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第1章 緒論

潤滑油はころがり軸受,歯車,エンジンバルブのカムおよび車載用トラク

ション無段変速機では油が固化する数 GPaの高面圧下で運転され,弾性流体

潤滑(EHL)状態となる.高圧下での潤滑油力学挙動は,密度(体積弾性係

数)測定より粘性域,粘弾性域,弾塑性域など非ニュートン潤滑領域に区分

され,トラクション特性が評価されている.実際の接触部は,非常に短い時

間(1ミリ以下,周波数では1kHz以上)のみ高圧となり,接触部通過後はす

ぐに常圧に戻るという動的･過渡的な状況下にある.高圧下での潤滑油の粘

皮,密度および弾性率などの物性データは,要素材料の疲労寿命,トラクシ

ョンカ評価において非常に重要でありデータの構築が要望されている.

通常の高圧粘度測定装置は,金属製の圧力容器を用いており発生圧力は

BRIDGMAN, ABBOTらの極めて特殊な装置では3 GPaで測定しているが,多く

の装置で油漏れなどにより安定した発生圧力は数百 MPa程度で高く とも1GPa

のようである.当研究室では,これまでダイヤモンドアンビルセル(DAC)

という超小型で特殊な高圧装置を用い,落球法[1,2],固化油の粘弾性応力緩

和法[3],ブリルアン散乱法[4],光散乱光子相関法[5]により高圧粘度,密度

(弾性係数)さらに体積粘性率などを評価してきた.圧力測定は,ルビー蛍

光法[1]を用いて行ってきた.しかしながら DACでは比較的低圧の 200MPaま

ではルビー蛍光法による圧力測定精度が悪く,他の簡単な方法で圧力が精度

良く定まれば,低圧でも金属容器高圧粘度計より容易に高圧粘度が測定でき

る.しかも小型アンビル型で油一滴で測定できるマイクロ計測の利点を持つ.

最近の研究では, DACの加圧ねじ回転角と圧力の関係が,高圧粘度既知の

いくつかの油種で 0.8GPaまで再現性 20MPa程度でほぼ1本の圧力較正曲線と

なり,通常のルビー蛍光法より簡単に圧力を決定できることが示された.

本研究では,高温でのこの方法の有用性を検討するため,粘度変化の小さ

い直鎖状パラフィン系エステル油であるジオクチルセパケ-ト(DOS),ジオ

クチルフタレート(DOP)そして,粘度変化の大きい環状のトラクション油

(合成ナフテン)であるサントトラック50(SN50)と車載無段変速機油(KTFl)

を用い, 200℃までの高圧粘度を測定し,有効加圧ねじ回転角と圧力の関係を

考察する.
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また,高圧粘度未知油として,省エネエンジン油基油であるポリアルファ

オレフィン(PAO4),新しい潤滑油と して期待される液晶分子に類似の円盤

状分子構造であるトリアジン化合物(FFT-71)を測定し,文献値と比較検討

する.
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第2章 潤滑油の粘度理論および表示式

2. 1 絶対反応速度論による粘度

絶対反応速度論の自由体積理論[6]によると,液体内には空孔が存在し,そ

の空孔を埋めるようにして分子が移動することにより液体の流動が発生する.

そして,分子が移動する際の抵抗により粘性が発生すると している.そこで,

図2-1のような液体中の分子モデルを考える.

図中の 2つの分子層は距離 A.だけ離れており,その一方が応力の作用で他方

を追い越してすべるものとする.また, 1cm2当たりのせん断力を rとし,せ

ん断速度を』uとする.このとき定義より粘度は次式で表される.

fAl

面 ⇒
｢

Au (2-1)

ここで,他方に対する一方の層の運動は, 1分子がある平衡状態位置から

同じ層内の平衡状態位置に移動することを意味すると仮定すると,この運動

が起こるには,適当な空孔を発生させる必要があり,このため他の分子を押

しやるための仕事をしなければならないので,エネルギーの消費が起こる.

すなわち,この運動が起こるということは,系がポテンシャルエネルギー障

壁を乗り越えること と同等であると考えられ,この抵抗が粘度に寄与するこ

とになる.図2-1のAは2つの平衡状態位置間の距離で,同じ方向の隣接分子

間の距離を1,とし,近似的に Aに等しいとする.また,同じ方向と垂直な方

向に隣接する分子間の距離を A2とする.これらの条件のもとに分子の流れに

対するポテンシャルエネルギーの様子を図2-2に示す.

1つの分子がポテンシャルエネルギーの壁をのり越えて行く とき,その

分子にかかる応力は次に示す式で計算される.

F-fhA3 (2-2)

(ポテンシャルを乗り越える応力-単位面積当たりにかかる力×有効面積)
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そして, 1分子の移動の前後におけるエネルギー差は, Fに移動量をかける

ことにより求められ,次に示す式のようになる.

E-Fスエfa2h A
(2-3)

図2-2の中の 8.は O Kにおける活性化エネルギー(ポテンシャルエネルギ

ーの壁の高さ)といわれている.これを用いて,ある分子が1秒間に壁を乗

り越える回数を表すと次式のようになる.

ⅩT F‖

kT--㌃-FexP

fC :透過係数,今回はfC-1とする

F" :活性化状態に於ける分子の単位体積当たりの分配関数

F:始めの状態に於ける分子の単位体積当たりの分配関数

(2-4)

次に液体の流動を起こす力が働く時(せん断)のことを考える.この時,

エネルギーの壁前後で高さ(E12A,A)/2がだけ変化するから,力を受けた方向(前

方) -分子が移動する回数は次式で示される.

轄鞘-(b-÷fa2hA)/KT)
-k

ev〔÷a2h"KT〕

また,それと同時に後方-分子が移動する回数も次式の様に示される.

kb-k

exp(-÷fhA3"KT〕

ー4-
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以上の式によ り,前方または後方-の分子がある平衡状態位置から他の平

衡状態位置-と移動する回数が求まった.これに距離 Aをかけると分子が毎

秒移動する距離,即ち運動速度となり,前方-は k以,後方へは kbAとなる.

結果と して応力fが作用した結果,前方へ移動する正味の速度は(kf-kb) A

となり,これは定義によって』uであるので 式(2-5)および 式(2-6)により

以下のように導かれる.

Au-ヰ,〔÷m2A31/KTlexp(-÷fhh〟KT〕)

-2 1 ksinh
fa2A3A

2KT
(2-7)

ここで, fは通常の液体に於いては1dyne/cm3程度であり, A2,ん,およびA

もほぼ分子の大きさの10-8 cm程度であるので, 2KT≫fA2入3^となる.この

ことから,式(2-7)を展開する時に第1項以外の項を全て省略することがで

きるとすると,式(2-1)は以下の様に書き換えることができる.

AKT

画一
^213A2K

この式に,式(2-4)で得られるkを代入すると,次式が得られる.

Ah F

り=高石万f7TeXP

この式において厳密ではないがAニス.と近似すれば,以下の式となる.

Ah F

(2-10)り=扇有戸exP

(2-8)

(2-9)

12んA.は近似的に液体状態における1分子の占める容積であり,これをⅥNoと

してもよい.ただし Vはモル容積, Noはアボガドロ定数である.式(2-10)
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に代入すると

り=1｢テexp苦言叩〔芸〕

となる.ここで,はじめの状態と活性化状態の平衡定数をKとすると

K-言exp(一芸〕
であり,また,熱力学の関係式より

K-expト芸〕

(2-ll)

(2-12)

(2-13)

なので,この式(2-12)と式(2-13)を用いて式(2-ll)を以下の式のように

書く ことができる.ただし, AFは1mol当たりの活性化自由エネルギーである.

ワニ筈e司措〕
さらに, AFは熱力学的に以下のように表される.

AF-AU I TAS + PAV

(2-14)

(2-15)

ここで, AUは活性化エネルギー, pは圧力, AVは活性化体積, ASは活性化

エントロピーである.これを式(2-14)に代入して,

q

-芋e描〕expト筈〕ev〔芸〕
と表すことができる.

(2116)

以上から,温度が上昇すると式(2-4)により,分子が1秒間に壁を乗り越

える回数が増大し,それにより液体の流動が活発となり,これらの現象によ

り粘度が減少することが分かる.また,式(2-10)からもこの温度増加に伴

-6-
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い,粘度が減少していくことが分かる.

また, vを液体の分子容, Ⅵを膨張していない固体の分子容とすると,そ

の差ⅤⅥ は液体中の空孔の数となり,それは液体の流動性に比例する.粘度

は流動性の逆数で表されるため次のようになる.

C

り=∇:玩
(2-17)

ここで, Cは定数を表す.上式より,空孔の数が増えれば増えるほど動ける

分子の数が多くなり,流体の流動性が増加し,粘度が下がることが分かる.

また,流体が高圧力状態におかれた場合,流体の分子容が縮むことになるの

で流動性が減少し,粘度が増加することになる.

ー7一
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図2-2 ずり応力がある場合と無い場合との粘性流動に

対するポテンシャルエネルギー
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2. 2 粘度一圧力関係式

弾性流体潤滑(EHL)理論では,潤滑油粘度の圧力による増加は圧力の

指数関数と して次式で近似されている(Bamsの式)

∩-lo eXp(αP) (2-18)

ここで, TIo は常圧における潤滑油の粘度, Tltま圧力pにおける潤滑油の粘

度, αは粘度一圧力係数である.

soと Klausは鉱油やポリマーおよびレジンを含む油,純炭化水素を対象

と した油の αを,動粘度と密度およびWaltherの式におけるmの関数で表

している.

α -1.216+4.143 (log v )3'0627+2.848×104 m5'1903× (log v )I.5967
- 3.999 (log v )3'O975

･

p
O11162

(2119)

ここで, v は動粘度であり p は密度である.

また Waltherの式を以下に示す.

loglog(v +k)-
-

mlogT+e ( 2-20)

ここで, γ は油の動粘度, Tは絶対温度である.またm, eは油によ り決

定する定数である. kは定数でASTM (アメリ カ材料試験協会規格)では

v ≧ 1.5cStのとき 0.6, v < 0.7cStのとき 0.75とする.式(2-19)によると

計算値は0.07GPa以下の圧力範囲で,実測値と15%以内の精度で一致する

と述べている. Roelandsらはポリマーを含まない鉱油の25-90℃の温度範

囲, 0.1GPa以下の圧力範囲の実測粘度をもとにして,高圧粘度と環分析値

を関係づけた式を提案している.

log(∩/lo)
-

(P/ 5.566 × 107)yx ((o.oo2CA+ 0.003CN + 0.055) log ¶o+ 0.228〉

log (y -

0.890)-0.00855(CA+1.5CN)
- 1.930

-9-
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ここで, CA, CNはそれぞれ全炭素数に対する芳香族とナフテン環を構成

する炭素数の比を百分率で表したものである.式(2-18)と式(2_21)の

違いは油の組成により決まるyにより表されている.

粘度は圧力の増加に伴い指数関数的に増加するが,高圧になるにつれ

て粘度増加は次第に鈍化し,また温度の上昇によっても粘度変化は小さ

くなる･このことを補正するためにRoelandsは,次式も提案している.

