.結晶成長時に船け

る石英管の内外圧力差はほとんどないので,石英管肉厚はあまり

問題ではないが,石英の質には留意しなければならない.石英ポ

ート内壁は透明石英の立まのもの,サンドづラストしたもの,さらに

その上に力ーボンを被覆したものについて実験した結果,第2の

場合が適当であることがわかった.石英ポート兆よび石英管内壁

は融液またはガスと接触するので,不純物汚染を避けるために酸

性液に浸セ千した後洗浄し,さらに1ρ0O C以上の温度で脱ガス

処理する.封入は一方の小室にGaを入れたポートを,他の小室

に AS 塊於よび石英小片を船き,真空にして封ずる. AS 船よび

Ga 表面はしぱしぱ酸化層で船船われているので,真空加熱する

ことによってこれらの酸化物を除くことが必要である.封入後隔

壁を破るには封入した石英片を動かして行なう.

石英管を炉心管中所定の位置におき,炉温度を所定値まで上げ

ると, Ga は AS 蒸気とすみやかに反応して Ga・AS 融液になる

炉の引張速度は普通18-20mmhである.結晶成長状況の肉眼に

よる観察は適当な成長条件を設定するのに不可欠である.結晶が

多結晶化するときは,しぱしぱ結晶表面に特有のバターンが発生

する.融液面が振動するのは AS 圧の変動が大きいとき, AS 圧

が高過ぎるとき,成長速度が大き過ぎるときに多い.

結晶成長に船いて最も重要な因子は炉の温度制御である.炉温

度分布の満九すべき条件は,

(1)結晶成長面付近での温度コウ配が適当であること,

(2)高温部の温度分布はできるだけ平タンで最高温度と融点

との差は小さいほうがよい,

(3) AS 圧制御炉 Fa の温度分布は広い範囲にわたってほぼ

平タンであること,

(4)二っの炉の中間にはAS 圧制御点より低い温度の部分が

できてはならない,などである.

これらの要求を満足するためには,図3.2のような温度分布

が適当であることがわかった.結晶成長面に郭ける温度コウ配は

4-5 C cm,最高温度はに50 1,260 C である.炉 Fa の温度平

タン部は,ある程度温度コウ配をつけて船くと AS の析出点がー

定して A.圧制御につごうがよい. AS 圧制御温度,7心の設定

にっいては最適値 rδが存在し,7心くT0 なるときはGa過剰

となる.いずれの場合に、結晶成長により偏析を生ずる.これら

の成分の偏析により AS 気ホウ(泡)または Ga の inclusion な
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どができ,結晶の品質が悪くなる.また双晶境界その他の結晶粒

界が多く発生する場合もある.で岱が 70に近いときには,結晶

成長速度を相当速くして、結晶はほとんど単結晶になる.最適温

度の絶対値は A.表面と熱電対'との問に生ずる温度差がわからな

いので,600゜Cの近傍にあることだけしかいえないが.最適温度

範囲の幅は10゜Cあるいはそれ以下であるといえる.

次に, A.圧制御温度の変動は系の AS 圧の変動を生ずる.結

晶成長時における融液の観察によると,炉温度が急激に変動する

場合,液面に気ホウが発生したり,液面が振動したりする.いず

れも A.圧変化による A.気ホウの消長による、のである.正

常な成長条件では AS 圧制御温度の変動は士0.5゜C 以下であり,

この場合にはあまり問題はない.高温部制御温度の変動もまた結

晶成長に影瓣を与えることはTeをドーづした結晶の赤外顕微鏡

像に見られる成長シマから推定できる.結晶成長速度が速いと,

成分偏析効果によ結晶粒界の発生などが起こりやすいので,結晶

成長速度を小さくす、ることが望ましいが,ポートからの不純物汚染

を避けるためには結晶成長に要する時間が短かいほうがよいので,

あまり引張速度を小さくすることはできず,赤信己の 18-20mm小

の値がほぼ妥当と'思われる.

3.1.3 結晶特性

われわれの装置で製作される結晶は標準約50g

である.結晶が単結晶であるかどうかは,取り出

した結晶の観察によって、ほぼ判定することがで

きる.表面に 1・りチンづまナこはサンドづラストを施すと

結晶粒界が非常に見やすくなる.よい結晶ではほ

とんど全部にわたって結晶粒界が認められない.

時として結晶底面に小角度粒界の多発を見るが,

その多くは底面からlmm以内に限られている

しばしば結晶上面に規則的なバターンができる

が,これは結品の完全性には関係していないと思

われる.結品の一例を図3.3 に示す、

電気的性質の測定は結晶から切り出したウェファ

から超音波加工機で打ち抜いた試料についてホール係数船よび比

抵抗の測定を行なう.図3.4に典型的な測定結果を示す.不純物

をドーづしない場合には結晶のほとんどが電子濃度 1~5×10玲

Cm-'のN形結晶になる.このような結晶の電子移動度は室淵寸こ

船いて5,300~6,30oom'/V・託0 であっナこ. Eh,enreioh促)らの計算と

比較すると電子濃度が I×10玲Cm-.以上の結晶では Ch討geco・

mpe船飢ion の割合は小さいといえる.一方電子濃度が 10160m-3

以下の結晶では電子移動度が5ρooom町V・se0以下で明らかにアク

セ弓夕による Conpensation の影粋が見られる.ドナー不純物にい

ては従来報告されているように,ポートから汚染した Si 不純物

が大きい部分を占めていることは,結晶成長時問を長くすると電

子濃度が増加することからも推察される.

G.AS に対するドナー不純物としては. S, se, Te, sn, Ge, si,

などがあるが,われわれはお、に Te を用いた.少量の Te を

A.とともに封入す'る.結晶成長に対する A.添加の影粋は, T.

不純物濃度が小さいときは問題にならないが, T0 不純物波度が

5×10玲om-'以上になると多結晶ができゃすぃ.9mg の Te を

ドーづした結晶について,試料全長にわたり電子濃度の分布を測

定しナC結果を図 3.5 に示す.このデータから GOAS 中の T0 の

偏析係数の値として0.27を得大二.これは Wei北ag御の扱告し

Ida

図 3,3 GaAS づ小リづマン
Fig.3.3 A GaAs crystal
the Bridgman method

10

2

10'

ナC値0.3 とほぼ一致する.

結晶中の電子濃度の均一性を調べることは,

結品の素子への応用において重要な意味を、

つ.電子濃度の局所的な測定のために自由電

子の赤外吸収を利用する方法を試みた.図

3.6に示したように,光学顕微鏡に石英レン

ズ系と GOA■ワイルタを用いた波長1~2μ,

直径300μの赤外ゼームで結品ウェファを走査

する.透過光の検出は PbSセルを用いた

ホール係数測定により電子濃度の知られてぃ

る試邪Nこついての赤外吸収率は,spiセ田ら勤

の赤外吸収係数の芋ータから計算した伯とよ

く一致することを確かめた.この方法では試

料の厚さの制1涙があるため3×10Π~1×10WO

m-'の電子濃度の試料に適してぃる. T.を

1~5×10碍om-3 程度ドーづした結晶の結晶

成長方向に垂直な面内での赤外吸収測定によ

ると,電子濃度が 5×10wom-.以上になると

法結晶
加grolun
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. 実験値

実線はEhrenreichによる理論値

6

4

1016101710,ヨ1019

電子、度(cm-')

図 3.7 づ小,ジマン法 N一形GaAS結晶の電子濃度
と電子易動度(30O K)

Fig.3.7 ElectTon concentration and mobility of boat・gTown
N.type GaAs crystal at 30O K.

面内の電子濃度分布がかなり不均一になることが明らかになった.

これには結晶成長面方向に依存する異常偏析効果も関係している

ようである.このほか,赤外顕微鏡による観察において,結晶成

長面に平行で等しい間隔をもつ多数の濃淡シマが認、められること

がある.これは炉温度の変動によるものであろう.電子濃度と常

温に船ける電子移動度との関係は図3.7に示すと船りである.

GaAS のアクセラタ不純物としては Zn, cd などがあるが,わ

れわれは Zn を用いた. zn は ASと反応して化合物をつくるの

で Zn金属片を Gaとと、にボートに入れて船く.結晶の正孔濃

度の分布は比較的偏析が少なく, zn の偏析係数は約0.01と計算

されナこ.常温に船ける測定によると,正孔濃度 12×1019Cm-3 の

GaAS 単結晶の移動度は 81Cmvv・seCで従来の報告とほぼ一致

する.

3.2 浮遊帯法結晶

3.2.1 結晶製作装置

われわれの用い九装置は当社名古屋製作所船よび無線機製作所

において製作された、のである.装置は図3.8に示されるよう

に,試料支持回転機構と上下二っの抵抗炉を含む引上げ装置と高

周波加熱装置からなる. GaASインゴ.ワトと AS とを封入した石英管

は上下端で支持され回転を与えられる.回転速度の範囲は0.6~6

ゆm である.一方高周波加熱用コイルおよび二つの炉は同一の

支持台上に固定され,支持台の上下運動により試料の浮遊帯溶融

が行なわれる.上下方向の移動速度は30~30ommh である. ^

つの炉は石英管温度制御のための、ので独立に温度制御ができる.

上側の炉の下部と下側の炉の炉の上部にはそれぞれ補助ヒータが

2

図 3.9 GaAS 浮遊帯法単結晶
Fig.3.9 A GaAs single crystal grown by the

floating・zone method.
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図 3.8 GaAS浮遊帯法結晶製作装置
Fig.3.8 The floating・zone apparatus for the

refining and the 8towth of GaAs crystals.
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設けられ,温度分布を調節するようになっている.

3.2.2 結晶成長

GaASインふワトは均一な直径約6mm の棒に成形し,上下端を

ほぽ同径の石英製ホルづーにそう入して石英ビンで固定する.石

英管の処理, AS の添加などはづりツづマン法の場合とほとんど同

じである. GaAS の浮遊帯法は Si の場合に比べて困難な点が多

い.石英管の温度制御は石英管が中間で炉から露出しているので,

この部分での温度分布が問題になる.結晶成長時に%ける石英管

壁の温度は高周波加熱によるインづ.,トの浮遊帯船よぴその近接部

からの熱放射,管内ガスによる熱伝導と外部への熱放散とのつり

あいによって定まる.石英管の直径はできるだけ小さくし,上下

炉の補助ヒータによって炉の温度分布を調節し,ま九石英管外部

に熱シャヘイを設けて放射と対流による冷却を防ぐなどの方法を

講じてある.

GaAS の比重は5.3で Si に比べて大きく,表面張力も小さい

ので,結晶の直径は6mmより大きくすると浮遊帯が不安定にな

る.これに対する浮遊帯の幅は 3~4mm が適当である.このよ

うに狭い範囲に高周波電力を集中するためには高周波コイjレ、ま

九直径を小さく,しかも偏平にする必要がある.われわれの場合

では石英管外径18mm,コイ」レは3重渦状をなし,内径約20mm

である.3.1.2項で述べたように融液組成が AS 過剰である場

合, AS の偏析による気ホウの発生により浮遊帯の振動が生じ,

著しく不安定になる.とくに引上速度が速いときこの傾向が顕著

である.このため融液組成はややG0過剰になるように AS 圧制

御温度を少し低くとるほうがよい. AS 圧は下側の炉で定められ,

上側の炉は AS 析出を防ぐため約 750 C に制御してある.一方

AS 圧が低いと多結晶が生じやすくなるが,この傾向はづりツジマン

法の場合ほど顕著ではない.これは融液が器壁に接触しないため

と考えられる.引上げ速度はかなり大きくしてもよく,普通30~

50mmh である.結晶の精製はなんども浮遊帯を通過させて行な

うが,繰返し浮遊帯を通すうちに結晶の形がくずれて安定な浮遊

帯ができなくなることが多い.適当な条件下に船いて数回連続し

て浮遊帯溶融精製を行なうことができる.

