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( は じめに)

本実験装置は
､
数種類の原料物質を ドライ雰潮気で混合 し

､ 高温か つ ドライ雰囲気下で溶解した

後､ 機械的な振動 エ ネル ギ ー

を与えて合成反応 を起こ させ ､ さらにそ の 合成反応物質を急冷す る事

に より ､
ガ ラ ス 状の合成物質を得 る装置で ある｡

本実験装置は
,
まだ完成された装置で はな い が

､ 実験装置開発 の試みの 1 つ と して途中経過を発表

する｡

(実験装置の条件)

合成物質の性質等か ら本実験装置は ､ 以下の 条件が必要であ っ た ｡

①反応物質は
､ 水と反応する の で最初から最後まで ドライ雰囲気で ある こと

②合成反応させ る温度は ､ 1 0 0 0 ℃以上は必要である｡

③合成物質 は
､ 反応に必要な温度で

､
カ

ー

ボ ン 以外の物質と反応する の で反応させ る容器 の 材質

は ､ カ
ー ボ ン 以外は使えない ｡ 又 ､ 酸素があるとカ

ー ボ ン が燃焼する の で無酸素状態でなければ

ならな い ｡

④合成物質をガラ ス 状にするた め
､

1 0 0 0 ℃ から出来るだ け低温に急冷 しなければならない o

⑤機械的な振動は ､ 反応を促進させ るように適当な振動数である こ と ｡

( 実験装置の遍歴)

本実験は
､ 初 めて の試みなの で試行錯誤で行 っ た｡ 技術発表会は

､ その趣旨で ｢学会発表と異な

り失敗例等 ､ 実際の技術的な経験交流の場｣ で ある の で
､ 出来るだけ実験 の 経過を追 っ て報告すろ

事とす る｡

( 1 ) グロ
ー ブボ ッ ク ス 中です べ て行う方法

実験 の 条件を満たすには
､

グ ロ
ー ブボ ッ ク ス 中です べ て行う方法が理想で ある｡

最初に考えたの は
､
グ ロ

ー ブボ ッ ク ス に電気炉を連結 して ､ カ ー ボン ボ ー トに試料を入れ ､ 電気炉

で 1 0 0 0 ℃にな っ た ときに振動を与え ､ 直ちに ス テ ン レ ス の板の 間に , 試料を流 し込ん で急冷する方

法で ある｡

左下の 写真は ､ グ ロ ー ブボ ッ ク ス (右側) に電気炉 (左側) を連結した物で ある ｡

右下の 写真は ､ 試料に振動を与える振動用の挽器である｡ これは
､

ベ ル の 鈴の部分をはず して ､ 針

金を付けて 改良 した物で ある. グ ロ
ー ブボ ッ ク ス 中は , ア ル ゴ ン ガ ス 雰由気にな っ てお り

,
水分と

酸素は かなり少なくな っ て い る｡ 試料や実験の た め の器具類 は ､ あらか じめ
, 試料導入室で真空引

きされ てグ ロ
ー ブボ ッ ク ス に入れる ことになる｡

グ ロ ー ブボ ッ ク ス に電気炉を連結 振動付加器
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右 の 図 は ､ S US 製の 冷却板 で ある｡ 加

熱によ り溶解した試料 を板 の間に挟ん で

急冷するもの で ある ｡

( 結果) こ の方法は ､ 結果と して うまく

い かなか っ た o 原 因は いく つ か あるが

最大 の 原因は ､ 試料を冷却板の 上 に載

せ るまで の 時間が掛かりす ぎ､ 急冷が

ス ム ー ズに できなか っ た こ と であ る｡

( 2 ) 急冷だけグ ロ
ー ブボ ッ ク ス 外の 液体

窒素 でお こなう方法｡

(1) の 方法で うまく い かなか っ た の で ､

急冷をグロ
ー ブボ ッ ク ス の 外で お こ なう

ことを試みた ､ 右 はそ の 写真 であ る｡

グ ロ
ー ブ ボ ッ ク ス に連結 して い る電気炉

の 反対側 ( 磁製管 で連結 して い る) にガ

ラ ス 管を傾斜 を付 けて 連結 して ､ そ の 先

端 に液体窒素の入 っ た ジ ュ ア
-

頼を置き

試料を急冷する仕組み で あるo

ガラ ス 瓶 を連結する前に液体窒素 か ら出

る窒素ガス で パ ー ジ して空気を追い 出すo

熱 した試料は ､ 瞬時に針金 で ガ ラス 管の

中から液体窒素内に落とし込み急冷する｡

結果 と して ､ こ の 方法は以 下の 点で 失敗 し

た.