αP-(1叩o+9･67)×【〈〈(T+135)/(To+135)〉~SO)×(1+5.1
× 10~9p)Z-1] (2-22)

ここで, Toは基準温度, so, zは油に固有のパラメータである. (PAO4で

はSO-1･047, Z-0.570, To-30℃, flo-19mPa･ sである[7],付録7参照)

また, Bridgmanは液体の圧力の指数と粘度の関係は圧力軸に対して,低

粘度時には上に凸,高粘度時には下に凹となり,その変曲点は複雑な分

子構造をもつ液体では低圧力時に,単純な分子構造では1.2GPa以上の高

圧であらわれると述べている.計量研では次式に示す最も簡単にその傾

向をあらわす式も提案している[8].

n-TloeXP (aP3+ bP2+ cp) ( 2-23)

ここで, a, bおよびcは液体固有の定数である.

高圧力下における潤滑油の粘度一温度関係式としてCrookは式(2-18)

から油膜厚さを求める熱的解析に次式を用いる.

1=TloeXP(αP- βA T) (2-24)

ここでβは粘度一温度係数, A Tは基準温度からの上昇温度である.

この式において村木らは粘度一温度係数βを圧力の一次関数と仮定し,

トラクショ ン係数の解析に用いている.

自由体積理論から潤滑油粘度17(T, P)をガラス転移温度と自由体積

の熱膨張の圧力依存の項で与えられる安富らの式がある.式(2-25)に安富

-10-
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らの式を示す[9][10].

log
〟 (T,P)-log 〃g-

Cl
･(T-Tg(P)) ･F(P)
C2+(T-Tg(P)) ･F(P) (2-25)

ここで, Cl, C2はWLF定数で, ,1gはガラス転移温度における粘度('1g

- 1012pa･s)である. Tg (P) ,
F (P)はそれぞれ圧力の関数で表される

ガラス転移温度と熱膨張係数で以下のように表される.

Tg (P) - Tg (0) +A.1n (1+A2P)

F (P) - l- B.1n(1+ B2P)

(2-26)

(2-27)

この式では物理的意味の明確なガラス転移点,熱膨張係数などをパラ

メータと している.しかし式(2125)を用いるにはガラス転移温度の測定が

必要なため, T8(P)の代わりに107pa･sを基準粘度として'7-'7sになる温

度を基準温度℃(p)と した式(2-28)を用いる.

log
〟 (T,P)-logクs-

Cl
･(T-Ts(P))･F(P)
C2+(T-Ts(P))･ F(P)

(2-28)

また,関係式に使われている SN50, KTFl, DOS, DOP (3. 6参照)の係

数Al, A2, Bl, B2, CL, C2を表2-1に示す.

DOS, DOPに関してWLF式と ASMEデータの比較と KTFlに関してWLF式

と Bairのデータ比較を図2-3, 214, 2-5に示す[11][12].

表2-1文献値による各試料油の係数

Lubricant Ts(0) A1 A2 B) B2 CⅠ C2

SN50
-54.7 76.77 3.348 0.282 17.47 10.96 26.59

KTF1
-68.6

160.5 1.816 0.3024 l2.64 10.94 28.97

DOS
-89.7 111.5 0.558 0.217 20.3 ll.l7 31.69

DOP
-55.7

246.4 0.32 0.212 25.43 ll.03 27.21

-ll-

:
. *-_一大l?I:人Jl;,I:院TA.1､;･':研究手ごト



1000

loo

10

[乙べ

■

cO

FL<
■ヽ

普
○

読

'S

Eb

t

ct)

Bl

と･
一品
○
(I

=室>

1000

100

10

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

Pressure
,
GPa

図2-3 WLF-ASME関係(DOS)

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

Pressure
,
GPa

図2-4 WLF-ASME関係(DOP)

-12-

:.前人ノI,I:人ノ';･'二院J-_I?-'研究手:ト

● 25oC_ASME

■ 37.8oC-ASME

▲ 98.9oC-ASME

O 218.3oC_ASME

-

25oC_WLF

･.･･-･･

37.8oC_WLF

--=

98.9oC_WLF

-I-

218.3oC-WLF

● 25oC_ASME

■ 37.8℃-ASME

▲ 98.9℃_ASME

O 218.3℃-ASME

-

25oC_WLF

-=-I

37.8oC-WLF

=-

98.9oC_WLF

-･-

218.3℃_WLF



th

■

cg

FL<
■l

&
●訪
O

O

.盟
>･

1000000

100000

10000

1000

100

10

1

0.1

0.01

0.001

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Pressure
,
GPa

図2-5 WLF-Bair関係(KTFl)

-13-

A-.垂人J､;I:人J､j::院
l'.J';･':研''Jt村

● Bair-20℃

■ Bair-70℃

▲ Bair_ I 00oC

O Bair_140℃

□ Bair-200℃

-

wLF_20oC

I-I--

wLF_70oC

---

wLF_100oC

-I

WLF_140oC

--

wLト200oC



第3章 実験装置及び実験方法

3. 1 ダイヤモンドアンビルセル高圧装置(DAC)

試料油の圧力発生装置として,ステンレス製のダイヤモンドアンビルセル

(Diamond-anvil-cell以下DAC)高圧装置(清水製作所, □50)を用いた.図3_1

に DAC(No.3)の模式図を示す.また, DACの表面と裏面の写真をそれぞれ図

3-2, 3-3に示す.この装置は,ねじによる加圧タイプのもので対向したダイ

ヤモンドアンビルのキュレット面で,穴のあいた金属ガスケットを圧縮して

塑性変形させることにより,圧力室内に高圧力を発生させるものである.小

さい圧力室のため,試料油が1滴ほどの少量でよいこと,ダイヤモンドが光

学的に透明で,赤外線,可視光, Ⅹ線などにより種々の計測ができることな

どの特徴を持つ[13].本研究では,低圧での圧力制御のため,皿ばねを1つ

挿入した･圧力室内には,試料油と粘度測定用の落下球(ニッケル合金球及

び銅球)を封入する.金属ガスケットは厚さ o.9mm程度のリン青銅板を用い

た･ (3. 6参照)回転ねじ角度の測定は, DAC専用の角度目盛り付き加圧

装置(3･ 2参照)により行う.これは,最小目盛り 0.144o で高精度に回転

角を読める.

以下に DACのセット手順と注意事項を示す. DACをセットする前に作業場

のゴミをブロワーで取り除き,手をよく洗う.

1. セットの前にDACの平行度のチェックを行う.

2. DACの下部締め付けねじ(以下,加圧ねじ)を減圧側に回しピストン

を下げる.摩擦でピストンが下がっていないときもあるので,横穴か

らもピストンを指で押し下げる.上下のダイヤモンドどうしが接触し

てないことを横穴から確認して上蓋をはずす.なお,保管時に上蓋は

ダイヤモンド面が上になるように DAC本体に取り付け,置いておく.

上下のダイヤモンドコレット面を一度綿棒で乾拭きし,その後,エタ

ノール(アセトン厳禁)を綿棒に含ませる.エタノールを多く含んだ

場合ではきれいに掃除しにくいため,その時はティッシュで少し拭き
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取りその後で掃除する.綿棒は3,4回使用したら交換するようにする.

この時,顕微鏡で見ながら十分きれいになるまで行う.この作業を2,3

回行った後,仕上げにもう一度拭き取る.側面や台座の周り も以前の

実験での接着剤やゴミを爪楊枝,綿棒などを使って十分掃除しておく.

選んだガスケットをアルコールの入った容器に入れ,超音波洗浄機で

洗浄する.位置調整用のセロハンテープを3つ作る.長さは, DACの側

面の穴から出て後に調整しやすいものが好ましい. (作り方は後の図3-4

を参照)この時,セロハンテープはできるだけ粘着力の強いものを使

う.これら3つをガスケットに貼り付ける. (図 3-5参照)貼り付ける

時,ガスケットに手が触れないよ うに(手の油などがガスケットに付

着するのを防ぐため)注意して,ピンセットを使用し,貼り付けを丁

寧に行う.

ガスケットが上のダイヤモンド面に当たらないよ うに横穴から注意し

て見ながら,上蓋ねじをゆるみのないよ うきつく締める. (上蓋ねじ

は以下同様) DACの下の加圧ねじを上蓋ダイヤモンドに軽く接するま

で加圧側にゆっく り回し,顕微鏡で確認しながら,ガスケットの穴の

中心がダイヤモンドの中心に正確にく るように,セロハンテープを使

って移動させる. (図 3-6, 3-7参照)中心にきたら,いったんガスケッ

トを挟み込み,中心を再確認して(ずれたら,再調整)加圧ねじを強

く締め付る.そして,ガスケットにダイヤモンドの圧痕をつけ,シー

ル性を向上させる. (圧力室の外径が元の 80%程度になるまで顕微鏡

で確認しながら慎重に行う)セロハンテープを外し,その後, DACの

側面の穴から測定顕微鏡で確認しながら,ダイヤモンドアンビルの台

座とガスケットの4隅に瞬間接着剤をつける(図 3-8参照).接着剤が

しっかりついたのを確認した後,硬化剤を使いしっかり と接着させる.

試料油を圧力室の中に封入する前に加圧ねじをゆるめ,再加圧で軽く

あて圧力室の厚さをレーザーフォーカス変位計を用いて測定しておく.

加圧ねじを緩めてピストンを指で押し下げ,完全にガスケットとダイ

ヤモンドコレット面が離れたことを十分確認してから上蓋を外す.ガ

スケットの表面の穴の横に試料油を太針で1滴落とす.それを細針で誘

導しながら穴の中に流し込む.時間とともに気泡は浮いて出ていくが,
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それでも抜けない場合は先端の平らな針金で気泡を押しつぶすように

して,気泡を押し出す. (図 3-9参照)この時,穴にゴミなどが入ら

ないように注意する.

あらかじめ選んでおいた金属球(銅球)を針でとり,ガスケット表面

上の試料油で十分なじませた後,穴の中に挿入する.球が穴またはダ

イヤモンドのコレット面に,付着せずに落下するのを顕微鏡で確認す

る.上蓋のダイヤモンド面にも試料油をたらしておく.なじませるた

め上蓋を完全に締めて(ダイヤモンドとガスケットが当たらないよう

に横から慎重に確認しながら)加圧ねじを圧力が加わらないように軽

く しめ,密封する.最後に圧力室内に気泡などの問題が生じてないか

を顕微鏡で確認しDACのセットが完了する.屈折率n-lとおいた場合

の常圧の厚さを測定し,それから常圧屈折率を決定する.保管すると

きは球が圧力室の中心付近にくるようにし倒立させて保管する.

DACのセットの際に何度も細針や太針を使用するが, 1回使うごとに

アルコールで洗浄する. DAC,針,加圧装置などは机から不意に落と

さないように机の真ん中付近に置く ようにする.
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1.セロハンテープに切り込みを入れる

2.切り込みを入れた側の半分を折り曲げる

3.縦に半分に折る

図3-4 ガスケット位置調整用セロハンテープ

金属板ガスケット

J

図 3-5 位置調整セロハンテープの取り付け

1

震塁⊇

図3-6 ガスケットの取り付け方
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ダイヤモンドアンビ/レ(顕微鏡ではこの範囲まで見える)

図3-7 ガスケット穴の位置調整

DACの側面の穴から光学顕微鏡で見ながら接着

剤をたらしていく.