、うーつの問題は石英管壁の汚れである.結晶成長を行なって

いる問に石英管内壁は金属状の薄膜に船おわれてくる.繰返し浮

遊帯を通すと膜が厚くなり石英管の透明度が急、激に低下し,つい

には溶融部、見えにくくなるときがある.この現象はGOA.の気

相反応による輸送によるものらしく,管内残留ガスを注意して除

去すると相当軽減できる.

3.2.3 結晶特性

図3.9は得られた単結晶試料の例である.結晶が均一な直径を

持たないとき,表面に不規則なシマ模様が現われているときなど

は多結晶である.結晶粒界はかなり小さく,結晶成長方向に沿っ

て細長く延びていることが多い.
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電気的性質の測定は結晶の直径が6mm以下なので,通常用い

られるような方形試料では都合の悪いことが多いので Van da

POUW法⑥を変形して用いた.成長方向に垂直にウエつアを切り出

し,1辺5mmの正方形とし4隅に Sn合金法でオーミ.ワクな電極

を作った.電極の直径は 0.8mm 以下である.この試料により

Vander pauW 法でホール係数と比抵抗とを測定した.電子濃

度 I×1016Cm-3 のN・形 GaAS 結晶を素材とし,3回浮遊帯精製

を行なった結果,前端部の付近では電子濃度は 2.4×10巧om-'ま

で減少した.一方電子移動度は上記の電子濃度の試料では常温で

4,ooocm2 V.seCであって,明らかにアクセづ夕による Compensatlon

の影響が見られる.電子移動度最大の試料は前端から約6mmの

位置からとっナこもので,電子濃度 6.6×10巧Cm-3 に対し,電子移

動度は約5,90ocm2 V・seC であった.

4.1 結晶製作

InP単結晶の製作法は従来GaASと同様に,いろいろの方法力:

試みられたが,いずれの方法も GaAS に比べて般的ではない.

その%、な原因は lnP が GaAS に比べて融点が低いにもかかわ

らず,融点における分解圧が高いことにある.これまでに用いら

れてきた方法は厚肉石英管で高いP蒸気圧を保ちつつ,温度コウ

配中で ln・P 融液を徐冷する温度コウ配冷却法であった.われわ

れは同じく厚肉石英管を用いて GaAS と同様なづ小ガマン法に

よる lnP 結晶の製作を試みた.

結晶製作装置は GaAS 結晶製作装置とほぼ同じである.この

場合には炉の最高温度は1ρ90 C, P圧制御温度は 546 C であ

る.石英管の耐圧については実験により,内径,16mm,肉厚2

mm の透明石英管が最高温度 1,150゜C,内圧25気圧に十分耐え

ることがわかっナこ.1n 船よび P の封入,結晶成長の手順などは

GaAS のづ小ワジマン法の場合と同様である.

低いP蒸気圧に兆ける lnP 結晶の成長の可能性を調べるため

に, P圧を1~22気圧の範囲で,いろいろな値に設定して結晶成

長実験を行なった. P圧1気圧においては,ほとんど結晶として

使えるものは得られない. P圧15気圧では結晶はかなり大きく

なるが多数の双晶境界を含んでいる.20~21気圧に船いては融

液はやや ln 過剰であったが,単結晶成長は比較的容易である.

21気圧以上では,ふたたび双晶の発生が多くなり,ま九結晶が破

壊することがある.1nPに船いてはP圧が高いため,偏析による

ガス気ホウの影響力: GaAS に比べて大きいように思われる.石

英ポートの内壁の影響を調べるために,平滑な面を持ったボート,

サンドづラストしたもの,さらに力ーボン被覆したものについて比較

したところによると,第1の場合が最、よい結晶ができる.その

原因は lnP 結晶とポート壁との固着が第1の場合に最も少ない

ことによる.

GaAS では,サンドづラストした石英ポート内面はほとんど結晶と

固着しない.これは GaAS と lnPとの石英に対する反応性の違

いによる、のであろう.前述のように最適成長条件では融液はわ

ずかに ln 過剰である.この場合結晶とポートとの接触面に薄い

In 層ができゃすいことが,よい結晶のできる要因のーつである

と思われる.

温度制御のもうーつの問題は温度制御用熱電対の指示温度と系

の温度との関係である.今の場合石英管が厚いので高温部から低

温部への光路形成による放射伝達は無視できない.また管内の蒸

Ⅱ1・V 族化合物半導体単結品・藤林・奥・八原・岡田・西面

気密度が大きいため対流の影響がかなりあるらしく,このため熱

電対指示温度とP蒸気圧との関係は少し複雑になる.しかし石英

管の形状,熱電対との相対位置などの条件を正確に一定にすれぱ

再現性のある結果が得られることがわかった.

結晶成長面付近での温度分布はGaASの場合と同様に重要であ

る.われわれの実験では温度コウ配は4~5Ccm が最適である.

この値は普通の場合より小さいが.この条件での結晶成長により

電気的特性もよく,単結晶に近い結晶が得られた.この事実は%

そらく次のような事情によるものであろう.結晶成長面の近くの

融液の温度は,その融点よりもやや高いので融液組成は凝固面に

船ける値よりかたよっている.この偏差は温度コウ配が大きいほ

ど大となる.ま九成長した結晶の冷却温度コウ配の小さいほど小

さい.融点以下の温度に船いて結晶の受ける焼鈍効果は,格子欠

陥の拡散,転位の運動などの機構により,結晶の機械的性質およ

び電気的性質に大きい影響を与える.小さい温度コウ配中での結

晶成長における最大の欠点は過冷却が起こりやすいことである.

結晶成長速度は,融液組成が ln 過剰の場合にはかなり小さくし

なけれぱならないが,融液組成がほぼ Stoichiome仕ie である場

合には20mmh程度の成長速度で、単結晶が得られる.

4.2 結晶特性

われわれの方法による lnP 結晶の大きさは通常15gである.

結晶の性状は GaAS によく似ている.底面にはしばしば ln 金

属の析出が見られ,結晶粒界は双晶面となることが多い.

電気的特性の測定は GaAS の場合と同様にして行なった.

InP 単結晶
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図 4.1 1nP の電子船よび正孔濃度温度変化
Fig.4.1 TemperatuTe dependence of electron and

hole concentrations in lnp crystals.
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図 4.2 1nP の電子船よび正孔の易動度温度変化
Fig.4.2 Tempetature dependence of electron and

hole mobility in lnp crystal.
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添加ヒ素量/結晶の燐含量(原子比)

図 4.3 1nP 結晶に対する AS の添加量と 7フ~300゜K
間の最大電子移動度

Fig.4.3 The maximam electron mobHities in the
Undoped lnp ctystals as a function of the doped
amounts of As between 7フ゜K and 300゜K.

10-6 W'5 10'、. 10", 1σ'2 1d

図4.1船よび図4.2 に典型的な特性を示す.不純物をドーラし

ない場合結晶は通常N形である.電子濃度は10wcm-3前後で,

その値は結晶成長条件に左右され,一般に凝固後高温に保つ時間

が長いほど電子濃度が減少する.この場合,電子移動度の増加の

様子から,電子濃度の減少がアクセづ夕濃度の増加よりもむしろド

ナー濃度の減少によるものであることが結論される.結晶の冷却

速度と不純物濃度との関連を調べる九めに,結晶試料をPふんい

気中で980゜Cに長時間保っ九後,いろいろな冷却速度で冷却し,電

気的特性を測定した.冷却速度が20゜C小以下の場合は電子濃度

の減少兆よび電子移動度の増加が見られるが,試料を急、冷した場

合は電子濃度は増大する.これらの結果はCU,Liなどの不純物あ

るいは格子欠陥が電子濃度の変化に関係していることを示唆する.

また結晶成長にあ九って少量のASを添加すると,やはり電子

濃度の減少充よび電子移動度の増加が見られることがわかっ九.

この効果にっいてぃろいろな実験を行なった結果,次のことが明

ら力寸こなった.

(1) AS の添加量と電子移動度の最大値との関係は図4.3

に示されるようになる. AS添加による電子移動度はある範囲で

極大になる.電子移動度の変化は不純物濃度の変化に基づくもの

らしく,結晶のパンド構造には関係しないと考えられる.

(2)温度980Cで,少量の AS を添加したりンふんい気中で

InP試料を加熱した場合も電子濃度が減ずる.しかしこれらの効

果は冷却速度に依存し,急、冷した場合には電子濃度の増加が見ら

れる.

以上の事実により,この場合にも格子欠陥がなんらかの形で関

ケしてぃるものと考えられるが,現象はかなり複雑で,単.純なモ

ゞjレではすべての実験事実を説明することは困難である.

不純物をドーづする場合,ドナー不純物としては Se, Te, sn

などを用いた. se および Sn をドーづした場合の結晶中の電子

101.

80604020

結晶前端からの距離(全長に対する%)

図 4.4 1nP 中の Se, sn の偏析
Fig.4.4 Se宮regation of se and sn in a lnp crystal.

濃度分布は図4.4 のようになる.これから求めた偏析係数Rは

Se に対しては0.1. sn に対しては0.01であった.これは従来報

告された値より小さい.アクセづ夕不純物として Zn をドーづした

結晶では R>1であっナこ.

10

S

1016

S

づりツジマン法船よび浮遊帯法による GaAS ならびに lnP単結晶

の製作実験の結果にっいて報告した.単結晶成長に船いて重要な

因子は蒸気圧の制御,炉の温度分布,ポート壁の処理,結晶成長

速度などである.ま九結晶の電気的特性は炉温度分布,結晶冷却

速度などによって大きい影響を受ける.これらの条件を適当に選

ぶことにより,電気的特性の良好な単結晶を製作することができ
晴

九.これらの結晶の半導体素子材料としての評価については,づ

り.ワづマン法N一形 GaAS結晶を用いて製作されナこパラクタ.,イオード

や, N一形船よびP一形の GaAS,1nP 結晶を用いて製作されナこ半

導体レーザがすぐれた特性を示すことを指摘しておく.