①試料を ､ 液体窒素 の 中に落と し込む ま で は

うまく い っ たが ､ 急冷され た試料の 回収 は ､

グ ロ
ー ブ ボ ッ ク ス の 中で しなければなら な

い , こ の 際､ ジ ュ ア
一 瓶 にかなり の 量 の 水分

が付 い て お り ､ しかも低温 にな っ て い る の で

水分を飛 ばす こ とは不可能で あ っ た ｡ ② こ の

方法 の致命的な欠陥は
､
試料が液体窒素中に

入 り
､
ジ ュ ア

一

瓶 の 底に沈ん で もあ る程度試

料 の温度が 低下す るまで
､ 試料周り が窒素ガ

ス で覆 われ て熱 が伝 わ らな い こ とが解 っ た ｡

こ の 方 法で は急冷 は不可能で ある. 水は熱容

量も高く急冷する溶媒と して は最適だが
､
試

料が水 に弱い の で , シ
ー ル して 水 で急冷する

方法を考えた の が
､ 次の 方法で ある｡

( 3 ) 原料物質 を真空 で 封 じ込み ､ 右 の よ うな

振動器付き電気炉 で お こなう方法
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電気炉に ガラ ス 管を連結 した 状態

振動器付き電気炉



こ の 方法は ､ 前ペ ー ジの模式図ような構造に な っ て

い る｡ 右 はそ の 写真で ある ､ 具体的に は ､ 電気炉 の 中

央に石 英管をたて て ､ そ の 中に石英管で真空封 じした

試料を白金線 で ぶ ら下 げ, そ の 石英管を振動機 で 振動

させ て 試料 に振動 を伝え る方 法で あ る｡ 振動 機 は ､ 流

れ作業の ライ ン 等で 使われて い る ､ 振動機 の 一

番小 さ

い 物 を用 い た｡

石英管 の 下 には ､ 加熱 した試料を急冷するた め ､ 氷水

を入れ た ジ ャ
ー を置 い て い る｡

こ の方法を ､ 以下 に詳 しく説明するo

簡易 ドライ ボ ッ ク ス

左 側 は
､

ビ ニ ー ル 製 の

簡易 ドライ ボ ッ ク ス で あ

る｡

ア ル ゴ ン 置換 した こ の 中

で試料 を石英管に 入れ るo

そ の 後 , 真空引 き をお こ

な い ､ ガ ス バ ー ナ ー

で 真

空 に封 じ込 める ｡ 右下 は
､

試料を真空 で 封 じ込 ん だ

石英管で あ るo

真空 で 封 じ込 んだ 石英管 の 上部は ､ 白金線を引 っ か け

る為に鍵型にな っ て い るo 又 ､ 熱伝導を 良く するた めに ､

試料を入れ た カ
ー ボ ン る つ ぼ の 外径 は ､ 石英管 の 内径 と

ほ ぼ等 し い 太 さに した ｡

右下 は
､ 装置にセ ッ ト した状態で ある ｡

1 0 00 ℃ で約 1 時

間加熱 して
､ 振動 を与 えた場合と振動を与えな い 場合 と

の 比較 をお こ な っ た
｡

結果 と して ､ 急冷に より ガラ ス 化 は双方 とも でき た ､ 又

肝心 の 導電率は振動を与 えた方が 一

桁良 か っ た｡

( 今後 の 課題)

今回 の
､ 実験で振動を与える こと の 優位性 は解 っ たが

､

さ らに再現性 の 確認 と ､ 試料 を薄片に する方法 に つ い て

検討を して い る o
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振 動機付電気炉

真空封 じする前

真空封 じ した石 英管

装置にセ ッ トした状態