図3-8 接着剤の付け方

押しつぶすように気泡を出す.

図3-9 気泡の流入防止法
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3. 2 DAC加圧装置

DACの加圧装置(協和製作所, WG- KYOl -

4型)を図 3-10に示す. DAC

をギア･ボックスにはめ込み,つまみを回して加圧を行う｡カウンタの目盛

りが細かくついており,最小 0.144o まで読みとることが可能であり,精度良

く加圧ねじ回転角が測定できる. 50:1に減速され加圧の際のつまみの回転力

も軽く,発生圧力のコントロールも容易である.以下に簡単に測定手順を述

べる.

1.ギア･ボックスの中に DACをはめ込む.この時,あらかじめ溝の位置

を確認しておき,ゆっく り DACを近づけ,つまみを回しながら,はめ

込む.

2.きっちりはまったことを確認したら,そのときのカウンタに表示され

ている目盛りを読みとる.

3.つまみを回して加圧を行う.この時,あまり早く回したり,無理な加

圧は行わないように注意する.あらかじめ加圧する前に回したい角度

を決めておき,目盛りに置き換え計算しておく.

4.決めた目盛りまで加圧し終了したら, DACをボックスからゆっく り と

はずす.
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3. 3 球落下法による粘度測定

本研究室では,圧力室内に入れた落下球が一定距離を落下するのに要する

時間から試料油の粘度を求める球落下法を用いた.試料油が非圧縮性 Newton

流体で無限に広がっているとき,落下球が受ける抵抗 石は次式により表され

る.

fl-67TllaaV (3-1)

ここで'laは見かけの粘度, aおよびvは球の半径及び落下速度である･この

関係を Stokesの粘性抵抗法則という.また,球が重力により下に引っ張られ

る力点は,浮力を考慮し次式で表される.

4 4

f2=す7Za3/おg-す7Za3Fhg (3-2)

ここでFX, fL は球,試料油の密度, gは重力加速度である･球が一定速度で

落下しているならばfl-丘となり, qaは以下のようになる･

2ga2(iB-fh)
Tla
=

9v (3-3)

(3-3)式が成り立つのは,レイノルズ数が1に比べて非常に小さい場合であ

る[14].また,高圧下においては,液体の密度は常圧下のそれより上昇する

ので, FLの値は圧力により補正した次式を使用した[15]･

-×〔1+
0.00059 ×P

1+0.00171×P (3-4)

ここでpoは常圧下での試料油密度, pは高圧圧力(MPa)を表す･しかし,本実

験のように有限の大きさの圧力セル内では両壁面の影響を受け,球速度は減

速するため壁効果の補正が必要になる.そこでMunroらの壁補正係数†を用い

る.壁補正係数†を用いた粘度11は次式で与えられる[16]･
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Tl-YXqa (0<7<1) (3-5)

ここで Tlaは見かけの粘度である.壁補正係数†は,ガスケット厚さやガスケ

ット穴直径,落下球直径の関数であり本実験では0.8程度であった.

粘度測定装置の光学系の模式図および全体写真を図 3-11および図 3112に示

す.装置は対物レンズ(NikonMPlan50.1-210/OSLWD)
,接眼レンズ(NikonCFWN

10
x/20目盛り付き),鏡筒(TS-Ⅰ)およびビデオカメラ(SONYCCD-TR705NTSC)

で構成されている.ビデオカメラは球の落下速度の測定を精度良く撮影する

ため,レンズ系は 2個のスライド式レンズホルダー(シグマ光機 ∑-4l-1)を

用い,ロッドスタンド(シグマ光機 ∑-32-40)を介して,工学ベンチ用キャリ

ア(シグマ光機 ∑-07-1)に固定した.ビデオカメラは,スペ-サーと薄い銅

板を介して一部加工した工学ベンチ用キャリアに取り付け,それぞれを工学

ベンチ(シグマ光機 ∑-06-1)上に取り付けた.工学ベンチをねじで挟み込み,

支持する 2つの自作のパーツを,一方はスペンサーを介して自作のステージ

に,もう一方を粗動 zステージ(シグマ光機 ∑-300)に取り付ける.粗動 Z

ステージは自作のステージに固定する.そして,自作ステージを XY軸精密

ステージ(シグマ光機 ∑-218S-2)上に固定した.録画には DVD レコーダ

(panasonic DMR-EH50)を使用 した.照明にはライトガイド(中央精機㈱

LGN-500W)およびライトガイド照明装置(中央精機㈱ spN-100H)を使用した.

DACのホルダーである回転ステージは 3つの偏心した円筒の組み合わせで構

成されており,回転中心を任意に設定することが可能となっている.回転ス

テージおよび光学系はすべてH型鋼上に固定した.

粘度測定の全体の流れは,試料油を圧力室内に封入後は加圧せず常圧状態

で圧力室寸法,粘度を測定し,その後加圧を行う.加圧するたびに粘度測定

装置に取付け,実際の球落下の速さを目安にし加圧を行う.昇温実験で複数

の温度において粘度測定を行う場合は,例えば 40℃, 70℃, 100℃でのデー

タを得たいときは, 40℃ぅ 70℃ぅ100℃ぅ70℃ぅ40℃の手順で行う.測定

終了後, DACが完全に室温まで冷めるまで1日放置し再び圧力,圧力室寸法

を測定する.

粘度測定の手順を以下に示す.
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(1)圧力測定後,デジタル顕微鏡(Nikon OPTIPHOT-2)でガスケット穴直径を

測定し,レーザフォーカス変位計で圧力室厚さ 5箇所を測定する.

(2)セットしたDACを,回転ステージ上に固定用の金具で固定する.

(3)ビデオカメラ,キャラクタージェネレーター(Victor製 cG-V60), DVD

ビデオレコーダー,モニター用のテレビ,照明の電源を入れ,圧力室内

の様子を映し出す.そして回転ステージを回転させたときにも圧力室が

ビデオカメラの撮影範囲から大きくはみ出さないよう,圧力室の中心と

回転ステージの回転軸とがなるべく一致し,かつ光軸に来るように粗動

zステージ,偏心させた円筒を調節する.

(4)前述したよ うに,球が落下する時には壁の影響を受けるため,落下球は

コレット面間の中央に位置しなければならない.そのため,ビデオカメ

ラ下部に取り付けられているマイクロメーターで,コレット面のふた側,

加圧ねじ側,および球にピントを合わせ,それぞれの時のマイクロメー

ターの値を読み取り,球のピントとコレット面のピントの距離が等しく

なるよう,球を移動させたい方向に装置全体を傾ける.

(5)キャラクタージェネレーターでタイトルを入力し,それをモニターに表

示させてDVDビデオレコーダーで10秒ほど録画して停止する.

(6)タイトル画面からl/100secカウンター表示に変え,カウンターを作動さ

せる.

(7) DVD ビデオレコーダーの録画を開始し,回転ステージを回転させて球

を持ち上げる.その際,球を圧力室の中心付近で落下するように調整す

る.球が下まで落下したら回転ステージを回転させて,再び球を落下さ

せる.これを低粘度時では6回程度,高粘度時では3回程度繰り返す.

しかし, l目盛りの落下に数時間要する場合は, 1目盛りの落下時間で

も構わない.

(8) (5) - (7)を繰り返す.

(10)パソコンのMathcad7プロフェッショナルによる粘度算出プログラム(付

録2参照)で粘度を求め,同ソフトの WLF式による圧力算出プログラ

ム(付録3参照)により圧力を求める.
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図3-11粘度測定装置の光学系模式図

図3-12 粘度測定装置の全体写克
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3. 4 高圧粘度実測値からの圧力決定法

粘度測定から求めた粘度と測定温度から式(2-28)を用いて圧力 pを決定す

る.具体的には, Pの初期値を少しずつ変え測定粘度に収束した値を p とす

る.
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3. 5 温度制御装置及びDAC昇温方法

DAC内の圧力室の温度感知方法は,図 3-14のような横からダイヤモンドを

挟み込むよに固定できる形にカットした銅製の薄板に,熱電対の先端部をろ

う付けし,この銅板を DAC内のダイヤモンドを横から挟み込み,ガスケット

上部の表面に固定し,圧力室近辺のガスケット部の温度を感知する.図 3115

に熱電対セット時のDAC内部の様子を示す.

DACの昇温には,図 3-13のような長時間の高温維持に非常に有効である温

度制御装置(CHINO, SU12-1221N3W)を用いた.これは,熱電対が感知した温

度に従い,出力電圧を PID制御することで,温度を一定に保つことのできる

装置である.また,無人での定値制御にプログラム温度制御も可能としてい

る.この装置を用いることで DACの温度制御を自動化でき,高温を維持しな

がら長時間の粘度測定も容易にできる.表 3-2に出力電圧の設定値を参考に

示す. DACの昇温の様子を図3-16に示す.まずDAC上蓋部に断熱用に作製し

たステンレス製のカバー(図 3-17, 3-18参照)を取り付ける.そして, DAC

昇温用のバンド状のフレキシブルヒーター(大科電器株式会社, EHU型 20

× 1500mm,出力150W)を断線していないかテスターで確認してから巻き付け

る.さらに上から断熱用としてアルミホイルを巻き付けることにより昇温を

行う.フレキシブルヒーターを DACに巻き付ける際は,図 3-16に示すように

DACの表面および回転ステージ上の DAC固定金具の上からも巻き付け,ヒー

ターが外れないよう針金を巻いて固定し,さらにその上からアルミホイルを

巻き付け,針金で固定する.

温度制御装置の使用の具体的手順を以下に示す.

1. 熱電対を温度制御装置背面の所定の端子に接続する.

2. バンドヒーターのコンセントを本体に接続し, CONTROL POWERのスイ

3 .

4 .

ッチを入れて温度表示させる.

表示された温度が,室温である 24℃付近を正しく表示しているかを確

認する.問題がなければ,本体正面部の操作盤で各種設定を行い(設

定方法は付録1を参照), LOAD POWERのスイッチを入れて昇温を開始

する.

表示された温度が上昇することを確認し終えたら,あとは自動運転を
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5 ,

行うので放置しておいても良いが,事故を防ぐためや温度表示の経路

のために,時間をおいて様子を見に行くことが好ましい･

目標温度(sv)に到達後も, V1部の試料抽が目標温度に達していない

可能性があるので, 30分程保温して待つ.

6, 粘度&lJ定後.再び昇温を続けるなら設定を変更する.

7. 4-6を繰り返す.

8. 降温はドライヤーを用い. 4-6を繰り返す.