さらに lnP 結晶の冷却速度効果船よび AS 添加効果によって,

InP結晶中の荷電中心の性質についての知見が得られ,これを利

用して結晶の電気的特性を改善し得ることが明らかになっナこ.
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Micro.structures of vacuum melted 17ーフ PH stainless steel have been studied at each stage of the RH tTeatment

Variation ofthe chemical compositions and of the れ'eating conditions of tl〕e a110y as we11 as the C11ange in the mode of existence

Of δ ferrite or carbide in t])e initial structure of specimen be{ore the treatment, tl〕ese structures vary distinctlvely in course of

t11e function and W11en arrived at tl〕e 6na] slage. The e仟ects of t11e 6nal micTO・structuTe have been also examined on some

mecl〕anical properties and corrosion resistance in tl]1S experiment

177 PH ステンレスの RH 処理

実博司*・今泉 三之

RH Treatment of 17・7 PH stainless steel

1.まえがき

17ーフPH ステンレスは,溶態化処理ののち中間熱処理まナdま冷問

加工によって変態させたマルテンサイト地に,さらに時効処理によ

つて析出を行なわせて所期の特性を得ようとする,いわゆる析出

硬化形のステンレス鋼として広く知られている

この合金の熱処理法には中問処理として3種類があり,それぞ

れ析出硬化処理と組み合わせて, TH, RH, CH 処理とよばれて

いるが,この中で RH 処理といわれる処理法は,オーステナイト不

安定化処理と一73゜C深冷処理との組み合わせによって,マルテンサ

イト変態を行なわせたのちに析出硬化させる方法であって,深冷

処理前にはかなりの成形加工性を保打する点で,災川上応用範囲

の広い処理法である.しかしながら,とくにこの処理過程ではδ

フェライト,カーパイト,マルテυサイ1、などの各金属組織の変化がきわめ

て複雑であり,さらに合金組成の徹量の変化や処理前の釦織状態

によって、大きな影粋がある元めに,きわめて問題の多い処理法

である.この合金の処理については従来から多くの研究がなされ

ているが,山,巴),促),御なお解明されていない点、多い

この報告では,この合金のRH処理において起こりうる種々の

問題に対処するために,主として変化の過程を顕微鏡観察と硬度

測定によって検討した.検討の中心としたのは,溶態化処理およ

び不安定化処理条件に伴うδワエライトおよび炭化物の挙動につい

てであるが,この挙動が,炭素含右量や処理前の組織状態によっ

てどのように異なるか,さらにはこのような釦織の相述がその後

の処埋(マルテυサイト化,析出硬化)にいかなる影粋を与えるかに

ついて、調べた.またRH処理後の金属組織が相違する場合, こ

の合金の引張強さ,伸び,疲労強度,パネ限界値および榔食特性

に与える影粋について、,一部実験し元結果を合わせて述べる.

Central Research Laboratory Hiroshi JITSU ・ MitsuyukilMAIZUMI

仁＼＼成分元楽＼、"% 0, 1 "1試*1NO."、、、、'

表 2.1 試料の化学組成

形シリコ:介炉で行ない士5゜C に制御を行なった.深冷処理はド

ライアイスとエタノールを混合した一78゜C の温度の中でいずれ、,8

俳汁飼浸セキした.硬度は eツカース硬度訓'を使用し荷埀10kg で測

定しナC.まナこ引張特性は電子管式10トン万能引張試験機,パネ限

外価はⅡS 規格によって調べ,繰返し疲労特性の測定には片持

式の1^"乍の機械式試験機を,腐食試験には10wt% H,SO..のカクハ

ン液を胴いナこ.な船またδワエライトの測定には,線分析法を機械

化したりニアルアナライザを使用しナC.

凡Vith the

Mπ

2.実験試料および実験方法

実験に用いた試料は,当社相模製作所の量産用商周波真空溶解

炉で溶解し,熱閻鍛造後,梨鼎3圧延,冷間圧延を経て厚さ0.5mm

に加工した50961王延識から採取した.表2.1には試料の化学組

成を示し,国内標準のーつである通研規格と対比Lた

試料の処理および実験方法の詳細はあとに述べるが,溶態化,

不安定化船よび析出硬化の各熱処理は,水素ふんい気中の管状椣

3.溶態化処理による顕微鏡組織の変化

3.1 標準の溶態化処理後の組織

試料NO.1船よびNO.2を標準の溶態化条件である 1,040゜C で

10分保持後水冷し九場合の顕徹鏡組繊を図3.1に示した. NO.1

は図3.1(a)のビとくオーステナイト地に一部ベーナイ1、状の黒い部分

の組織があり,さらに約8%のδフェライト(列鳥状の組キ脚を共

存している,

これに対して炭素量が NO.1の約2倍である NO.2の試部Hこつ

いては実験結果に再現性が乏しかった.すなわち場合によっくは

図 3.1(b)のように, NO.1 と同様のオーステナイトとべーナイト状組

織およびδフェライトからなり(ただしべーナイト状の部分が多い),

他力では図3.1(ののように力ーパイドが網目状にあらわれたり,

δフェライトのまわりに析出する場合が認められた.前者の場合に

は,溶態化後の硬度は H,160程度でNO.1とあまり異ならない

比較的低い値を示すが,後者では力ーパイドの析出に伴って,オース

テナイトに固溶する炭素の濃度が減少するために,一部にマルテンサイ

ト化が起こり,カーパイドの析出とあいまって,このような組織では

硬度は薯しく高く,溶態化処理後で、H,300近い硬度を示した

な船NO.1の試料を用いて溶態化処理後空冷した場合の組織を調

べてみたが,空冷の組織では,水冷の、のに比べてややべーナイト

状の村リ哉の占める割介が多かった.

*中央研究所(工博)*制・.央研究所 (1H9) 101
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(b) NO.2 HV 160NO.1 HV 150

図3.1標準の溶態化処理条件で溶態化した後
Fi宮,3.1 MicTostructures of solution treatment in standard

200

150

硬度

100

X^ー

、

(b) specimen NO.2 befoTe
Solution tTeat ment.(HV 341)
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N01

δワエライト

.,

10

1,000 1,100 1.200 1.300

、

溶態化処理品度('C)

図 3.2 溶態化処理温度とδつエライト

量および硬度との関係

Fig.3.2 Effect of treating temperatuTe
On volume of δ ferrite and hardness

Of solution tTeated specimens.

3.2 溶態化処理温度とδフェライト

各試料を 1ρ40,に00,および 1,300゜C の各温度に1時間保持

後水冷し,おっエライト量と硬度とを測定しナこ結果を図3.2に示す.

オーステナイト温度域に船いて共存するδつエライトは700~1,100゜C

で最も少なく,その量はこの温度範囲ではほとんど変わらないと

いわれるが,さらに高温について調べたわれわれの結果によれぱ,

に00゜C の溶態化処理ではややδつエライトが増加し,とくに1,300

゜C になると急激に上昇する.炭素量の相違する試料を比較する

と溶態化処理温度に対する傾向に相違はないが,炭素量が少ない

NO.1 のほうがδつエライト量は多く,とくに高温での処理ほどそ

の差が大きかっナこ.

また溶態化処理後の硬度は,処理温度が高いほどわずかに高く

なっているが,著しい相違はなかった.

3.3 力ーバイドの溶態化

製造工程では,組成の偏析・熱間加工船よび熱処理に%ける加

熱ムラや,加熱後の冷却過程あるいは加工度の相違などの影将に

より,溶態化処理前の 6つエライトや力ーパイドなどの量および分布

などに相違のある場合が考えられる.ここでは多量の力ーパイドが

存在した試料の溶熊化の挙動について述べる.

実験は,試料 NO.1 船よび NO.2 をともに 700゜C で5時間保

持して,故意に力ーパイドを析出させた図3.3(田および図 33(b)

のような組織を用い,これを1ρ40゜Cで1時間の標準の溶態化処

理を行なったのち,組織と硬度の変化を調べた.この結果を図
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Fig.3.3 Solution of the specimens in which much carbide remains.

3.3 に示し九力:,炭素量の少ない NO.1 では力ーパイドは,ほと

んど溶態化し,共存するべーナイト状の組織も少なく,また硬度も

HV150に低下し,ほぽ標準の溶態化状態となっている.これに

対して炭素量の多い NO.2 ではマトリックス中に固溶されずに点状

に残存して船り,地はマルテンサイト化している.これは溶態化後

で、な船力ーパイドが固溶せずに残る九めに,地の炭素量を減少さ

せ,その結果 MS点(マルテンサイト開始温度)の上昇を促すことに

よって溶態化状態でも部分的にマルテンサイト化して船り硬度も高

、、

これらの結果,炭素量の少ない NO.1 の試料では,カーパイドが

存在しても標準の溶態化処理によってほぼ完全に固溶され,処理

前に力ーパイドが存在しなかった場合と同じになるが, NO.2 のよ

うに力ーパイドが溶態化処理前に多量に存在する場合には,熱処理

で完全に溶態化することは困難であることがわかった.

3.4 δフェライトの溶態化

δワエライトが多量に存在する場合の溶態化について検討した.

まず,試料 NO.1 を 1β00゜Cで10分間保持して,故意にδつ工

ライト量の多い(約30%,図 3.4(a)試料を作成し,1,040゜C で

1時間の溶態化を行なった場合の組織変化を調べた.

この結果を図3.4(b)に示したがδつエライトはこの温度での平

衡状態に近づくために拡散減少するが,1時間の処理後でもかな

り残存し,直接 1,040゜C で処理した平衡状態の試料(図3.1(a))に

比べてδつエライトはかなり多い.このようにδつエライトの拡散は
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図 3.4 多量の 0つエライトの存在する試料の溶態化(試料 NO・1)(×50の
Fig.3.4 Solution of the specimens having much δ ferrite.

非常に遅く,したがって多量のδつエライトが溶態化処理前に存在

する場合では,標準の溶態化処理(1ρ40゜Cで10分)では標準化

することはほとんど困難であり,かなり長い時間の溶態化処理を

必要とすることがわかった.

次に溶態化処理時間を節減するためには,δつエライトが分解し

やすぃような比較的低温で焼鈍したのち,あらためて標準の溶態

化処理を行なう方法が考えられる.われわれは1β00゜Cで1時間

保持し,約35%のδつエライトを析出させた試料を,800゜Cで20分

保持することによってδつエライトの分解を促進させたのちに,さ

らに 1ρ40OCで10分の標準の溶態化を行なっ九.その結果を図

3.5に示す.800゜C での処理によってδフェライトは試料の内部船

よび外部から分解し,分解し九部分は標準の溶態化処理によって,

ほとんど完全に溶態化され,地のオーステライトとは区別できなく

なったが,巨大なδつエナイトの分解にはかなりの時間を要する.

また分解を促進するには 800゜C よりさらに低い温度が考えられ

るが,この場合δフェライトの分解と同時に力ーパイドの析出を促進

することになるために好ましくない.

以上のように,標準の溶態化以前に多量のδつエライトが存在す

ると,標準の溶態化状態にすることが非常に複雑となるので,製

造工程でδフェライトを多量析出を伴うような過熱は極力避けねぱ

ならないこと力:わかる.
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図4.3 不安定化処理温度の硬度に及
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4.溶態化処理後の各処理段階における性質の変化

1,040OCで 10分間の溶態化後水冷しナこ NO.1 の試料を 850~

1,000゜Cの各温度でそれぞれ10分間の不安定化処理後水冷し,そ

の後いずれ、ーフ8゜C で 8時問深冷処理を施し,さらに 510゜C

で1時間析出硬化を行なった.この場合の各処理段階での硬度の

変化を不安定化処理(オーステナイづンづ)温度との関係を図4・1に示

す.

まず不安定化処理後の硬度は,不安定化処理温度が低い抵ど高

い.比較的低い 850゜C での処理後の組織は図4.2(a)のように.

一部力ーパイドが析出し地に、マルテンサイト状の組織が認められ大二.

一方 950OC まナこは 1,000゜C での不安定化処理後でも比較的やわ

らかい試料の組織には,図4.2(b)のように力ーパイドの析出カミ少

なくマルテンサイト状の組織もない.

これらの試料を深冷処理すると,850゜Cで不安定処理した場合,

硬度上昇は比較的少ないのに対して,高温で不安定化した試料の

硬度上昇が顕著であり,結果として高温で不安定化を行なっ九方

がむしろ高い硬度を示した.これは不安定化処理温度の高い試料

では,深冷処理ではじめてマルテンサイト化が認められ,しナこ力:つ

てこのマjレテンサイトは炭素の圖溶度、高く,カーパイドの析出によ

つて炭素濃度の低下したマトリックスから変態したマルテンサイトに

Fig 3.5 Microstructure of solution
tTeated specimen having pardy
decomposed δ ferrite.

