
平成1 6 年度 技術部技術講習会

｢ 水銀圧入ボロ シメ ー

タを用いた細孔径分布の測定｣

機器 ･ 分析グル
ー プ 和藤 浩､ 前田 浩 二

1 . 実施日時

平成16 年 12 月 17 日 ( 金) 1 3 時30 分 - 16 時

2 . 講習会場

講義(技術部室) , 実習(建築学科棟1 階 ･ 構造材料実験室内 ･ 計測室)

3 . 参加者

医学部 : 小川覚

工学部技術部 : 中村昇 二 ､ 岩田剛 ､ 中川浩希､ 田村雅史

4
. 講習内容

(り講義

( a) 水銀圧入ポ ロ シメ - 夕とは, (b) 装置の構造 ､ ( c) 装置の 原替､ (d)装置の仕様 ､ (e) 解析モ デル の 一 例 ,

0) コ ンクリ ー トの測定結果の 一 例

(2) 実習

( a) 測定準備, (b) セル ･ サ ンプリ ングの作製､ ( c) 低圧測定, (d) 高圧測定 ､ ( e) デ ー タ処理

以下に講義で使用した資料の 一

部を示すo

･ 水銀圧入ボロ シメ ー タとは

水銀圧入ポ ロ シメ
ー タは固体中の細孔の大きさや､ そ の容積を測定す

る こ とによ っ て ､ そ の 固体の物理的形状の情報を得ようとするもの であ

る｡

写真 - 1 に水銀庄入ポ ロ シ メ
-

夕の装置を示す｡ 水銀庄入ボロ シメ
-

夕 の原理は, 大抵の物質と反応せず, 漏れもな い水銀に圧力を加えて固

体の細孔中 へ 圧入し､ そ の時に加えた圧力と､ 押し込まれた (侵入した)

水銀容積の関係を測定する こ とにある
o もちろんそ の前に固体細孔中の

空気等の気体は完全に脱気されて い る必要で ある｡

加えられた圧力と､ そ の 圧力で水銀が侵入可能な細孔径の関係は ､ 下

記の W a s h b u m の式で導かれ る.

D ≡ -

4 y c o s O/P

こ こで ､ P は加える圧力. D は細孔直径､ γ は水銀の表面張力 (4 8 0

dy n e c m `1) ､
∂ は水銀と細孔壁面の接触角で通常 1 4 0

o

である｡ γ ､ ♂

は定数であるか ら W a sh b u rn の式か ら､ 加えた圧力と P 細孔径 D の関

係が求め られ そ の時の侵入容積を測定する こ とにより ､ 細孔径とそ の

容積分布が導かれるo

さらに P o r o W l n デ ー タ解析ソ フトで は ､ この基本デ -

夕をもとに､

各種の解析モデルを用い て固体材料表面の ナノ (n 皿) 領域からミク ロ

( [L m ) 簡域まで 6 桁の広範囲にわたる細孔の大きさを統計的に解析す

る こ とができる｡
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･ 設置場所

工学部 ･ 建築学科棟 ･ 1 階

構造材料実験室内 . 計測圭

写真
-

1 水銀圧入ポロ シメ ー

タ



( a) 全体の構造

冷却トラ ッ プ

排気フ ア ン

低圧ス テ ー ジ

( 2 ス テ ー ジ)

( c) セル ･

ア ツ セ ンプリ ー

写真 - 2 水銀圧入ポロ シメ ー タの構造
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･ 装置の原理

図 - 1 に水銀圧入法の原理を示す｡

p : 圧力､

‥
: 水銀圧 入墨

水 銀を充 填

した 試 料 セ ル

を高 圧 容器 内

で ､ P O < P l <

P 2 < P 3 の 順に

窪悪貨墓誌 岩買主

礼( 空 隙) か ら

小さな細孔( 空

隙) へ とJIB に侵

入していく｡

図
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1 水量艮圧入法の原理
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･ 榛器の仕様

測定ス テ
ー

シ ョ ン数 低圧 : 2 ､ 高圧 : 1

測定範囲 細孔直径 : 3 ,6 n m
- 4 2 6 L t m , 圧力 : 3 .5 k P a

- 4 2 0 M P a

] lI 力トラ ン ス デ ュ
- サ - 低旺 レンジ､ 中止 レ ン ジ , 高圧 レンジ

容量分解能 o .o 3 LEI(0 .0 0 3 LLl/a)0 .5 m l セ ルス テム使用時､ o .o 9 Ji l(0 .0 0 9 J l l/i) 2 .O m l セル ス テム使用時

測定デ
ー

タ数 最大 2
,
0 0 0 点/1 回の測定

試料セル 粉末､ 頼粒､
ペ レ ッ ト. 成形 ･ 焼結体, 有捜膜 ､ ディ ス クなど､ 全ての試料に対応

試料サイズ : 最大 1 0 m m ¢ ×6 5 m m 容積 3 - 6 . 5 m l

: 最大2 5 m m ¢ × 2 5 I n m 容積 1 8 m l (オプシ ョ ン)

水銀蒸気対策 水銀トラ ッ プ

標準装備 排気フ ア ン

設置条件 電源 : A C I O O V , 5 0/60 H z ､ 1 k V A , 周囲 : 温度 1 0 - 4 5 ℃ ､ 湿度 1 0 - 9 5 %

大きさ : W 5 2 0 ×D 6 5 0 ×Ⅲ7 8 0 ､ 重さ : 1 8 0 k g

･

コ ンクリ - トの; ,qll 定結果の - 例

図- 2 に貞空処理 を行 っ た コ ン クリ
ー

トの細孔径分布の測定結果を図
-

3 にコ ン クリ
- トの空隙の種類を示すD
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図
-

2 真空脱水処理を行 っ たコ ンクリ ー トの細孔径分布
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細 孔 主分 布

真 空脱 水
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水 銀 圧入 ポロ シ メータの 測 定可 能 範 囲(3 .5 Tl m - 1 6 8 1J m )

園 - 3 コ ンクリ
ー トの空隙の種類

5 . 講習会風景

写真 - 3 に講習会の風景を示す｡

( a) 講義の風景

(b) 実習の風景

写真- 3 講習会の風景
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