9. 全ての粘度測定終了後, LOAD POWERのスイッチを切り, DACを室fLilL

付近にまで冷ました後, CONTROLPOWERのスイッチも切る･

表3-1 LL1.力'tE圧の設定値

40℃ 50℃ 70℃ So℃

coo一ing(L) hentng(H) cooling(L) llealing(H) coolin島(L) 1ーealil18(H)cootir唱(L)
lleating(rL1)

OutpuLvottage(V) 21 27 2l 33 34 44 38 5b

loo℃ l50℃ 200℃

cooling(L) hca【irlg(1-1ーcoolin庄(L) heating(I-L)cooJh18(L) he8tirL旦(H)

OutputVoltage(V) 47 65 67 87 80 95

(注)衷に示した値は,全ての実験のJIL均値とした.
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図3-14 熱電対固定に使用する銅製の薄板

熟電対の先端を

ろう付けした銅板

図3-15 熱電対固定方法
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圃3･16 1析熱用アルミホイルを巻き付けたDAC
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圧力室観察用穴 熟電対を通す穴

図3117 断熱用のDAC上部にかぶせるステンレス知のカバー(展開図)
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3. 6 実験条件及び実験番号

本研究では,測定試料と して,パラフィ ン系油のジオクチルセパケ-ト

(DOS),ジオクチルフタレート(DOP),ポリアルファオレフィ ン(PAO4)

とナフテン系油のサントトラック 50 (SN50),ハーフトロイダル油(KTFl)

とトリアジン化合物(FFT-71)を用いた[17]. SN50 は代表的なトラクショ ン

油と して知られており, KTFlは実用化されたハーフトロイダル CVT で使用

されている油である. *の PAO4, FFT-71は高圧粘度未知油と して実験をおこ

ない,その他の油は高圧粘度標準液として用いた.

表 3-2に試料油の物性を示す.なお実験 ト5は予備実験で省略されている

[18][19].以下に用いる実験番号は表3-3に基づく ものである.

また試料油を封入する圧力室を形成する金属板ガスケットとして,リン青

鍋(pcu,甲0.9, tO.8)を使用し,実験温度は通常 23- 25℃である. DACはダイ

ヤモンド径の大きさがq)1.2のNo.3を用いた.

表3-2 試料油の物性 (*印は高圧粘度未知と して実験)

Propertiesofsampleoils

Sampleoi1
Density, Viscosity,

Viscosity

-pressure

Refractive

indexat

g/cm<3 mPa.s coefficient

α,1/GPa

atmospheric

pressure

Santotrac50(SN50) 0.886(40℃) 65.6(24℃) 29.4(40℃) 1.496

KTF1(tCVToil) 0.96(15℃) 46(24℃) 39(24℃) 1.503

Dioctylsebacate(DOS) 0.912(25℃) 17.6(25℃) 9.63(25℃) l.448

Dioctrylphthalate(DOP) 0.986(20oC) 58.6(25oC) 16(25oC) 1.487

Polyalphaolefins(PAO4)* 0.82(15℃) 14.8(40℃) ll.2(24℃) 1.452

Triazinecompound(FFT-71)* 1.0608(15○C) 13660(24℃) 25.15(20oC) I.504
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表3-3 実験条件

Sphere,NickelorCopperalloy

Exp.notation Oilsample
Diameter,LLm High

Nickel Copper temperture

DOS(100c1) DOS 80.5 ○

DOS(100c2) DOS 81.5 ○

DOS(100c3) DOS 84 ○

PAO4(1) PAO4 85.4 ×

PAO4(100c2) PAO4 80 ○

PAO4(100c3) PAO4 78 ○

DOS(4) DOS 79.4 ×

DOP(1) DOP 80.4 ×

DOS(5) DOS 84 ×

FFT-71(1) FFT-71 78 ×

KTF1(200c1) CVToi1 83.4 ○

KTF1(200c2) CVToi1 85 ○

DOP(150c2) DOP 85.4 ○

DOP(150c3) DOP 81.4 ○

SN50(150c1) Santotrac50 87.4 ○

KTF1(150c3) CVToi1 82.4 ○

DOS(150c6) DOS 84 ○

FFT-71(150c2) FFT-71 85 ○

FFT-71(150c3) FFT-71 87 ○
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3. 7 室温における圧力ー加圧ねじ回転角関係と較正曲線

図 3-18に SN50でガスケット穴寸法などを同じにして粘度測定から逆算され

た 3つの実験 sN50(6)-(8)の圧力と(見かけの)加圧ねじ回転角を示す(圧

力変化図).ここで,加圧ねじ回転角は加圧を開始した点をOdegとする. DAC

は対向したダイヤモンドで,穴のあいた金属板ガスケットを圧縮し塑性変形

させるため,その塑性変形に加圧力が使われ,圧力上昇の始まる角度は個々

の実験で異なるが,上昇後の曲線の形状に類似性が見られる.そこで,各曲

線を横軸に外挿しそこまでを空加圧ねじ回転角,そこからを有効加圧ねじ回

転角と定義されている. SN50(6)-(8)の空加圧ねじ回転角は表 314に示す.有

効加圧ねじ回転角を横軸に取り直し,圧力との関係を示したものが図 3119で

ある.以下この方法で空加圧ねじ回転角を決め,有効加圧ねじ回転角を導出

する. SN50(6)-(8)の 3つの実験ともに図 3-19に示すような再現性約 20MPa

程度でほぼ一本の圧力較正曲線となる.

表3-4 SN50(6)-(8)の空加圧ねじ回転角

Exp.notation
Deadloadingscrewangle

°eg.

SN50(6) 20

SN50(7) 50

SN50(8) 25
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図3-18 有効加圧ねじ回転角決定法(ガスケット材料;Cu,q)0.9,tl)

0 20 40 60 80 100 120 140

Effective loading screw angle, deg

図3-19 SN50(6)-(8)の有効加圧ねじ回転角一圧力関係

(ガスケット材料; cu,甲0.9,tl)
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3. 8 高圧粘度未知油の圧力決定法

高圧粘度未知の油での圧力決定は,圧力未知のまま加圧と粘度測定を行い

データを図 3-20のように対数粘度と加圧ねじ回転角のグラフ(対数粘度変化

図)にプロット し常圧粘度まで外挿して空加圧ねじ回転角を決め,その後,

同じ穴寸法条件の標準油の圧力較正曲線図よ り圧力を決定する.無段変速機

用のトラクショ ン油KTFlの実験結果を表3-5,図3-21に示す.圧力をSN50(10)

,sN50(ll)より求めたがBairらの値と-敦している.

油種が異なっても加圧ねじ回転角で圧力が決定できると考えられている理

由を以下に述べる.これまで報告されている固化油高圧密度式から求められ

た高圧相対密度(常圧密度を基準)を図 3-22に示す[20].トラクショ ン係数

の比較的高い1GPa以下の低圧で固化するシクロ-キサン環あるいはベンゼン

環を持つ分子構造の♯ 7149 (トラクション試作油), DMP (トラクション油/

サントトラックの基油), 5P4E (ポリ フェニルエーテル), TN68 (タール水添

油)の 4種類の油である.固化圧力の差異により,その圧力以上では差異が

見られるが,固化圧力(0.2 -0.5GPa)まで全ての油は同一線上にのり Dowson

らの式ともほぼ一致している.また,高温下で DOS, DOP, G31 (パラフィン

系鉱油, ASMEデータ), G36 (ナフテン系鉱油, ASMEデータ)と Dowson らの

式と比較したグラフを図 3-23, 3-24, 3-25, 3-26に示す.こちらは温度が高く

なるのつれ, Downsonの式とずれている.このことから,室温では,圧力上昇

に関与する潤滑油の高圧下の圧縮率はほとんど影響を受けず,ガスケット(材

質,寸法) DACキュレット径などの実験条件が同じなら,有効加圧ねじ回転

角一圧力の関係は, 100℃程度で1GPa程度まで油種によりほとんど変わらず,

図 3-19のような関係図となり1本の較正曲線から圧力が決定できると期待さ

れる.

表3-5 KTFl(9), (12)の空加圧ねじ回転角

Exp.notation
Deadloadingscrewangle

°eg.

KTF1(9) 15

KTF1(12) 33
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4. 1 既知油の空加圧ねじ回転角決定

既知油の実験の圧力一見かけの加圧ねじ回転角関係(圧力変化図),粘度一

見かけの加圧ねじ回転角関係(対数粘度変化図)をそれぞれ図4-l, 4-2, 4-3, 4-4

に示す.

また,空加圧ねじ回転角を常圧粘度を文献値,実験値それぞれ基準とし,

粘度及び,圧力から求めたものを表4-1に示す.

求め方によって,空加圧ねじ回転角の大きさに若干の差異が見られる.パ

ラフィン系の油は圧力より求めた空加圧ねじ回転角の方が粘度より求めた方

より大きく,ナフテン系の油はそれの反対になっている.また,常圧粘度の

基準を文献値,実験値にした場合,パラフィン系(DOS, DOP),ナフテン系

(KTFl, SN50)で違う.パラフィン系は文献値基準の方が大きいが,ナフテ

ン系は実験値の方が大きい.

対数粘度変化図から求めた勾配(ここからは,対数粘度勾配という)Alogll/AO

と圧力より求めた空加圧ねじ回転角 Odpと文献値基準,実験値基準それぞれ

で求めた空加圧ねじ回転角Odqの間の差を空角補正角度AOd-Odp-OdTlとする(義

4-2)･そして, AlogTl/AO-AOd関係を図4-5に示す.但し,プロット点はそれぞれ

の油での平均値である.これは,未知油での空加圧ねじ回転角を補正するた

めに用いるものであり,その補正方法は, 4. 5 と4. 6で詳細に述べる.

図 4-5で,文献値より実験値基準は上にシフトしており,それぞれ右肩下

がりの1本の直線で表す事が出来る.

4. 2 DOSの有効加圧ねじ回転角からの室温圧力補正曲線

24℃下(室温), DOSの圧力-有効加圧ねじ回転角関係を図 4-6に,昇温過程

ありのみの実験を図 4-7に示す.それぞれほぼ再現性が見られるが,昇温過

程ありのみの方がより再現性が高く,一本の較正曲線を描く ことが出来る.
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4. 3 パラフィン系油,室温からの高温時圧力増加量較正曲線

室温でのパラフィン系油(DOS, DOP)の圧力-有効加圧ねじ回転角関係を図

4-8に,昇温過程ありのみのものを図 4-9に示す. (点線の部分は DOPを外挿

した線である)DOS, DOPで若干の曲線の違いが見られたが,同油種での実験

では再現性がみられた.また,昇温過程のみの方がより再現性が高い.

圧力と圧力上昇量関係を図4-10, 4-11に示す.図4-10は200℃のデータあり

で,図4-11は200℃のデータを除いたものである. 200℃を除いた方が文献値

(三田,山之口の計算[21][22])と一致しているのが見うけられ, 150℃以下で

実験した方が良いと思われる.

4. 4 ナフテン系油,室温からの高温時圧力増加量較正曲線

室温下,ナフテン系油(SN50, KTFl)の圧力-有効加圧ねじ回転角関係を図4-12

に示す. SN50, KTFlで再現性が見られ,またDOSとも再現性がある.

圧力ー圧力上昇量関係を図4-13, 4-14に示す.図4-13は200℃ありで,図4-14

は200℃を除き,回帰線を描いたものである.約20MPaのバラつきがあるが,200

℃がないほうがデータ点とほぼ一致している.