^

析出硬化処理往

400
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「^

、三子}令女4三里1毛
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図 4.1 不安定化処理温度の硬度に及
ぼす影響(試料 NO.1)

Fig.4.1 EHect of austenite conditi・
Oning tempetatuTe on the hardness at
each stage of RH-treatment.
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比べて硬度が高いのであろう.

次に析出硬化処理を行なったあとでは,図 4.1からわかるよ

うに,組織には非常に相違があるにもかかわらず,いずれの温度

で不安定化を行なって、ほとんど同一硬度となった,

NO.2の試料にっいて同様の実験を行なった結果を図4・3に示

す. NO.2の試料では炭素量が多い九めに不安定化処理温度が850

~1ρ00゜C のすべての温度範囲で, NO.1の850 C 不安定化処理

の場合と同様に力ーパイドの析出と同時にマルテンサイト化が起こり,

すでに相当硬化しており深冷処理による硬化は少ない.析出硬化

による硬度は NO.1 の場合と同じような傾向を示した.

な船MS点以上の下部ベーナイト域に恒温保持した場合にオーステ

ナイトの安定化が起こるという報告がある.この合金においても

不安定化処理後の長時間の放置(常温で下部ベーナイト域にある)

によって,オーステナイトの安定化が起こり,深冷処理によってマル

テンサイト変態量が減少することが考えられるので,不安定化後た

だちに深冷処理した場合と常温に48時間放置後処理したものに

つぃて検討してみ九が,なんらの相違、認、められなかった.

4.2 溶態化処理後に力ーバイトが残存している場合の

硬化過程

炭素量が多いNO.2のような試料では,溶態化後でも力ーパイドが

残存しやすく,残存の程度により溶態化後の各処理による経過が

異なってくる可能性がある.ここで残存する力ーパイドの税度の異

なった代表的な3種の試料(試料条件は図4.5に示した)につい

て, RH処理過程における硬度と組織の変化を調べてみ九.これ

らの硬化過程を図4.4に示し,析出硬化後の組織を図4.5に示

し大二.

溶態化処理後力ーポンをほとんど固溶している試料Aでは.溶

態化後の硬度は低く,不安定化後深冷処理
、

によって硬度が著しく増加している.組織 、
の変化としては,不安定化処理での力ーパイ

、

ドの析出は比較的少なく,深冷処理によっ

てマルテンサイト化力:起こり,析出硬化処理

によって硬化するという過程を九どる.

これに対して溶態化処理後力ーパイドが網目状に析出している試

料Cでは,溶態化もしくは不安定化の状態で力ーパイドの析出と同

時に,すでに一部マjレテンサイト化して%り,したがって非常に堅く

加工も困難である.このような試料では深冷処理によって変態す

るマルテンサイトは少なく硬度の増加もわずかである.

このように最終の析出後の硬度がほぼ同一であっても,組織は

図4.5のように明らかに異なって船り,硬化の要因に%のずか

ら差があるようである.

4.3 溶態化後にδフェライトが存在した場合の硬化過程

溶態化温度の相違が影響する現象には,結晶粒度あるいは力ーパ

イドなどの析出物の固溶などもある力:,この合金の 1ρ40~1,300

゜C の溶態化温度の変化で最、異なってくるのは,共存するっエラ

イト量の相違である.この節では溶態化後に現われたδフェライト

のその後の処理による変化を調べるとともに,δつエライト量のこ

となる三種の試料についてその硬化過程を比較した.

試湘Hよ NO.1 を 1,040,に00 船よび 1,30O C の各温度で 1時

間保持し溶態化したもので,δつエライ1、量はそれぞれ約8,15船よ

び 340。である.

これらの試料をRH処理の各段階で組織観察と硬度測定を行な

つたが,まず950゜Cで10分の不安定化処理のあとでは,1,30O C

の溶態化によって生じた巨大なδつエライト(図3.4参照)は,図

4.6のようにその部を分解し,微呈の炭化物あるいはσ相を含

むオーステナイ1、となった.1,200゜C の溶態化によるδつエライトは,

その分解量、わずかであり,ま大二1,040'Cの溶態化によって残存

しているδつエライ1、はほとんど分解しない.硬度は図4.8 のよう

に溶態化状態にくらべて,1ρ40,1,200'Cでの溶態化による試料

はほとんど変化1ていないが,1β00'Cの、のではδ相分解のた

500

400

ノφ

g
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析出硬化後

春態化処理後
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溶態化後の6 フェライ 1、量(%)

図 4.8 δワエライ1、量がRH処理の各段階における

硬度に及ぼす影縛(試料 NO.1)

Fig.4.8 EHect of the volume of δ.ferrite on

hardness at each stage of RH heat treatment

めかわずかに硬化している.

次の深冷処理では,いずれもマルテンサイト変態力:船こり硬化する

が,図4.8からわかるように溶見凱ヒ温度が低いものほど硬化、著

しく硬度、高い.これは溶態化温度の低い、ののほうがマルテンサイ

ト変態の起こりうるオーステナイト量カミ多いことと,残留のオーステ

ナイトカ:少ないためのようである.

深冷処理後 510C で 1時問の析出硬化処理を行なった各試料

の組織を図4.7に示す.1ρ40 Cの溶態化の試料ではマルテンサイト

地に析出力靖忍められ,この合金の標準の組織を示すが,に00゜C

または1β00゜Cでの溶態化によるδつエライト量の多い試料では,

この処理の途中に船いてもδワエライトの分解がさらに進行するよ

うである.この処理によって硬度はい・ずれも上男・する力:,試料間

で比較すると,溶態化温度が高くなるにしたがってやや硬度は低

いが,その差はきわめて少ない.

以上のように溶態化後のδつエライト量の異なる試料では, RH

処理の最終段階での硬度はあまり異ならないが, は明ら力寸こ

相違し硬化過程、ことなる.

300

200

〒令処理後

不安定化仇理後
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を与えると考えられ目下検討中であるが,ここではこれらの結果

の一部について述べる.

実験に用いた試料の金属組織の特長とその処理過程は下記のご

とくであり,これらを用いて引張特性,パネ限界値,疲労特性%

よび硫酸中の腐食試験を行なった.

(a)標準のRH処理を行なった試料NO.1で,1ρ40゜CX30分

(水焼入)四50゜CX30分(水焼入)→一78゜CX8時間→駒0゜CXI.5

時問の処理を経た標準組織をもつ、の

(b)試料 NO.1を1β00゜Cで30分の溶態化処理を行ない,ま

ず故意に約33%の巨大なδつエライトを生じさせた後,不安定化処

理以後はA と同じような RH 処理を行なったものであって,図

4.フ(C)のようにδつエライトから分解した組織と,一部に残存す

るδつエライトカ:含まれている.

(C)試料NO.1を 1,040゜CX30分の標準の溶態化のあと,800

゜Cで不安定化し,以下(a)と同じような処理を行なった、ので,

大部分が常温以上で変態したマルテンサイト地を有する試料で力ーパ

イドの析出量、多い.

(d)炭素量の多い試料NO.2を,(C)と同様の処理を行ない網

目状に力ーパイドが析出している組織をもつもの.

まずこれらの試料の引張強さ,耐力(0200),伸び,パネ限界

値ならびに弾性係数を一括して表 5.1に示す.この結果からわ

かるように,カーパイドが存在したり,常温以上で変態したマルテン

サイト地に析出力:行なわれた(C)船よび(d)などの試料では,標

準組織のものに比べて引張強さ,耐力にあまり差がないか,やや

大であるにもかかわらずパネ限界値がかなり低く,カーバイドが網

目状に析出している(d)の場合には伸びがとくに少なくなる.ま

たRH処理前にδつエライトが多量に存在した(b)の試料の伸びは

標準試料とほぼ同様であるが,引張強さ%よび耐力はやや低くま

たパネ限異値は著しく低くなった.

汰にこれらの試料について,片持ち支持で一端を上下に両振り

した場合の疲労試験を行なった結果を図5.1に示した.106回ま

での結果では各試料間の相違はそれぞれの試料のパラツキの範囲

内にあって金属組織の明確な影響は認められていないが,実験を

行なった試料数も少なく測定条件にもな船検討すべき問題が残さ

れているので,くわしくは次報にゆ・ずりたい.

汰にこれらの試料を10wt%H2S04(常温,カクハンした)中で腐

表 5.1 RH処理後組織の異なる試料の機械的特性

5. RH 処理後の組織が異なる試料の機械的

性質および腐食特性

前章までに述べ九ように,溶態化処理以前に力ーパイドあるいは

δつエライトが多量に存在した場合に硬化の過程がかなり異なるた

めに, RH処理完結後の組織には著しい相違があるが,その硬度

にはほとんど差がなかった.しかしながらこのように硬度に差が

ない場合で、,他の機械的諸性質や腐食特性にはなんらかの影婆

177PHステンレスの RH処理.弐・今泉

熱処理引張強さ2 耐/弓
(a) 1 19143

(b) 102134

(C) 128142

(d) 151 140

51

68

421

仲ぴ%

13.1

452

(1153) 105

ヤング率
】 0'

1.73

458

12.0

フ.9

パネ限界値
kg/mm2

81

1.6

1.68

1.67

1.76

座破
Hvlokg

443

(
比
き
一
柵
揮
)
捲
K
1
央
~
Y
山



100

90

0

80

ム0

0
XX

70

ム
.

60

6.考察

17ーフ PH ステンレスの機械的性質には,マト小ワクスに存在するδ

つエライトおよび力ーパイドの挙動が大きな影響を及ぼすと考えられ,

この報告ではこの問題を中心として検討した.

この結果によれぱ,過熱あるいはその他の原因で多量に生じた

δつエライトは,1,040゜C で長時間することもしくは 500~900゜C

で保持することによってその量を減ずることができるが,標準の

溶態化状態で存在する 5~10%までに減ずることは,なかなか困

難である.1ρ40゜C 付近の溶態化に上るδフェライトの固溶には長

時間の保持を要し,その結果として結晶粒の粗大化を伴い,また
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比較的低い温度でδフェライトの分解を促進することはできるが,

この時生成する力ーパイドあるいはd相の溶態化が容易でない場合

もあって,基本的にはδワエライトの共存量を少なくすることが望

ましい.

炭素含有量の高い(0.12%以上)試料では溶態化状態に船Vて

も力ーパイドが析出しやすく,特に網目状に粒界に析出した炭化物

は溶態化によって固溶することがなかなか固難であって,溶態化

後で、硬度がe',カス硬度300近くとなり冷間加工は困難である.

この合金のPH処理は溶態化処理船よび不安定化処理後で成形加

工を行ない,その後深冷船よび析出硬化処理を行なうことによっ

て硬化させることを特長としているのであり,上記の傾向は本質

的に問題となる.

さて 17ーフPHステンレスの析出硬化は, undeNood によれぱ④

針状の規則格子(結晶構造が CSC1形B.C.C.で格子常数2.87~

2.89 の NiA1 金属間化合物と推測されている)の析出カミマルテン

サイト地に生じ,この針状粒子を形成する過程で発生する局部ヒズ

が硬化の原因であるといわれている.一般に析出硬化処理によミ

る合金の強化機構に船いて問題となる点としては,

(1)析出物とマトリ.,クスのCoherency

(2)析出物の形状(球状より針状の析出物が格子のヒズミを

生じやすい)

(3)析出物間の距航

(4)析出物とマトリックスの性質

などがあげられ,17ーフPH ステンレスに関しては粘り強く微細なマ

ルテンサイト地に,きわめて微細に分散されたNiA1もしくは炭化物

などが析出する状態が望ましいと考えられる.

方177PHステンレスの各熱処理過程の観察を行なったこの実

験の結果によれぱ,析出硬化処理以前に存在する組織には熱処理

条件の相違によって次のようなものが認められている.

a.マ}レテンサイト

(a)不安定オーステナイトからサづゼロ処理によって発生した

この合金に船ける標準のマルテンサイト

(b)溶態化、しくは不安定化処理段階で力ーパイドが析出し,

地に固溶する炭素量を低下するためにMS点が上打・して

生成したマルテンサイト

(C)δつエライトの分解によって生成したオー久テナイトから発

生したマルテンサイト

b.カーパイド

(a)溶態化によっても固溶せず残存した力ーパイド

(b)溶態化、しくは不安定化処理段階で生成した網目状も

しくは粒状の力ーパイド

(C)δつエライトの分解生成物

C.δフェライト

(a)溶態化状態のままのδつエライト(比較的こまかい)

(b)一部を分解しナこδつエライト(分解生成物に囲まれた)

これらの各組織の中でいずれが存在し,その量的な分布はどう

であるかは,試料の化学的組成船よび各熱処理過程の相違によっ

て顕著に影響をうけ,これらの組織の相違はその後の析出硬化過

程船よび処理後の材質に直接影響を与えるようである.九とえぱ

不安定化処理過程での力ーパイドの析出に伴って析出したマルテンサイ

トと,深冷処理ではじめて生じたマjレテンサイトとでは結晶機造力:同

じでも炭素の固溶度,組織の粒度に船いては同じでなく,したが

つてそれ自体の特性が相違するのみならずその後の析出硬化処理

三菱電機技報・ V01.39. NO.9・ 1965
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図 5.2 10wto。H2S04中に船ける腐食減量曲線

Fio.5.2 CorTosion bahavior of the specimens with vaTious
microstructurs in lowt% sulfuric acid solution.(agitated)

食試験を行なっ九結果にっいて述べる.図52は50時間までの

浸セキに伴う腐食減量を示したものであるが,溶態化処理後にδ

つエライトを多量に残存している試料(b)では,他の3種類に比べ

てかなり腐食減量が大であった.この腐食過程について試料表面

からの表面観察を行なったところ,6つエライトがRH処理過程で

分解して生成し九相に相当する部分の付近で腐食の進行が優先し

てぃるようであった.これに対して試料(C)船よび(d)の腐食減

量は標準の試料(a)と緑とんど同じであり,まナこ腐食の進行状況

にも特に相違は認められないので,析出が船こなわれる地が常温

以上で生じたマルテンサイトであるか,、しくは深冷処理で生成した

、のであるかに関係なく,また力ーパイドの析出、 Hes04 10wt゜0

液に対する腐食に関t,ては,抵とんど影響を与えていないようで

ある.
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による析出状態にも相違を与えるであろう.またδフェライト地に

対して、マルテンサイト地に対,、るのと同じように NiAI 、しくは力

ーパイドが析出しうるが,その性質には相違があると考えられる

カーパイドにつぃてぃえぱ,中間処理過程で生ずる力ーパイド、また

合金の硬化をもたらすことは事実であるが,その形状,本質なら

びに地とのΦheNnW などに関して,最終の析出硬化処理で析

出する力ーパイドと同一ではなく,したがって同じような影響を合

金に、たらすとは考えられない.

この実験の結果によれぱ,中問処理の条件は最終のRH処理後

の硬度にはあまり影轡を与えなV場合が多かっナCが,組織および

組織分布(たとえば巨大なδフェライトの混在,網目状の力ーパイド

の存在)への影粋は明らかであり,このような組織の相違は硬度

以外のクリーづ特性,疲労強度,伸び,絞りなどに影響を与える

、のと考えられる.事実,古川ら仏)は不安定化温度が低い場合,

最終の析出硬化後の硬度は正常処理のものと同一であるが,伸び,

絞りなどはかなり低いという報告をして船り,我々の結果におい

て、網目状に力ーパイドが現われた試料の伸びはきわめて低かった.

疲労に関するこの報告の結果はやや不十分であってなお検討を要

するが,この合金が主として用いられるパネ材料としての重要な

特性のーつとされるパネ限界値に対しては,δフェライトや力ーパイド

の存在あるいはマルテンサイト地がどの段階で生成されたものであ

るかは,かなりの影糾を与えるようであり,金属組織の管理は本

合金の製造上重要な問題の・ーつであろう.

17ーフPH ステンレスは上記のように組織変化がきわめて鋭敏であ

り,かっ処理過程のある段階で起こった組"妥の変化はまた次の段

階での組織の変化に影粋を芋えるので,その硬化過程は不安定で

あり再現性に乏しいことが多い.これらの不安定性に影粋を与え

る要因としては,材オ斗の加工履歴,形状,結晶粒度,熱処理の際

の冷却速度ならびに組織などがあげられている.材料の加工履歴

は溶態化前のδワエライトや力ーパイドの存在呈と分布状態に影秤し,

ひいてはこの報告で述べたようにその後の処理過程に、影鴛を与

える.まナこ苅物の材料では熱処哩ふんい気によっては脱炭,窒化

などが起こり,表面付近の組成変動から処理後の材質内に性質の

不均・ーを、たらすこと、あろう.溶態化処理後の冷却速度につい

ては Underwood御は塩水焼入の場合,その後の処理で硬化が起

こらぬことを報告しているが,この実験で水冷と空冷を比校した

結果では相遵がなくむしろ古川ら御の結果に一致した

次に 17ーフPH ステンレスの化学組成の中で AI, C, N は微量の

変化でこの合金の悦付生に大きな影粋を与えるとされている. AI

は析出硬化処理で析出する NA1を枇成するだけでなく,この合

金のδフェライト量は A1含有量によって変化するので,その添化

量はこの観点に立って正しく規正されなくてはならない, Cは深

冷処理によって生成するマルテンサイト地を強化し,ま元析出硬化

処理における力ーパイド析出による硬化に関連する元素として重要

であるが,一方その量のやや多い NO.2のような試料の場合では,

すでに述べたように溶態化しにくい力ーパイドを形成して,軟質の

溶態化状態が得られないことがある.また炭素量の多い合金で,

かっ不安定化処理過程では,しぱしば力ーパイドを溶出するために

M.点が上男・し,深冷処理以前にすでにマルテンサイトに変態する傾

向にあっく,処理過程がさらに複雑となるようである.窒素の影

響については種々の効果が期待されているが,なかで、オーステナ

イトが安定化される傾向はこの合金における鋭敏なマルテンサイト変

態を緩和し, M.点を適当な処理温度に管理する上に船いて利点

があり,今後検討したいと考えている.

5'むすび

真空溶解によって溶製した 17ーフPHステンレスの冷問圧延機を用

いて, R貸処理過程で起こる種々の変化を,主として熱処理過程

でのδワエライトならびに力ーパイドの挙動とその影糾を中心として

検討したが,その結果を要約すると次のようになる.

(1)組織中に共存するδフェライトは,溶態化処理温度が1,100

゜C 以下の場合では約5~10%と比較的少ないが,高温での溶態

化によって著しくその量を増加し,1β00゜C の溶態化処理を経た

、のでは約33%のδつエライトを共存する.

(2) 1,200~1,300゜C の過熱でいっナCん生じた多量のδつエライ

トは,1,040゜0 での標準の溶態化処理によってはなかなか態理化

しない.より低い温度で分解後溶態化しても,当初から標準処理

を行なっナC場合のδフェライト量までに減少させることは困難であ

る.δつエライトの分解生成物は 1,040゜Cの溶態化で固溶しにくく,

またこの付近で腐食しやすいなどの問題点などがあり,いずれに

しろ多量のδつエライトの出るような過梨熊よ避けねぱならない.

(3)溶態化処理状態で存在したδフェライトは,不安定化処理

で分解をはじめるので,δつエライト量の多い試料のほうが不安定

化処理状態では堅いが,深冷処理後はマルテンサイトに変態する領

域が少ないのでかえって硬度が低い.最終の析出硬化処理後の硬

度はδフェライト量のととなる試料であまり差はない.

(4)炭素量の比較的少ない試料では溶態化処理で力ーパイドは

ほとんど溶態化されるが,炭素量の比較的多い試料では溶態化状

態でもしぱしぱネ介ワーク状の多呈の力ーパイF残存して硬度が高

く成形加工が困難な場合を生ずる

(5)不安定化処理温度を低くすると力ーパイドの析出が起こり,

これに伴ってマトリックスの炭素呈が減少するのでMS点が上昇し,

常温以上で、一割"こおいてマルテンサイト化が起こって硬化する

この場合深冷処理による新たなマルテンサイト変態は当然少ないの

で,この状態での硬度は標準処理よりむしろやや低い,い、ずれの

場合で、RH処理後の硬度はほぼ同じである

(田溶態化発よび不安定化処理後の冷却は水冷で、空冷でも

特に差はない.ま元不安定処理後の保持時間、性質に影響を与え

なかった

(フ)δフェライト量の相述や,カーパイドの存在あるいは中問処理

前での析出はRH処理後の組織に著しい影縛を与え,硬度,引張

強さの相違があまりなくても,パネ限界値,伸びおよび耐食性な

どに影響するようであるので,この合金の熱処理管理には金属組

織観察による検討がとくに重要である.

17ーフPHステンレスの RH処理・実.今泉
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新製品紹

配電線の電圧変動が改善されてくると従来あまり問題にならな

かった柱上変圧器内部における電圧降下のしめる割合が大きくな

りこれの低減が必要になる.ゼロインビーダンス変圧器は,変圧器内

部に兆ける電圧降下を低減するため直列コンゞンサと変圧器を一体

とした新しい形の変圧器である.

特長

(1)変圧器巻線とコンゞンサを一体としたコンパクトな巻線,高

圧巻線の一部にアルミハクを使用している.アルミハク巻線は層

ターンとなって船り変圧器巻線としての働きとアルミハク問の分布静

電容量による直列コンゞンサとしての働きをかねそなえた構造とな

つているので直列コンゞンサ別置法に比べ非常にコンパクトである

(2)電圧変動の大幅改善

標準 20kvA 変圧器では定格出力,力率 80%で電圧変動率

約 2.2%であるがゼロインぜーダンス変圧器では,ほぼゼロである

負荷力率が 90,95%と良くなっても標準変圧器に比べ 30,45゜0

の電圧変動であり非常に改善されている.

(3)故障時の電流を制限する高インビーダンス特性

正常運転時の電圧変動は非常に小さいが,二汰側艦絡などで定

格電流の約 3.5倍以上の大電流が流れると,コンゞンサ保護用の放

電間ゲ千が動作してインぜーづンスの高い変圧器となり短絡電流を

ゼロインピ ダンス変圧器完成

定格電流の 25 倍以下に船さえる

匝仕様

容母

20kvA

周波数

50 C S

一般に高圧配電線は非接地で運転され,地絡事故の検出は電力

会社変電所に船いて各っイダごとに行なっている.しかし,最近

では波及事故の防止のため各需要家においても地絡事故を検出す

ることが必要となってきた.これは従来ど船りの地絡保護だとー

需要家の地絡事故のためにも電力会社変電所のシャ断器が開かれ,

そのっイダに接続されてぃる全需要家が停電となり,その停電損

失はきわめて大きいためである

こころみに高圧配電線の停電事故のうち,需要家内部の地絡事

故に起因するものを統計からビックァ.ワづしてみると 10~20゜0 も

含まれている.このことからも各需要家に地絡継電器を必要とす

ることがわかる.