図 4-14の下に回帰線の式を記述し,その係数表を表4-3に載せた. (付録6

参照)

4. 5 未知油の空加圧ねじ回転角決定

未知油の粘度一見かけの加圧ねじ回転角関係(対数粘度変化図)をそれぞれ

図 4-15, 4-16に,未知油(pAO4, FFT-71)の空加圧ねじ回転角を文献値又は,

実験値を基準として求めた値,対数粘度勾配,そして空角補正角度を表 4-4

に示す.

空加圧ねじ回転角が, PAO4では実験値基準の方が文献値基準より大きく,

FFT-71はその逆である.

未知油では, OdTlしか求まらないので,空角補正角度は,空角補正角度一対

数粘度勾配グラフを用いて求める. (図4-17)
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まず実験値よ り対数粘度勾配を求め,その値をグラフの横軸から伸ばして

交差したところをその実験(油)での空角補正角度とする.例えば, pAO4に

ついて見てみる と,対数粘度勾配が 0.034であるので,文献値基準補正が

+5.9deg,実験値基準補正が+4.4degとなる.

表 4-5 に FFT-71常圧粘度のそれぞれの実験における実験データと大野のデ

ータを示した.実験値の方が,文献値より小さい傾向が見られた.

4. 6 未知油の高温高圧粘度評価

パラフィン系の PAO4の高温高圧粘度評価には,まず前節での補正した空加

圧ねじ回転角から有効加圧ねじ回転角を算出し, DOSの室温圧力較正曲線の

図 4-7より室温圧力(いくつかのデータの平均値)を決定する.高温時の圧

力はそれに圧力増加量較正曲線図(図 4-ll,パラフィン系用)からの上昇量

(いくつかのデータの平均値)を加える. FFT171の場合,室温時圧力の求め

方は同様であるが,高温時はナフテン系用の圧力増加量較正曲線図(図4-14,

上昇量は回帰線より得られる,プログラムは付録6)を用いる.

表 4-6, 4-7, 4-8, 4-9 と図 4-18, 4-19, 4-20, 4-21には得られた pAO4の圧力-

粘度データを比較のため,空加圧ねじ回転角を補正していないものと補正し

たものの組み合わせでそれぞれTlo文献値基準(OdTl (R)), Tlo実験値基準(odTl

(E)), Tlo文献値基準+文献値補正(Odll (R)+AOd (R)), Tlo実験値基準+実験

値補正(OdTl(E)+AOd(E))で示す.またFFT-71も同様に,表4-10, 4-ll, 4112, 4-13

と図 4-22, 4-23, 4-24, 4-25に示す. pAO4では補正した方(実験値基準+実験

値補正)が文献高圧粘度データに近くなることが見受けられ,この補正方法

の妥当性が示された.

(参考に別の近似的な補正方法を以下に示す.まず △od- 0 としてデータ

処理する. PAO4を例にすると,図4-26のように傾き415/52≒8MP〟degなので,

図 4-17(空加圧補正角度一対数粘度勾配グラフ)を用い,空角補正角度が文献値

の場合5.9degなので, 8MP〟deg X 5.9deg≒ 47MPaとなる.そしてすべての圧力

データを47MPa分引く ことで粘度一圧力データを得る.)

pAO4及び FFT-71の圧力ー圧力ー粘度係数α関係を図 4-27, 4-28, 4-29, 4-30に

示す.室温では,圧力とともにαは低下し,高温ではほぼ一定になっている.
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回申で記述されている文字記号Rは文献催, Eは実験値である.
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表 4-1 それぞれの実験における空加圧ねじ回転角

DcadloadingscrewangleOd,deg

ExtrapolatedtoT10,Odq Extrapolatedto

ZerOPreSSurC

Odp

Referencevalue

Odq(R)
_E_xp雪r_lP_e_n!申_v_a!u_e_
Odーー(E)EXp.notation

DOS(100¢2) 50 48 51

DOS(100c3) 45 43 49

DOS(4) 48 46 57

DOP(1) 45 44 48

DOS(5)- 52 52 54

KTF1(200c1) 63 63 60

KTF1(200c2) 54 55 50

DOP(150c2) 49 48 52

DOP(l50c3) 44 43 47

SN50(150c1) 50 49 48

KTF1(150c3) 56 57 54

表4-2 それぞれの実験における対数粘度勾配及び空角補正角度

LogadtbmViscosity Addingamou ntofdeada一喝1e

radient de

og¶/AO AOd-0 dp-Odq

~Fomula Numericvalue

I

Referencevaluel
ーー~ー~~~ー~~~~†

AOd(氏): _E_xpe_r_lP_ePt_al_v_aLu_eAOd(E)Exp.notation

DOS(lOOc2) -2〟9 0.041 1 3

DOS(100c3) -2/57 0.035 4 6

DOS(4) -2/59 0.034 9 Eq

DOS(5) -2/49 0.041 2 2

DOS(150c6) -2/55 0.036 5 6

Average 0.037 4.2 5.6

DOP(l) -2/36 0.056 3 4

DOP(150c2) -2/37 0.054 3 4

DOP(150c3) -2/37 0.054 3 4

Ayerage 0.055 3 4

SN50 -3乃5:
0.120

_2
:_I

KTFl(200c1) -3n1 0.143 -3 El

KTFl(200c2) -3n4 0.125 E] -⊃

KTF1(200c3) -3J24 0.125
-2 -3

Average 0.131 El _3.7
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図4-6 DOSの圧力ー有効加圧ねじ回転角関係(較正曲線)
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図4-7 DOSの圧力ー有効加圧ねじ回転角関係(較正曲線)

(昇温過程ありのみ)
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図4-10 山之口,三田の計算データとの圧力上昇量比較
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図4-11 山之口,三田の計算データとの圧力上昇比較

(200℃昇温後データ除く)
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図4-13 山之口,三田の計算データとの圧力上昇量比較
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図4-14 山之口,三田の計算データとの圧力上昇量比較

(回帰線含む, 150℃以下)

回帰式

A P(P,T)-C2(T)P2+cl (T)P+CO(T)

C2 (T) -C22T2+c21T+C20, Cl (T) -C12T2+cllT+CIO, CO (T) -CO2T2+COIT+COO

表4-3 回帰式の係数表

CO C2 C1

150(c)-24(c) 93.24535795 -0.00029369 .349441053

loo(c>24(c) 66.08571566 -0.0002(;024 .270954957

70(c)-24(c) 36.53384834 -0.00017030 .193425191

COO col CO2 C10 Cll C12 C20 C21 C22

-24.9951182S9
1.046014783

-0.001684S5 -0.12582185 b.oo5684626-0.000016Sl 1.29495E-04 -0.00000578
I.96295E-08
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図4･15 粘度一見かけの加圧ねじ回転角関係
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表4-4 それぞれの実験における空加圧ねじ回転角,

対数粘度勾配,空角補正角度

Logarithmviscoslty Addingamountofdeadangle

DeadloadingscrewangleOd,deg gradient fromFig.4-17.deB

ExtrapolatedtoTlO,Odーー AlogT1/AO AOd-Odp-OdT1

Referencevalue Exerimentalvalue
Fomula Numericvalue

Referencevalue mentalvalue

Exp.notation Odーー(良) Odーー(E) △Od(良) Od(E)

PAO4(1) 57 59 -3/100 0.030

PAO4(100c2) 46 48 -3/84 0.036

PAO4(100c3) 33 36 -3侶0 0.038

Average 0.034 5.9 4.4

FFT-71(1) 50 49 -2/30 0.067

FFT-71(150c2) 47 44 -2/33 0.061

FFT-71(150c3) 50 47 -2β1 0.065

Average 0.064 3.3 2.3

亡
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q〉

I

a
q〉

ll
-t∋

q〉

A 0

0 0.02 0.04 0.06 0.08

AlogT7/A 0

0.1 0.12 0.14

図4-17 空角補正角度一対数粘度勾配関係

表4-5 FFT-71常圧粘度,それぞれの温度における実験データと大野データ

1e(mPa s)JIXperlmentalValueしmra-S)

FFT-71(1) FFT-71(2) FFT-71(3)

24oC(cooling) 13090 9874 11690

24oC(heating) 11190

50℃(cooling) 1333

50○C(heating) 1177

80oC 241.736
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Ohno data(mPa
I

s)

20oC 20430

24○C● 13660

50oC 1593

80oC 274.6

150oC● 24

* Extrapolation by Walter eq.



表4-6 圧力ー粘度データ(PAO4, no文献値基準)

Odp Odーー AOd

PAO4(1) 57 57 0

PAO4(100c2) 46 46 0

PAO4(100c3 33 33 0

PAO4(1)

24○C

Nominalloadingscrewangle,de且 63 81 99 117 135 153

Effectiveangle,de且 6 24 EE) 60 78 96

Pressure,GPa 0.044 0.163 0.296 0.452 0.593 0.741

Viscosity,Pa.s 0.04635S 0.211695 I.l26 5.759 33.47 l58.2

α,1/GPa 14.03 13.ll 12.S6 12.03 l2.l4 ll.81

PAO4(100c2)

24○C

Nominalloadingscrewangle,de且 63 8l 99 117 135 153 171

Effectiveangle,de且 17 35 53 71 S9 107 125

Pressure,GPa 0.119 0.244 0.383 0.53S 0.686 0.814 0.919

Viscosity.Pa.～ 0.09367 0.455375 2.314 8.82 38.54 139.I 325.2

α,1ノGPa
ll.10 ll.89 ll.82 10.90 10.70 lO.59 10.31

40℃

Prcssureincrement,GPa 0.027 0.014 0.011 0.007

Pressure,GPa 0.41 0.552 0.697 0.82l

Viscosity,Pa-s 0.917106 2.882 9.86S 30.17

α,1/GPa 10.15 9.6l 938 9.32

To℃

Pressurcincrement,GPa 0.044 0.052 0.036 0.025

Pressure,GPa 0,454 0.604 0.733 0,846

Viscosity,Pa.～ 0.294646 0.824994 2.417 5.654

α,1/GPa 8.6l 8.17 8.20 8.ll

loo℃

Pressureincrement,GPa 0.054 0.04(; 0.05 0.04(;

Pressure,GPa 0.50S 0.65 0.783 0.892

Viscosity,Pa.s 0.l3649 0.330631 0.797759 I.67

α,1/GPa 7.44 7.l8 7.08 7.05

PAO4(100c3)

24○C

Nominalloadingscrewangle,deg 63 81 99 117 135

Effcctiveangle,deg 30 48 66 84 lO2

Pressure,GPa 0.2 0.34l 0.497 0.648 0.779

Viscosity,Pals 0.6ll259 1.563 6.86l 26.54 87.46

α,1/GPa 15.98 12.13 l1,30 10.75 lO.48

40○C

Pressureincrement,GPa 0.02 0.014 0.007

Pressure.GPa 0.517 0.662 0.7S6

Viscosity,Pa●s 2.778 8.967 25.79

α,1/GPa
10.19 9.73 9.54

70○C

Pressureincrement,GPa 0.041 0.03S 0.031

Pressure,GPa 0.558 0.7 0.817

Viscoslty,Pa.s 0.80077 2.092 4.749

α,1/GPa 8.79 a.38 8.19

loo℃

Pressureincrement,GPa 0.055 0.046 0.05

Pressure,GPa 0.613 0.746 0.867

Viscosity,Pals 0.302732 0.686647 1.443

α,1ノGPa 7.47 7.23 7.08
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表417 圧力ー粘度データ(PAO4, TV実験値基準)