LOE-2-R 形, LOE-3 形高圧地絡継電器はこのような用途に

適し九継電器で,零相変流器(ZCT)により地絡電流のみによっ

て動作する高感度トランづスタ式高圧地絡継電器である・この継電

器は所定の零相変流器と組み合わせたものを販売するのが標準と

なっている.な船 LOE-2-R 形は配電盤に埋込形として取り付

けるものであり, LOE-3 形は袖盤またはバイづなどに取り付け

るようにした、のである.写真は LOE-2-R 形船よび LOE-3

108 (115の

63kv
士5ツ

土10%

二次侃圧

?10-105V

直列コγデン
サのリ丁クタ
:ノス

菱 LOE・2R 形, LOE3 形高圧地絡継

直列コンデン
り短絡時'ン
ヒーづt'ンス

フ゜Ⅱ 5,。

放電闇ゲキ
動竹.電圧

約 160OV

図 1 ゼ0インビー,ンス
変比器外観

形高圧地絡継電器のそれぞれ外観を示した、のである

匝特長

(1)設備費が安い

地絡電流のみによって動作するため接地変圧器は不要

(2)トランジスタ式継電器

トランづスタを使用してぃるので高感度特性,到H乍の確実性,尚

図 2 ゼロインビーダンス

変圧器中身

器完成

図 I LOE-2 R 形

継電器外観

図 2 工OE 3 形

継電器外観
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継電噐,零相変流器

組合せ形番

PB661

PB662

PB663

P B664

PB665

P B666

PB667

PB668

PB669

PB670

PB671

PB672

PB673

PB674

PB675

形

継

1表

電噐

名

形, LOE3 形高圧地絡LOE-2-R

畢相変流器(注 2)

次迫体定格(注 3)格

150A

有
30OA(注 1)

4 3 φ06 A
無

フ 7 φ

150A
有

30OA

4 3 φ
無

フ 7 φ

150A
有

30OA(注 1)

4 3 φ0.6 A
無

フ 7 φ

150A

府
30OA

4 3 φ
無

フ 7 φ

LOE 2 R

定

なって船り,それ以外にシャ断器トリッラ方式により CT トリッづ

用のりアクタが付属する場合がある.

地絡事故が発生すれば地絡電流は零相変流器を通して地絡継電

器入力端十に導入される.この電流は感度調整抵抗により適当な

電流値のみトランづスタ増幅部に流れ,整定値以上の電流になれば

はじめて次りレーが動作する.一次りレー動作と同時に二次リ

レーが則"乍し,あわせて動作表示器が表示を出す.一次りレーの

接点の開閉によりシャ断器の引はずしコイ1レを励磁し,保護動作

を行なう.な船 LOE・3 形はづザーを内蔵しているため動作と同

時に警報も行なう.

豊仕様

この継電器は表1のように零相変流器,継電器の種類により,

数多くの組み令わせがある

0.2

袖盤取付

ノ{イプ,丁ングル

などを利用

表面接続端十

50 C S

または

60 C S

""11ΠUH 新製品紹介川11Ⅱ111ⅡⅡⅡ^"艮 1

P B676

菱 ITS30 形過電流継

0.?A O.3A O.4A O.5A 06A 5 段階リ」換

定恪次零相扱流 20omA,屋内用乾式.最大使片1置圧 6.9kv
吹迫体無の玉のの定枯は賃通穴直径で示し,43φ壯 150A まで,フ7φは 30OA 京で使用できる

CT トリソプ用であるが,無磁圧トリ,プ,過侃圧トリノプιこ亀使用できる

LOE 3

(1157) 109

速度動作,経年変化少などの利点がある

(3)感度魂整力:自由にできる.

0ータリスィッチにより適当な感度力:選択できる.

(4)補助りレー(一次りレー,二次りレー)は密閉形である

し九がってづミなどによる接触不良がなく,高信頼度,長野命

である

(5)シル1、配線を採用

上要回路をづりント配線L,たため構造が堅ろうである

(6)その他

既設のシャ断器の引はずしコイjレがそのまま利用できる

皿構造および動作

この継電器は,感度調整部,トランづスタ増幅部,結合トランス,動

作表示器,復帰装置,電源部,補助りレー,テストスイ・,チなどから

整定範囲

電流容量(注 1)

02

器完成

CTトリッフ用

リ丁クタ

継電器

消費VA

50 C S

または

60CS

ICS

無

最小値(注 2)

定格(泣 3)

覧

4~12A

連統 5A

2秒 60A

4VA

6VA

0.1 1.OA 複定格

有

(外付)

電圧トリ*プ

電圧トリソプ

nS3D形過電流継電器外観

伽

Tトリップ

無電圧トリップー(注 4)

過電圧トリップ_

無

考

有

(内蔵)

電圧トリップ

電圧トリソプ

盤面取付

ITS・3・D 形過電流継電暑忌はΠT 形交流瞬時過電流継電要素と,

ICS 形表示接触器とをおのおの3個 D A 形埋込弍引出形ケース

に収納したものである

この継電器は KDA-D 形, KDB D 形などの短絡方向距航継

電器と組み合わせ使用する

■使用目的

(1) PT ヒューズ断などの電圧喪失時の知.絡方向距離継電器の

不要動作防止

(2)短絡方向距離継電器は,三相短絡検出用,一相加絡検出

用と区別された継電器であるために,二相短絡時の短絡相は表木

できない.このような場令 ITS3 D 形継電器によって加絡相を

表示することが可能である

匝定格

形式番号 PD681

周波数 50 または 60 C S

定格電流 5A

埋込形

Tトリップ

無電圧トリップー(注 4)

過電圧トリ,プ_

電

ー
?
3
4

注
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'ⅡⅡ"""Π111!新製品紹介川1ⅡⅡⅡⅡⅡ開

D-A 形埋込式引出形ケース外形

注 1.電流容量とはⅡT 要素のコイル温度上昇から問題のな

い電流をいう.

当社では従来から JKA 形, HK 形湿式,多板電磁クラ・,チを

製作し,各種産業機械の合理化,自動化に大きく貢献しているが,

今回新しく RK 形電磁マイク0クラッチを開発した.

この電磁マイク0クラッチは直流,乾式,単板,コイ】レ静止形のクラ

.,チで動摩擦卜jレク 2.5~40kg・om の小形のもので,応答速度が

速く,主として計測機械,自動制御機器,事務用機械などの用途

に適している.

匝特長

(1)応答速度が速い

トルクの立上りが速いので,応答を速くすることができる.

(2)小形である.

他のクラッチに比べて非常に小さく,しかも摩擦トルクは卜分な

偵となっている.

(3)摩擦トルクの調整ができる.

電圧を変えることにより,トjレクを容易に調整できる

(4)寿命がきわめて長い

づラシなどの消耗部分がなく,また摩擦面が摩耗しても調整不

RK形電磁マイクロクラッチを開発

2.最小整定値に於いて整定値電流が流れナこときの消費VA

3.定格電流が流れたときの消費VA.整定値にはほとんど

無関係で一定値となる.

要であるから長期間にわたり使用できる.

(5)取扱が容易である.

構造が簡単であり,ま九調整部分がないので機械に容易に取付

けることができる

圏仕様

形名

RK 2.5

MF-70 形, MF・75 形は新 JIS 規格の制定に伴い新しく開発

した広範囲積算電力計である.古い歴史と最新の技術を結集して

作られたこの積算電力計は,新ⅡS規格を十分満足する耐候形広

範囲計器であり,数多くの特長を備えているが,とくに長寿命を

誇る計器である.

な船,定格電流値により形名を MF-70形と MF 乃形に区分

しているが,その関係は汰のと船りである

MF70 形,

-5

-10

動摩擦トノしク(kg・cm)

-20

-40

MF75 形広範囲交流積算電力計を開発

単相2線式1素子単独計器

2.5

5

10

20

40

入力

形

(W)

電圧: DC 24V

MF

3

■特長

(1)広範囲

JIS C1211-1965 「広範囲交流積算電力計」に適合している力:

ハイトルクであるため,とくに軽負荷の誤差変化が僅少である

( 2 )ハイトルク

計器の駆動卜jレクが大きいため,軽負荷に船いて、十分特性が

安定している.

(3)長い寿命

ハイトルクであるため機械的良度力:きわめて高くしかも下部軸受

110 (1158)

4

名

MF

5

重1正(k三)

70 形

6.5

0.12

8

75 形

RK 40 形電磁マイク0クラ.ワチ

0.?0

定

026

0.34

格

が二重宝石となっているため,軸受,計量器の摩擦カミ小さく,ま

た制動磁石は抗磁力の大きいアルニコ磁石を使用しているので長

い寿命が期待できる

(4)振動,衝撃に対して安定

電磁石・制動磁石などは強固なっレームに確実に取り付ける構

造になって船り,ま九円板と制動磁石問および電磁石問の空ゲキ

カ:広く,振動・衝撃に対して安定している

(5)調整容易

各調整装置の調整範囲、十分でありすべて計器の前面から容易

に調整することができる15

0.61

電

A,

6 0 A,

流 値

30 A

120 A

図 I MF-70 形

広範囲積算電力計

図 2 MF-75 形

広範囲積算電力計
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-1 特性定数

'朗ⅡⅡⅡⅡUUH1新製品紹介川川ⅡⅡⅡⅡⅡⅡ,"

(6)その他

耐候朏造,検針Lやすいなどのほか,ハイトルクに、かかわらず

その電力損失はきわめて少なくなっている

電気づスクづライダの 10omm,180nun を改良開発L,先に紹介

しましたが,このシリーズとして今度 150mm の改良形(PA-150A

-1 形)を開兆したので,紹介する

更用途

溶接面のピー1、取り,鉐物のパリ取り,その他金属の表面仕上

げからコンクリート各征人造石などのイi材面のイ上上,パイづや湯"の

切断などに胴いる.別途販ず血'示として川意Lているワイ卞づラシを

使j何すれば,サe 落L,途装ハギなどに刑いる

■改良内容

改良内容は,下記のとおりで,従来の PA-150S-1形に比べく

一段と強力で,しかも使いやすく,能率的なものになっている.

(1)電機子焼損!打故を防止するため,電動機出力を 350W

から 50OW に変更し,強力1牛をもたせた.また一電機子絶縁ワ

ニスをエボ千b 系の、のに変災し,高t品度に耐えるものにした

(2)歯車騒音を少くする対策として,歯東(スバイラルベベ」レ山

中仙用)組立時のカミ合調整を容易にするため,外部からの歯当

りが直視できる枇造とし,さらに力三合朋整の徹調整が可能なよ

うに,ネジ朋整式枇造を用いた

(3)電動機冷却風の排出方法にっいては,作業者の顔にあた

ー"" NI一甑四'1泌訊,肌器"躰川

ー。●・■1ミ■1
・ーー武

150 mm 電気ジスクグラインダ PA・150A・1 形を開発

らないように,従来のラづアjレ方向から柚方向(前プ"非出)排出に

変災し,作業が容易な構造とした

(4)意1辰を近代的意匠にし,能*的な作業が行なえる形状と

した

風仕様

表 2 定格および計量装置定数

形 1、、、1*,' 1 , 1膨上'、.き、'一●"'1如"""'

1 甑.1、*11・.、に1 がご.ゆ:心.'11 1 1

当社では,とのたび一般家庭用ながら業務用なみのすばらしい

吸じん力を発揮する 430W 強カモート}レ,3 通りに使いわけので

きる回転式口ータリ床づラジ,ホコリのたまり具合が・一目でわかるダ

ストインづケータなど,多くの使いやすい特長を俳えた TC-2妬形三

菱掃除機を新発売いたします

■特長

(1)家庭用ながら 430W 強カモート}レを使用しているので,

業務用なみの吸引力を発揮する.しか、独特の完全密封構造とづ

10 倍にのびた吸じん量

菱掃除機 TC・245 形新発売

'ー

-1
6800

'

^

'孝、

弓郷や

kg

越

トイシ(3mm,
6mm)将 1 価

スパナ 2 佃

予航炭素
プラシ】組

PA-150A-1 形三菱電気りスクづラインダ

●1

ラスポードによる消音装羅を内蔵,運帳音がまったく気にならない・

(2)回転式口ータリ床づラ白採用

和室も洋問、ある日本のビ家庭には,理想的な床づラシ,接続部

を回転させるだけで,部屋のスミやタタミ,ジュータンまで完全に掃

除し主す

(3)ホコリのたまり具合がー・目でわかるダストインジケータ付き

(4)太くてじょうぶな e二ール網入ホース使用.

(5)使う人や場所に合った長さに自由に調節できる伸縮自在

(1159) 111

'、

80n x

5ハ2×60

1.4 、、、ー、、、1
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'鯛11""ⅡΠ11川新製品紹介川Ⅱ川ⅡⅡⅡⅡⅡ舮

の延長バイづ使用.

(6)安定性,移動性がよい大形車輸を使用.

■仕様

電源

消費電力

10O V 5060 C S

430 工入1

連続

1,10o mm 水柱

2.6 m9 min

有効長 5m

3.6 kg

▼ 91-1156

ちり払いづラシ,洋服づラシ,すきまノズル,岫

リバイづ

紙袋,布袋

形式認可番号

アタツチメント

集塵袋

当社は,ゆたかな風量をほこる新形へアードライ卞,乾燥もゼ汁

も思いのまま,あなただけの個性的なへアスRイルが楽しめるオシ

ヤレな若ものにぜひ鴬求めいただきたい HD-10 形→菱へアードラ

イヤーを新発売い九します

匝特長

(1)長寿命の強力三蔆モー"レを使用しているので,風吊が

ゆ光かで,短時間で船好みの整髪ができます、.

(2)熱風,停止の切換は押しポタンスイ.,チ,片手で簡単に操作

できます.

(3)軽くて,にぎりゃす'いスマートなゞザ'イン

(4)プレe・ラづオ雑音防止装置つき.

匝仕様

10O V 5060 C S電源電圧

消費電力 280W

熱風・・・・・・室温+40 度風量

回転数 8,000 回 min

天 eンスイッチ(熱(→リDスイッチ

高性能・軽快な仕上げ!

菱へアードライヤ HD・10 形新発売

TC-245 形

現金正価

月賦正価

HD-10 形三菱へアードライ卞

現金正価黎3,200

'菱掃除機
〒 12β00

Y 12,900

コ

使用定格
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30o kv,2,50O MVA,4,00OA SF。ガスシャ断器

共同立合形式試験終了

当社では大容量 SF6ガスシャ断器シリーズの一環として昭和 39

年10月84kv,5,00OMVA,に004,00OA の形式試験を受験

したがこのナこぴ 30okv,25,00OMVA,4,00OA のガスシャ断器

を開発しナこので,7月26日から 30日の 5日間にわたって,電

源開発,東京,中部,関西,東北,中国,北陸,四国の各電力会

社と国鉄と共同立合のもとに形式試験を実施した.

立合を受け九試験としては,構造点検,連続開閉試験,騒音試

験を含んだ開閉操作試験,温度試験, SF6ガスの温度試験,漏レ

試験,短時間電流試験,商用周波耐電圧試験,衝撃耐電圧試験,

さらに短絡試験としては新しく完成した180MVAの短絡試験設

備を使用して 30okv,25,00OMVA ならびに 168kv,10,000

MVAJEC Ⅱ号相当の実負荷,等価の試験を行なったぱかりで

なく,参考試験として相電圧の 2.25 倍のもとで定格シャ断電流

の半分をシャ断する脱調試験,3km相当の近距離線路故障試験,

充電た流訓,断試験を公開した.そのほかコロナ試験,互換性試験

など、実施したがいずれ、優秀な成績を納め,きわめて好評のう

ちに共同立合形式試験を終了した.

これで当社はさきに製品化を終え,現地で運転されている 84

kv,5,00O MVA,1,2004,00OA の白ヤ断器から,168kv,10,000

MVA,30okv,25,00OMVA,4,00OA の白ヤ断器に至るユニット

形大容量 SF6 ガスシャ断器のシリーズ化を完成し,画期的なガスシ

ヤ断器の受注体制を確立するに至った.

図1は高電圧試験室内で耐電圧試験を実施中の 30okv,2,500

MVA,4ρ0OA ガスシ,断器一相分を示している

■アルミニウム製配電用変圧器完成

アルヨニウムは,電気伝導度が高いこと,比重が小さいこと,価

格が安定していることなどの理由から,電気工業に大いに利用さ

れるようになってきているが,変圧器に船ける利用はまだ少ない.

このほど当社では,三相 30okvA,三相 10okvA およぴ単相

50kvAアルミニウ△製配電用変圧器を完成し,三菱化成直江津工場

に納入した.また同時に単相 30kvA のアルミニウムハク,帯使用変

圧器を開発した.

今回受注製作しナこ変圧器のうち,三相 30okvA は巻線にだけ

アルミニウムを使用し,三相 10okvA 船よび単相 50kvA は,ケー

スその他の構造材船よび巻線にもア}レミニウムを使用した.巻線に

使用したアルミニウムは三重紙巻アルミニウム平角線,ケースその他の

構造材には,溶接性,強度の観点から耐食アルミニウム合金板,押

出形材,棒,継目無管を使用した.溶接はTIG溶接船よびMIG

溶接で行なった.

寸法,重量的に従来の標準変圧器と比較すると,特性を同じと

した場合,三相 30okvA では床面積で約 5%大きくなるが,総

重量ではほとんど変わらない.また,三相 10okvA 兆よび単相

50kvA では床面積で約 10%大きくなるが,総重量では 10~

15%軽減されている

今回開発した単相 30kvA は,高圧巻線に PVF 被膜処理し

たアルミニウムハクを使用し,低圧巻線にはアルミニウム帯を使用し六二.

ケースその他の構造材は従来ど船りの鋼板製である.巻線にアルミ

ニウムを使用する場合は,銅に比べて,同一構造,同一抵抗では

空間占有率が大となり,したがって鉄心窓面積も大となるが,アjレ

ミニウ△ハクおよび帯を使用することによりこの点が改善された.

すなわち,層間絶縁として,低圧巻線にはコイル絶縁紙を使用し,

高圧巻線ではアjレヨハクに絶縁処理した空間占有率の良好な,非常

図1 耐電圧試験実施中の 30okv,25,00OMVA,
4,00OA ガスシャ断器(一相分)

図1

、 b し,

三相 10okvA アルミニウム
製配電用変圧器

、.

4 点、
'〆

図2 単相 50kvAアルミニウム
製配電用変圧器

(1161) 113

゛

スフラッシュ二



'椛 H庸"舮

,'

図 3 単相 30kvA アルミニウムハク帯使用変圧器中身

に薄い PVF 被膜自体を利用した. PVF 被模は導体端部まで処

理されている

寸法,重量的に従来の標準変圧器と比較すると,特性を同じと

した場合,床面積でわずかに大きくなるが,総重量ではだいたい

同一である.

一般に巻線導体にハク,帯を使用した場合次のような特長があ

げられる

(1)磁気中心の一致による短絡強度の増大・

(2)インeーダンス電圧の減少と電圧変動率の改善・

(3)熱放散性がよいため巻線内部の温度傾斜がゆるやかにな

る.

今後のア】レミニウム製配電用変圧器の発展性を考えると,ケースそ

の他の構造材にア}レミニウムを使用することは,重量軽減,耐食性
がよいなどの利点があるが,価格的には現段階では有利ではない

しかし,巻線導体にアルミニウムを使用することは,経済的に十分

成り立っ可お獣生がある.とくにアルミニウムハク,帯使用変圧器では
前述のような大きな特長があり,その発展が期待される

今回製作したアjレミニウム製配電用変圧器の溌もな仕様は下記の

と船りである

一相

図4 単相 30kvA アルミニウ△ハク
帯使用変圧器巻線横断面

2,60okW 40/80rpm の TWIN DRIVE で TOP FORWARD

方式の配置となってぃる.立て口ール駆動電動機は 2×750kw

350875rpm である.図 1に TOP FORWARD 配置の写真を

示す.

電源はイづナイトロン整流器である.1 号機は 2,90okw,2 号機

は水平口ールが 2×2,90okW 立て口ールカ:1,650kW の整流器

で給電されている.図2に簡略結線図を尓す.整流器は1組で

電動機の正転逆転船よび加速減速の切換は電機子極性切換開閉器

によって行なっている.電動機界磁は 3×125kw,55kW のサ

イリスタによって制御されている

この種圧延設備の駆動方式として整流器および極性切換器の使

用されナこ例は欧州は別としてわが国では動作回数の低いもののー

例を除いては他に例がなく画期的な、のであり5月以来好調に運

転されている.

50 C/S30okvA

一汰電圧 F3450-F3300-R3150-3000-2850ゴV

二次電圧 420Y/242-210Y八21V

50 C/S10okvA三相

一次電圧 F3450-F3300-R3150-3000-2850どV

二次電圧 420/Y242-210Y/121V

50kvA 50 C/S単相

一次電圧 F3450-F3300-R3150-3000-2850V

210-105Vニニ次電圧

また開発したアルミニウムハク,帯使用変圧器の船、な仕様は下記

のと%りである.

60 C S30kvA単相

F3450-F3300-R3150-3000-2850V一汰電圧

210-105V二次電圧

従来輸入品にたよっており,しかもその運転性能は必らずしも

満足すべきものでなかったア】レミハク圧延機自動板厚制御装置(A

GC)を 2 組製作納入したが,予想以上の好性能を得ることがで

きた

この装置は鉄板のそれと異なり圧延速度および巻戻張力を制御

することにより板厚を所定の厚みにするものであり,特長として

すべてトランづ夕化した静止形とし,またサンづりンづ制御方式と積分

制御方式との組み合わせによっているので,高い精度を得ること

ができる点などである.

主体は図に示すように小形のキューぜクルよりなり,比較的簡単

な構成としているため価格的に安く,取扱,保守も簡単なものと

なっている.