Odp Odーー A8d

PAO4(1) 59 59 0

PAO4(100c2) 48 EZ] 0

PAO4(100c3) 36 36 0

PAO4(1)

24℃

NominalloadingscrewzLngle,°eg 63 81 99 117 l35 153

Effectiveangle,deg 4 22 40 58 76 94

Pressure,GPa 0.028 0.147 0.2S 0.436 0.577 0.725

Viscoslty,Pa.s 0.046358 0.211(;95 1.126 5.759 33.47 l58.2

α,1/GPa 22.05 14.53 13.60 l2.48 l2.48 l2.07

PÅoヰ(100c2)

24○C

NominaIIoadingscrewaJlglc,deg 63 81 99 117 l35 153 171

Effcctiveangle,deg 15 33 51 69 S7 105 123

Pressure,GPa 0.103 0.228 0.367 0.522 0.67 0.798 0.919

Viscosity,Pa.s 0.09367 0.455375 2.314 8.82 38.54 139.1 325.2

α,1/GPa 12.82 12.73 12.34 ll.24 lO.96 10.81 10.31

40℃

Pressurehcrement,GPa 0.027 0.014 0.011 0.007

Pressure,GPa 0.394 0.536 0.681 0.805

Viscosity,Pa.s 0.917106 2.882 9.S6S 30.17

α,1/GPa 10.56 9.90 9.60 9.51

70○C

Pressureincremcnt,GPa 0.044 0.052 0.036 0.025

Pressure,GPa 0.438 0.5$8 0.717 0.83

Viscosity,Pa.ら 0.294646 0.824994 2.417 5.654

α,1/GPa 8.92 8.40 8.3S 8.27

loo℃

Pressurehcrement,GPa 0.054 0.046 0.05 0.04(;

Pressure,GPa 0.492 0.634 0.767 0.876

Viscoslty,Pa.s 0.l3649 0.330(;31 0.797759 I.67

α,1/GPa 7.68 7.36 7.23 7.17

PAO4(100c3)

24℃

Nominalloadingscrewangle,deg 63 8l 99 117 l35

Effectivcangle,deg 27 45 63 81 99

Presstlre,GPa 0.l76 0.317 0.473 0.624 0.755

Viscoslty,Pa.～ 0.611259 I.563 6.861 26.54 87.46

α,1/GPa 1S.l6 13.05 ll.87 ll.17 lO.8l

40℃

Pressurehcrement,GPa 0.02 0.014 0.007

Pressure,GPa 0.493 0.638 0.762

Viscoslty,Pats 2.778 8.967 25.79

α,1/GPa 10.69 10.10 9.S4

To℃

Pressurehcrcment,GPa 0.041 0.038 0.031

Pressllre,GPa 0.534 0.676 0.793

Viscosity,Pa.s 0.SOO77 2.092 4.749

α,1/GPa 9.19 8.68 8.43

100○C

Pressurehcremcnt,GPa 0.044 0.035 0.039

Pressure,GPa 0.578 0.71l 0.S32

Viscoslty,Pals 0.302732 0.686647 1.443

α,1/GPa 7.92 7.59 7.38
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表4-8 圧力ー粘度データ(PAO4, Tlo文献値基準+補正)

Viscosity ofatomosphric pressure(Pa
･

s)

Odp Odーー AOd

PAO4(1) 62.9 57 5.9

PAO4(100c2) 51.9 46 5.9

PAO4(100c3) 38.9 33 5.9

PAO4(I)

24℃

Nominalloadingscrewangle,deg 63 81 99 117 135 153

Effectiyeangle,deg 0.1 18.1 36.1 54,I 72.I 90.1

Pressure,GPa 0.009 0.128 0.261 0.417 0.558 0.706

Viscosity,Pa●s 0.046358 0.211695 1.126 5.759 33.47 158.2

α,1ノGPa 68.61 16.69 14.59 13.04 12.90 12.40

PAO4(100c2)

24℃

Nominalloadingscrewangle,deg 63 81 99 117 135 153 17l

Effectivcangle,deg ll.1 29.1 47.1 65.1 83.1 101.1 l19.1

Pressure,GPa 0.084 0.209 0.348 0.503 0.651 0.779 0.919

Viscosity,Pa.～ 0.09367 0.455375 2.314 8.82 38.54 139.1 325.2

cL,lノGPa 15.73 l3.89 13.01 ll.66 ll.28 ーl,07 lO.31

40℃

Pressurehcrement,GPa 0.027 0.014 0.011 0.007

Pressure,GPa 0.375 0.517 0.662 0.786

Viscosity,Pa.～ 0.917IO6 2.882 9.868 30.17

a,1K;Pa l1.lO lO.2(; 9.87 9.74

To℃

Pressure血crement,GPa 0.044 0.052 0.036 0.025

Pressure,GPa 0.419 0.569 0.698 0.811

Viscosity,Pa.s 0,294646 0.824994 2.417 5.654

cL,1JGPa 9.33 8.68 8.61 8.46

100○C

Pressure血lCrement,GPa 0,073 0.065 0.069 0.065

Pressure,GPa 0.492 0.634 0.767 0.876

Viscosity,Pa.s 0.13649 0.330631 0.797759 I.67

α,1JGPa 7.68 7.3(; 7.23 7.17

PAO4(100c3)

24℃

Nominalloadingscrewangle,deg 63 81 99 117 135

Effectiveanglc,deg 24.1 42.1 60.1 78.1 96.1

Pressure,GPa 0,1(;5 0.306 0.462 0.613 0.744

Viscosity,Pa.s 0.611259 1.563 6.861 26.54 87.46

cL,1K)Pa 19.37 l3.5ー 12.15 1l,37 10.97

40℃

Pressureincrement,GPa 0.02 0.014 0.007

Pressure,GPa 0.482 0.627 0.751

Viscosity,Pa.s 2.778 8.967 25.79

cL,1K3Pa 10.93 10.27 9.98

70○C

Pressureincrement,GPa 0.041 0.038 0.031

Pressure,GPa 0.523 0.665 0.782

Viscosity,Pa.s 0.80077 2.092 4.749

α,1ノGPa 9.38 8.82 8.55

100○C

Pressure血crement,GPa 0.055 0.046 0.05

Pressure,GPa 0.578 0.711 0.832

Viscosity,Pa.s 0.302732 0.686647 1.443

a,lJGPa 7.92 7.59 7.38
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表4-9 圧力ー粘度データ(PAO4, Tl.実験値基準+補正)

Odp 8dーl AOd

PAO4(1) 53.4 49 4.4

PAO4(100c2) 48.4 44 4.4

PAO4(100c3) 51.4 47 EE]

ressure(Pa
●

s)

PAO4(1)

24℃

Nominalloadingscrewangle,deg 81 99 117 135 153

Effectivcangle,deg 27.6 45.6 63.6 81.6 99.6

Pressure,GPa 0.1 0.233 0.389 0.53 0.678

Viscosity,Pa.s 0.211(i95 I.l26 5.759 33.47 158.2

cL,1/GPa 2l.36 l6.34 13.9S 13.58 12.91

PAO4(100c2)

24℃

Nominalloadingscrcwangle,deg 63 8l 99 117 135 153 I71

Effcctiveanglc,dcg ll.1 29.1 47.1 65.I 83.I 101.1 l19.1

Pressure,GPa 0.056 0.lil 0.32 0.475 0.623 0.751 0.919

Viscoslty,Pa.s 0.09367 0.455375 2.314 8.82 38.54 139.1 325.2

α,1/GPa 23.59 l6.03 14.l5 12.35 II78 Il.48 10.31

40℃

Pressureincrement,GPa 0.027 0.014 0.011 0.007

PT.CSSure,GPa 0.347 0.489 0.634 0.758

Viscosity,Pa.s 0.917106 2.S‡2 9.868 30.17

α,1/GPa ll.99 10.85 10.31 10,10

To℃

Pressurcincrement,GPa 0.044 0.052 0.036 0.025

Pressure,GPa 0.391 0.54l 0.67 0.783

Viscosity,Pa.s 0.294646 0.S24994 2.417 5.654

c(,I/GPa 9.99 9.13 8.97 8.76

loo℃

Pressureincremcnt,GPa 0.054 0.046 0.05 0.04(～

Presstlre,GPa 0.445 0.587 0.72 0.829

Viscosity,Pa.s 0.13(;49 0.33063l 0.797759 I.67

α,1/GPa 8.49 7.95 7.70 7.58

PAO4(100c3)

24℃

Nominalloadingscrewangle,dog 63 8l 99 117 135

Effectiyeanglc,deg l1.6 34 94.6 117 35

Pressure,GPa 0.129 0.27 0.426 0.577 0.708

Viscosity,Pa.s 0.611259 I.563 6.861 26.54 87.46

α,1/GPa 24.78 15.32 13.18 12.08 ll.53

40℃

Pressureincrement,GPa 0.02 0.014 0.007

Pressure,GPa 0.446 0.591 0.715

Viscosity,Pa.～ 2.778 8.967 25.79

α,1/GPa 1l.8l 10.90 10.49

To℃

Pressureincrement,GPa 0.04l 0.038 0.031

Pressure,GPa 0.487 0.629 0.746

Viscosity,Pa.s 0.80077 2.092 4.749

α,1/GPa lO.08 9.33 8.96

loo℃

Pressureincrement,GPa 0.055 0.046 0.05

Pressure,GPa 0.542 0.675 0.796

Viscosity,Pa.s 0.302732 0.6S6647 1.443

α,1/GPa 8.44 7.99 7.71
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表4-10 圧力-粘度データ(FFT-71, Tlo文献値基準)

ressre(Pa
･

s)

FFT-7l(1)

24○C

Nominalloadingscrcwangle,deg 51.84 54.72 57.6 60.48 63.36 66.24 69.12

Effcctiyeangle,deg 1.$4 4.72 7,6 IO.48 I3.36 16,24 19.l2

Pressure,GPa 0.Ol1 0.032 0.054 0.079 0.093 0.118 0.136

Viscoslty,Pa.s 22.7 29.97 47.4 68.95 113,6 170.4 264_A

cL,1JGPa 46.17 24.55 23.04 20.49 22.78 21.39 2l.80

FFT-7l(l50c2ー

24℃

NominaILoadingscrewangle,de且 50,76 56.52 62.28 6S.04 73.S 79.56 91.08 lO8,36 l25,64