納入品の運転例では最小仕上板厚フミクロンに対し,士3%以

三菱電機技報. V01.39 ・ NO.9 ・ 1965

図 2 簡略結線凶

図 1 主電動機配置

^

ヌイSCR

■日新製鋼納あ分塊圧延機の水銀整流器駆動

日新製鋼呉工場に分塊圧延機用電機品2基を納入した.1 号機

は水平口ールで駆動電動機は 2βookW 4080tpm,2 号機は水

平口ールを立て口ールより成り水平 0ール駆動用電動機は 2X

Ⅱ4 (1162)

Tr;変圧器

Ig;イグナイトロソ整流器

AS;電機子極性切換開閉器

M;鼈動機
SCR ;サイリスタ

■アルミハク圧延機用自動板厚制御装置

N
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図 1 防護警報用送信機
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■MAR-5 形航空機用超短波無線電話装置生産開始

当社の今後の"機上無線機の標準機種となる半導体化の MAR-5

形無線機は,すでに郵政省の形式検定試験を終了し,通産省の製

造方法認、可および設計侠認、、終了した

現在,試作機器1台は,全日空に依頼して,飛行試験を行なっ

ているが,このほど長崎航空からの受注を機会に,本格的生産に

移った

本機は,送偏部の3本の電子管以外はすべてトランづスタ化を行

なったもので,小形怪量であるとと、に,電源の消費電力も少な

い.まナC チャネル数は,最大 20 まで収容し得・るので,今後チャネ

ルが増加した場合でも十分カパーできる能力を有しており,同調

方式には新規開発し九自動同調方式を採用し,水品を交換するビ

とにづりセットを必要としないので保守,整備の点で非常に楽とな

つた点が最大の特長である

図 2 列車用構内無線電話
装置船よび防護警報制御器

11

エ!§睡沼

ジ烹而写1:冨'1ブノ 1'¥、強゛,{

1ジゞ
'島一ー'・

送受信機本体(縦向)および制御器

(1163) 115

169.0I MC

0.5 W

2,35501. FM 変認

図 1 アルミハク圧延機用幽動板厚制御裴羅

内におさめることができた.

図1

'

■新幹線構内および防護用無線機運用開始

当社が,さきに納めた新幹線用列車無線装識は,列車が本線上

を走行する場合,運転司令業務,国鉄業務,公衆電話業務に使用

するものであった

1.構内無線電話装艦

列車が本線から際吋1て,品川および鳥飼の操車場に入る場合は

ATC 装般も働かない元め,入庫出庫の線番指定,出発待機指令

はすべて構内専用の無線電話を用いて,操車場指令室より列車に

対して指示が与えられる,これが構内無線装識で,列車装殴は各

列車の前後部運転席に,基地局装羅は品川鳥飼の操車指令所およ

び沿線の主要駅に設睡されている

2.列車防護無線電話装匙

非常災害時に列車を緊急停止させる装置としては, ATC を利

用し元沿線上 50m 間隔に設置された緊急停止ポタン,沿線 500

m どとに設睡された沿線電話機などがあるが, ATC 障害時また

は犬災などで有線回線に障害のあっ九場合は,いずれも効果がな

いので,さらに無耶熟こよる列車防護設備として昭和 39年10月

に電波監理局の免許が下り,当社の無線機が使用されることにな

つ六二

この装睡は線路巡回班が携帯する送信機と,車上に設置された

受信装置より構成され,水:故発見時に挑帯送信機のスィ,"を入

れると,約2~3km の範囲内のヲ山巨の運転席に警報音とランづ表

示を行ない運転手に*赦発生を知らせる

3.仕様

(1)枇内無線

周波数 150.97 MC

IW送信出力

通話方式 づレストーク方式

トーン信号'による呼出方式呼W,力式

(2)防護送信機

周波数

送信出力

変開方式

送信継続時間

使用部品

重 量

防護受信機

周波数

受信方式

列車用空中線

機内無線送受信

防護無線受信

架線電圧検知

( 3 )

( 4 )

中形用共}」
{

,
ー
ー
'
ー
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とう載方法は航空機の種類によって縦方向で、,横方向でも自

由にとう載可能であり,これも大きな特長のーつである・

今後各方面からの需要が期待される.

図 2 送受信機本体(横向)

■電々公社通信研究所納めサーキュレータ

電々公社が計画している都市自動車無線集中基地局送信機の相

互変調対策用として,かねてより当社製 YIG を使用し,40OMC

帯大電カサーキュレータを開発してきたが,今回通信研究所に納入,

試験の結果,きわめて満足すべき特性であることが確認された

また同計画の移動機でも間題の送信機相互変調軽減に使用でき

るサーキュレータとして,小形サーキュレータの開発を進めてきナこ力:,

これも,このほど当社製 YIG を使用し,特性の良好な 40OMC

帯サー牛ユレータを同通信研究所に納入した.

最近,移動無線は電波有効利用の観点から,大都市では集中基

地化されるすう勢にあり,今後,電々公社に限らずその他一般の

移動無線の送信機相互変調軽減用として,この種大電力および小

形サーキュレータの活躍が期待される.

さらに,小形サーキュレータは,その小形,軽量性から移動無線

のみならず,測定系,全固体化の機器など広い分野への用途が期

待される.

図 2 40OMC 帯移動機用小形サーキュレータ

■ NHK 納め全モレクトロン化テレビジョン同期
信号分配器完成

さきにモレクトロン同期信号分配器を NHK技術研究所へ納めた

が,この装置は前にモレクトロン化しなかっナこ安定化電源回路、含

めて全モレクトロン化した、のであり,1 入力 9 出力の 1 系統を

カード化モづユールに変えて,8 系統を収容することに成功した・

分配容量は前回の装置の2台分に相当し,従来のトランづスタ式分

配器の 10 倍以上に匹敵する.

同期分配回路のモレクトロンは半導体集積回路を用い,信頼度が

さらに向上した.各系統にはそれぞれ独立の可変遅延素子を備え

0~3那の範囲で出力信号に任意の遅延を与えることができる・

外形寸法は 150×150×430(mm),消費電力は約 40W であり

-15~+45C の温度範囲で安定に動作する.

図 1 40OMC 帯 20OW 基地局用サーキュレータ

116 (1164)

図 1 全モレクトロン化テレeづヨン同期信号分配器

三菱電機技報. V01.39 ・ NO.9 ・1965
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X二:

出力電圧(V)

この発明は定電圧装置に関するものである.

従来,この種の装置では装置の入力電圧が大幅に変動する場合

にも,装置自身がそれを補償しなけれぱならず,その負担により

必要以上に容量を、たせる必要があった.そのため装置は大形と

なりまた多数の素子を使用するので事故の回数も多くなるなどの

欠点があった.そこでこの発明はこの欠点を除き,かっ入力電圧

の大幅な変動に対して、保護装置として動作するとともに定電圧

装置としても小形で安定に動作するようにしたものである.

今,図1の端子(1)の電圧が漸次上昇してぃく場合,図2に

おいて入力電圧がOQ間にあるときは切換回路(2)の抵抗(Ab

召1・・NI)は全部短絡され,入力電圧は直接自動電圧調整器(5)に

印加され, OP間に相当する小さい入力電圧では自動電圧調整器

(5)が動作せず,アを越えて Q に達するまでは一定出力電圧を

r▲N
疋 圧装置

勇発明者東

端子(1のに得るよう制御される.すなわち,切換回路(2)の
入力と出力電圧の関係は図 2 のαで示される・入力電圧がさ

らに増加してQ を越えると自動電圧調整器(5)は制御できなく

なる.この自動電圧調整器(5)の制御しうる入力変動範囲がψφ

間であると考える.したがって自動電圧調整器(5)の入力電圧
がφを越えれぱこれを押えるように切換回路(2)を動作させる・

今,端子電圧が漸次増加し Q に達したとすると,端子(9)はφ
になる.このとき抵抗(3)の端子 3A の電圧と基準電圧源(4)

電圧との差が所定レべjレに達し検出回路 A.が継電器 A.を動作

し抵抗A,を定電圧装置(5)の入力回路にそう入する・このため

端子(9)の電位はψになり,端子(1)の電圧がさらに増加す
るときの切換回路(2)の入出力電圧の関係を図 2 のβで示す

端子(1)の入力電圧が R に達すると抵抗 B1 がそう入される

(特許第 48439 号)(久保記)

3 :3否

3N

この発明はガラス管内にこれと密着させて顔料層を設けた純色

ケイ光放電灯に関するものである.

すなわち,この発明による純色ケイ光放電灯は融点450~630

゜Cのホウ酸鉛船よぴホウ酸亜鉛を混合した顔料懸濁液をガラス管

内に塗布し,これを乾燥・焼付して管内壁に顔料層を密着形成し

5

4

図

発明者山本壮司大田重吉

このように構成した導電性ガラスに船いては,その組成中のイ

ンジウム,ガリウムあるいはタリウ△はガラス組成中のアンチモンを安定化

させる働きをするので,とくに耐熱性,耐紫外線性,%よび耐電

子線性が良く,したがって,これを電気的衝撃の比較的強いラe

.ワドスタートケイ光灯などに使用しても長期にわたり使用可能である.

(特許第 416550 号)(村松記)

(1165) 117
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1

ス

顔料層を有する純色ケイ光放電灯

発明者大田重吉末安高幸

たものである.

したがって,このケイ光灯によるときは,その消灯時において

彩度の高い色感が得られ,また点灯時においても顔料層における

光反射がなくなりケイ光灯の色彩度は高くなるなどの利点が得ら

れる.

この発明はラビッドスタートケイ光灯などのガラス壁内面に付着させ

る導電性ガラスに関するものである.

すなわち,この発明による導電性ガラス酸化錫,酸化アンチモン

の混合物中に,アンチモンと等モルまたはそれ以下のモル数のインづウ

ム酸化物,ガリウム酸化物,タリウム酸化物のいずれか一種を添加し

たガラス状の混合酸化物から成るものである.
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●米国アイオワ大学工ームス研究所納め

複式中性子回寺

本年5同,当社の複式中性了同折装置をアメリカ国立原子力所究所, AMES研究所(10W

A 大学運営)の 5MW 重水減速原子炉に据え付けを完了した

中性子回折装置は原子炉から得られる強い熱中性子を単色化し,これを試料に照射して,

その散乱の状態から試料の物性を研究するための実験装置である

据え付けを完了した装置は,ーつの原子炉実験孔を用いて2台の中性子回折装置を運転

し,それぞれの回折装置は独立して別個に単色中性子の波長を連続可変にすることができ

るようになっているのが大きな特長である.このうち1台は単結晶・粉末試料両用の回折

装置で,他の1台は中性子の非弾性散乱研究用の元めエネjレギ分析のできるものである

装置は全重量約 30t の大形機械で,精度は 0.01度を要求される精密な装置である.

、測定系は BF3 計数管,前置増幅器,比例増幅器で中性子の検出を行ない,スケーラで計

数し,その結果を印字する.

制御系は入力装置として紙テーづりーダとキーポードとがあり, NOR 力ードで構成された

づ0づラム制御回路で機械部の位置ぎめ制御やスケーラを含むシーケンス制御を行なう.また

機械部の駆動はサーボ増幅器でサーポモータを制御している.これら測定,制御の状態や機

械部の状態は,づ0づラムインづケータとインづケータに表示される.
回路部はトランジスタ化,づりント配線化している.

このように中性子回折実験を自動的に行なうことにより,はん雑な測定手順も容易に実

現でき,テーづ信号による長時間の連続測定も可能である.

昭和 35年に,わが国最初の中性子回折装置を日本原子力研究所に納入して以来,国内の

装置は,す'べて当社が製作納入してきたが,今回の装置は,わが国の輸出1号機となった

この装置は原子炉の出力上昇をまって,本年秋頃から運転される予定であり,大きな成

果を期待されている.

.

フログラム制御を組み込んだ同装置の制御盤