Effcctiveanglc,deg 3.76 9.52 l5.28 2l.04 26,S 32.56 44.08 61,36 78,64

Pressure.GPa 0.023 0.062 0.I 0.l38 0.l$5 0.223 0.33l 0.4(;2 0.6

Viscosity,Pa.s 25.l5 58.66 I4I.3 270.4 683.I

cL,1JGPa 26.54 23.50 23.36 2l.63 2l.15

50○C

PressureincT℃ment,GPa 0.041 0.044 0.05 0_053

PT.CSSure.GPa 0.226 0.267 0_38l 0.515

Viscoslty,Pa.s 7l.46 Ill.7 364.4 3159

α,I/GPa l6.83 15.92 14.26 14.74

80○C

PressureincTtment,GPa 0.08l 0.087 0,098 0.106 0.106

Pressure.GPa 0.266 0.3l 0.429 0,568 0,70(i

Viscoslty,Pa.s 10_02 14.75 39.42 l75.5 595,7

α,lノGPa l二).52 12_85 ll.58 ll.37 10.88

l50℃

Prcssureincrement,GPa 0.14S 0.157 0.177 0.l92 0.l97

Pressure,GPa 0.333 0.38 0.508 0.654 0.797

Viscosity,Pa.s 0.71436l 0.962468 I.787 4.574 10.09

α,1ノGPa 10.19 9.71 8.48 8.03 7,58

FFT-71(l50c3)

24℃

Nominalloadingscrewangle.deg 50.76 56.52 62.28 6臥04 73.S 79.56 91.08 108.36 125.64

Effcctivcanglc,deg 076 6.52 12,28 l8.04 23.8 29.56 4l.08 58,36 75.64

Pressure.GPa 0.008 0.046 0.082 0.ll7 0.l65 0.20S 0.3 0.438 0.577

ViscosLty,Pa.s l8.79 40.47 97.26 220.6 503.9

cL,l応Pa 39.86 23.6I 23.94 23.78 21.87

50○C

Pressureincremcnt.GPa 0.039 0.043 0.048 0.053

Pressure,GPa 0.204 0.251 0.348 0.491

Viscosity,P&.S 51.99 108,2 306 l$73

cL.lJGPa l7.09 16.81 15ーl1 14.40

80○C

Pressureincrement,GPa 0.079 0.085 0,096 0.105 0_107

Pressure,GPa 0.244 0,293 0.396 0.543 0.684

Viscosity,Pa.s 7.792 l3.31 30.47 129.3 516.4

α,1ノGPa
13.71 13.25 ll.89 1I.33 1l.02

l50℃

Pressurcincrement,GPa 0.l43 0.I53 0.172 0.19 0.197

Pressure.GPa 0.308 0.36l 0,472 0.628 0.774

Viscoslty,Pa.s 0.625458 0.891261 1.53l 3.742 8.663

cL.lノGPa
10.59 lO.Ol 8.80 S.04 7.61
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表4-11圧力ー粘度データ(FFT-71, Tlo実験値基準)

Odp Odーー AOd

FFT-7l(1) Eel 49 0

FFT-7l(150c2) EE] EE] 0

FFT-7l(l50c3) 47 47 0

FFT-7l(1)

24○C

Nominalloadingscrewangle,deg 51.84 54.72 57.6 60.48 63.36 66.24 69.12

Efrectiveangle,de且 2.84 5.72 8.6 ll.4S l4.36 17.24 20.12

Pressure,GPa 0.019 0.040 0.062 0.087 0.101 0.126 0.l44

Viscoslty,Pa.i 22.7 29.97 47.4 68.95 l13.6 l70.4 264.8

α,1/GPa 26.73 19.64 20.07 18.61 20.97 20.03 20.59

FFT-7l(150c2)

24oC

NominalloadingscTeWangle,dcg 50.76 56.52 62.28 68.04 73.8 79.56 9I.08 108,36 l25.64

Effectivcangle,dcg 6.76 l2.52 18.28 24.04 29.8 35,56 47.08 64.36 81.64

Pressure,GPa 0.047 0.086 0.124 0.162 0.209 0.247 0.355 0.486 0.624

Viscoslty,Pa.s 25.15 58.66 I一l.3 270.4 683.I

α,lノGPa l2.99 16.95 18.$4 18.43 1S.72

50○C

Pressureincrement,GPa 0.041 0.044 0.050 0.053

Pressure,GPa 0.250 0.29l 0.405 0.539

ViscosLty,Pa.a 71.46 Ill.7 364.4 3159

a,lノGPa l5.21 14.61 13.41 l4.09

so℃

PrcssurcincTement,GPa 0→08l 0.087 0.098 0.106 0,lO6

Pressure,GPa 0.290 0.334 0.453 0.592 0.730

Viscoslty,Pa.s 10.02 l4.75 39.42 175.5 595.7

cL,lノGPa
12.40 Il.93 Ⅰ0.96 10.91 10.52

l50℃

Pressurcincrement,GPa 0.148 0.l57 0.177 0.l92 0.197

Pressure,GPa 0.357 0.404 0.532 0.678 0,821

Viscoslty.Pa.s 0.714361 0.962468 1.787 4.574 lO.09

a.lノGPa 9.5l 9.14 S.10 7.74 7.36

FFT-71(150c3)

24○C

NominatLoadingscrewangle,deg 50.76 56.52 62.28 68.04 73.S 79.56 9I.08 108.36 125_64

Effectivcande,de只 3.76 9.52 l5.28 2l.04 26.8 32.56 44.08 6l.36 78,64

Pressure,GPa 0.032 0.070 0.IO6 0,14l 0.189 0.232 0.324 0.462 0.60I

Viscoslty,Pa.s l8.79 40.47 97.26 220.6 503.9

a,lノGPa 9.96 15.52 18.52 l9.73 l9.09

50○C

PreSsureincremcnt.GPa 0.039 0.043 0.048 0.053

Pressure,GPa 0.228 0.275 0.372 0.515

Viscoslty,Pa.s 51.99 lOS.2 306 1873

α,I/GPa l5.29 l5.34 l4.l3 l3.73

so℃

Pressurcincrement,GPa 0.079 0.085 0.096 0.105 0.107

Pressure,GPa 0.268 0.3I7 0.42 0.567 0.70S

Viscoslty.Pa.s 7.792 l3.3l 30.47 129.3 516.4

a,1応Pa 12.4S l2.24 ll.2l 10.S5 IO.65

l50℃

Pressureincremcnt.GPa 0.143 0.l53 0.172 0.l9 0.197

Pressure.GPa 0.332 0,385 0.496 0.652 0.798

Viscoslty,Pa.～ 0.625458 0.89126l 1.53l 3.742 8.663

cL,lJGPa
9.82 9.39 8.38 7.74 7.38
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表4-12 圧力ー粘度データ(FFT-71, Tlo文献値基準+補正)

Odp 8dーー AOd

FFT-71(1) 53.3 50 3.3

FFT-71(l50c2) 50.3 47 3.3

FFT-71(l50c3) 53.3 50 3,3

FFT-71(1)

24℃

Nominalloadingscrewangle,deg 54.72 57.6 60.48 63.36 66,24 69.12

Effectiveangle,deg 1.42 4.3 7.1S lO.06 12.94 15.82

Pressure,GPa 0.006 0.028 0.053 0.0(;7 0.092 0.110

Viscoslty,Pa.～ 29.97 47.4 68.95 ll3.6 170.4 264.8

α,1/GPa 130.95 44.43 30.55 31.62 27.43 26.95

FFT-71(150c2)

24℃

Nominalloadingscrewangle,deg 56.52 62.28 68.04 73.8 79.56 91.08 log.36 l25.64

Effectiveangle,deg 6.22 ll.98 17.74 23.5 29.26 40.78 58.06 75.34

Pressure,GPa 0.03(～ 0.074 0.112 0.159 0.197 0.305 0.436 0.574

Viscosity,Pa.ら 58.66 141.3 270.4 683.1

α,1/GPa 40.4S 31.57 26.66 24.60

50○C

Pressurcincremcnt,GPa 0.041 0.044 0.05 0.053

Pressure,GPa 0.200 0.241 0.355 0.489

Viscosity,Pa.s 7l.46 111.7 364.4 3159

α,1ノGPa 19.02 l7.64 15.30 15.53

80○C

Pressureincrement,GPa 0.081 0.087 0.098 0.lO6 0.10(;

Pressure,GPa 0.240 0.284 0.403 0.542 0.680

Viscosity,Pa.ら 10.02 14.75 39.42 175.5 5957

α,1/GPa 14.99 14.03 12.32 ll.92 ll.30

150○C

Pressurcincremcnt,GPa 0.148 0.157 0.177 0.192 0.197

Pressure,GPa 0.307 0.354 0.482 0.628 0.771

Viscoslty,Pa-s 0.714361 0.962468 I.787 4.574 10.09

α,1/GPa ll.05 10.43 8.94 8.36 T84

FFT-71(150c3)

24℃

Nominalloadingscrewangle,deg 56.52 62.28 6S.04 73.8 79.56 91.08 108.36 I25.64

Effcctivcangle,dcg 3.22 8.98 14.74 20.5 26.26 37.78 55.06 72.34

Prcssurc,GPa 0.020 0.056 0.091 0.139 0.182 0.274 0.412 0.551

Viscosity,Pa.s 40.47 97.26 220.6 503.9

α,1/GPa 54.30 35.05 30.57 25.96

50℃

Pressureincrement,GPa 0.039 0.043 0.048 0.053

Pressure,GPa 0.l78 0.225 0.322 0.4(i5

Viscosity,Pa.s 51.99 108.2 306 1873

α,1/GPa l9.58 18.75 16.33 15.20

So℃

Pressurcincrcment,GPa 0.079 0.OS5 0.09(; 0.105 0.107

Pressure,GPa 0.218 0.267 0.37 0.517 0.658

Viscosity,Pa.s 7.792 13.31 30.47 129.3 516.4

α,1/GPa 15.35 l4.54 12.73 l1.90 l1.46

150℃

Pressureincrement,GPa 0.143 0,153 0.172 0.19 0.197

Pressure,GPa 0.282 0.335 0.446 0.602 0.748

Viscosity,Pa.s 0.625458 0.89126l 1.531 3.742 8.663

α,1ノGPa 1l.56 10.79 9.32 8.39 7.87
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表4113 圧力ー粘度データ(FFT-71, Tlo実験値基準+補正)

Odp OdT1 AOd

FどT-7l(I) 51.3 49 2.3

FFT-7l(150c2) 46,3 EE] 2.3

FFT-71(l50c3) 49.3 47 2.3

FFT-71(1)

24℃

nASCreWangle,de且 5l.84 54.72 57.6 60,48 63.36 66.24 69,12

e,de且 0.54 3.42 6.3 9.18 12,06 l4.94 l7.82

Prcssurc,GPa 0.001 0.022 0.044 0.069 0.083 0.108 0.l26

Viscoslty,Pa.s 22.7 29.97 47.4 68.95 113.6 170.4 264.8

α,1/GP8 507.89 35.71 28.2S 23.46 25.52 23,37 23.53

FFT-71(l50c2)

24℃

ngscrewangle,de且 50.76 56.52 62.28 6S.04 73.i 79,56 91.08 lO8,36 l25.64

e,deg 4.46 10.22 15.98 2l.74 27.5 33.26 447S 62,06 79.34

Pressure,GPa 0.029 0.068 0.IO6 0.144 0.19l 0.229 0.337 0_468 0_606

Viscos)ty,Pa.s 25.l5 58.66 14l.3 270.4 683.I

a,1K3Pa 21.05 2l.43 22.04 20.73 20.48

50℃

Pressureincrement,GPa 0.04l 0.044 0.05 0.053

Pressure,GPa 0.232 0.273 0.387 0_52l

Viscos)ty,Pa.s 71.46 111_7 364,4 3159

a,lJGPa l6.39 l5.57 l4.04 l4.57

80○C

Pressureincrement,GPa 0.OS1 0,087 0.098 0.106 0.106

Pressure,GPa 0.272 0.316 0.435 0.574 0.712

Viscoslty,Pa.s 10.02 14.75 39,42 l75.5 595.7

cL,lJGPa 13,22 l2.6I ー1.42 ll.25 lO.79

l50℃

Pressureincrcment,GPa 0.l48 0.l57 0.l77 0_ー92 0_ー97

Pressure,GPa 0.339 0,386 0.514 0.660 0.803

Viscoslty,Pa.s 0.7143(;1 0.962468 I.787 4,574 lO,09

a,lJGPa 10.Ol 9.56 S.39 7.95 7.52

FどT-71(l50c3)

24℃

nASCreWangle,de且 50.76 56.52 古2.28 68.04 73.8 79.56 9l.08 108.36 I25.64

e,deg I.46 9.52 59.98 68.04 73.8 79.56 9l.08 108.36 t25.64

Pressure.GPa 0.Old 0.052 0,088 0.l23 0.l7l 0.214 0.306 0.444 0_5$3

Viscoslty,Pa.s l8.79 40.47 97.26 220.6 503.9

cL,1K3P8
22.78 20.89 22.31 22.62 21.lO

50○C

Pressurcincrement,GPa 0.039 0.043 0.048 0.053

Pressure,GPa 0.210 0.257 0.354 0.497

Viscosity.Pa.s 5I.99 10S.2 306 1873

α,1ノGPa 16.60 l6.4l l4.85 14.22

80.C

Pressureincrement.GPa 0.079 0.OS5 0.096 0.105 0.107

Pressure,GPa 0.25 0.299 0.402 0.549 O.69

Viscostty,Pa.s 7.792 l3.3l 30.47 l29.3 516.4

α,1/Gpa 13.38 12.98 ll.7l 1l.2l 10,93

150℃

Pressurcincrement,GPa 0.143 0.l53 0.l72 0,19 0.197

Pressure,GPa 0_314 0.367 0.478 0,634 0_78

Viscoslty,Pa.s 0,625458 0.891261 1.531 3.742 8.663

α,1ノGPa lO.3S 9.85 8.69 7.96 7,55
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図4-22 較正曲線から求めたFFT-71の文献値との比較(TV文献値基準)
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図4_23 較正曲線から求めたFFT-71の文献値との比較(Tb実験値基準)
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図4124 較正曲線から求めたFFT-71の文献値との比較(TP文献値基準+補正)
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図4-25 較正曲線から求めたFFT-71の文献値との比較(Tlo実験値基準+補正)
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図4126 圧力ー有効加圧ねじ回転角の勾配

●

●

垂t.
Gl

i'.'j…-"-1卜.-.

T ●●｣
! +

?

■

● pAO4(り･24oC(R十R補正)

● pAO4(100c2)-24℃(R+R補正)

I pÅo4(100c2)･40oC(R+R補正)

▲ pAO4(100¢2)-70oC(氏+R補正)

+ pAO4(100c2)･100oC(良+R補正)

● pAO4(100c3)-24oC(R+R補正)

■ pAO4(100c3)-40℃(氏+R補正)

▲ pAO4(100c3)-70℃(R+R補正)

+ pAO4(100c3)-100oC(R+R補正)

0 0.2 0A 0.6 0.8 1

Pressurc
,
GPa

囲4-27 PAO4のα-圧力関係(Tlo文献値基準+補正)
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図4-28 PAO4のα-圧力関係(TV実験値基準+補正)
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図4-29 FFT-71のα一圧力関係(TV文献値基準+補正)
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第5章 結論

簡便な潤滑油の高圧粘度測定のために当研究室で確立したダイヤモンドア

ンビルセル高圧装置(DAC)の新しい圧力評価法の高温-の適用を目指し,

既知油(高圧高温粘度データを有する油),未知油の実験を行い,下記の結

果を得た.

(1) DACの加圧ねじ回転角からの新しい圧力評価法では,空加圧ねじ回転

角を決定する必要がある.いくつかの既知油で圧力変化図より求めた値と対

数粘度変化図から求めた値で若干の差があり,その差は油種により異なるこ

とを見出した.未知油では対数粘度変化図のみから空加圧ねじ回転角を決定

するが,高精度の回転角の決定のため,圧力変化図の回転角に補正する線図

m成,提案した.

(2)室温圧力は DOSの室温圧力較正曲線を用いるが,高温では室温より最

大 0.2GPa程度上昇し.その程度は室温圧力に依存した.油種依存性も調べる

ためいくつかの油で 200℃まで上昇量を測定した結果,パラフィン系エステ

ル油,ナフテン系トラクション油間で傾向が異なり, 2種に分類して室温か

らの高温時圧力増加量較正曲線を作成した.較正曲線は若干ばらつきはある

が, 150℃までは各温度でほぼ1本の曲線となる傾向を示した. 200℃で昇温

後の室温圧力の低下が著しく,再現性もなかった.

(3) (2)の圧力増加量較正曲線を用いて文献値を有する油を未知油と し

て高圧粘度を測定した結果, (1)の線図を用いないと文献値と系統的な若

干のずれを生じたが,線図を用いて空加圧ねじ回転角を補正すると文献値と

-敦し,簡便で新しい圧力評価法がIGPa, 150℃まで適用可能であることが

実証された.
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付録1 温度制御装置の操作法

DAC昇温において,温度制御が自動化できる温度制御装置(CHINO,

su12-1221N3W)を用いた.今回,使用に関しての設定事項は,目標温度 svと

出力電圧OUTPUT LIMITである.他の項目について変更する必要はない.設定

方法を以下に示す.

(I) CONTROL POWERのスイッチを入れる.

(2)操作盤の MODEボタンを1回押し,設定モードに切り替える. MODEボ

タンを押す毎に,設定モード⇔動作表示モードのように切り替わる.

(3) SELECTボタンを1回押して SVの設定項目を表示させ, >ボタンで SV

の変更したい桁-カーソルを動かし, ∧, ∨ボタンで数値を変え,最後

にENTを押す.

(4)次にSELECTボタンを4回押してOUTPUT LIMITの設定項目を表示させ

最小値Lと最大値Hを(3)同様に変更する.表示される単位は%だが,

実際は出力電圧の単位vとみなしてよく,設定範囲は0%- 105%であ

る.ここでは, Hのみを最大の105%に設定し, ENTを押す.

(5) MODEボタンを2回押して動作表示モードに変え, LOAD POWERのスイ

ッチを入れて昇温を開始する.

(6)目標温度に近づいたら,もう一度 MODEボタンと SELECTボタンで

ouTPUT LIMITの設定項目を表示させ, LとHを設定し直す.これは,目

標温度達成後の圧力室内の温度変動を抑えるためである.設定値は目標

温度により異なり,その都度様子を見ながら温度変動がなるべく小さく

なるよう調整する.目安として, Lが約50%-60%に対し, Hが約70

%-100%である.

(7)昇温が終了したら LOAD POWERの電源を切り,実験終了後にCONTROL

powERの電源を切る.
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付録2 粘度算出プログラム (yn.n粘度計算(FFT-71(150c3)) 0･mcd)

球落下法 黄緑色‥各実験で率更ピンク=各セッティングで変更 黄色:油で変更
廉検事号(油名など)__.f･fET.I)_lノ(l_50c3)
pMÅ:=0

･^瑠1

Ll:三聖二7
2

R
=三聖上二聖p2

T:三273十24

VO:= 13660

ROLO l≡ I.054i

ROS:=8.92

RO LO:≡ RO LO

ROL:=ROLO

圧力(MPa)

球半径(〟m)

圧力重厚さ/2(〟m)
屈折率1の時

ガスケット穴半径(〟m)

温度(K)
常圧粘度(mPas)
常温試料油密度(g/cnd)
KTFI 0)3iO. 96

疎密鹿(g/on3)
1

1十6.6121O14･(T1 297)

1十0.0005
PMA

】十0.OO171PM

ROLO= 1.055

SEC:岩46.35 (a) 落下時間

DIY:=135 (LLm)

no :=115O4 苧誓雪誓警淵.5

REFl:≡

REFこ=

(no)2-I.a....5,PMA.(no)2-.
(no)2･2

1+0･00mPMA

(no)2･2

2.REFl十1

･il-
Lt=1

I.:こREFLI REF=1.504 高圧屈折
率

L=347.198 圧力室任さ/2 (ELM)

AL
::A
L

v:｡PLV
SEC

ALSO.125

高圧試料油密度
ROL= I.055

V=2.913

G^Ll:I (1_ 1.695AL.2.719^L2_ 4.359AL3. 2.195AL4.

o.140AL5)
G^ L2::

cxp(_
2.7 1
9^L2)

GÅ L:二GA Ll･GA L2

AAL:= 1.1971 I.344AL十0.3 13AL2

LGAL:ニl-AL- GAL

oM^=三LGAL[.IeX卜LL(;-.)]]･GAL
VISa:三
(ROB- Rot)･9.81･2･^2

9･V

vISa= I.川‖04 見かけの粘度

VIS:I GMA･VISa

vISご8.944 Id3 (npas)

ALPH A:I

pMA11013

GM^= 0.803

＼L L}Ll^=

･77一

二
, Lri∴人.-i:I(.1j 槌 t

,州`:JY_Ll]】

(dcm3)

(ぷ〟s)

l/Spa



付録3 WLF式による圧力算出プログラム

(WLF-DOS一重温.mcd )

TO:I_89.7 Al :=11】.5 A2 :=0.55S

Bl :=0.217 B2:=20.32 Cl :Ill.17 C2:=31.69

P:ニ0,0.04"0.32 圧力(Spa)

T :言24 温度(oc)

TIREF:=107 pa.s

T叫P) :ニTO十Al･ln(l十A2･P)

logT(P) :=1og(岬Ef) -

v由(P) :=ldogTtP)
pp :=0.608

vi5(pp)
= 12.542

ALPHA:三

Cl･(T- TfてP))･FIIP)

C2十(T- TftP))･FP(P)

P
v包(P)

FfてP):=1- Bllln(1十B2･P)

粘度(P8LS)

vi(P) 0.1
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(wLF･KTFl一重温.mcd)

TO:=_68.6 ^1 :=160.5 A2:=1.816

Bl :=0.3024 B2:=12.64 Cl:=10.94

p:=o,o.o5_0.4 圧力(GPa)

霞撃垂 温度(oc)

TIREF:=107 pa.s

TrtP) ;=TO十Al･In(1十A2･P)

logTtP) :二log(TVtElうー

vb(P)
:≡
1dogrtp)

pp :=03O97

vも(pp)
= I.03I104

ALPHA:≡

^Lil11^=

…八･10･3

1 /GPa

Cl･(TI T叫P))･F叫P)

C2十(T- TtlP))･F代P)

P
v由(P) aa(P)

[直コ

匝亘コ
匪垂二二]

C2 :=2S.97

FFtP) :=l- Bl･1n(1十B2･P)

a<P) :=h

冒
牌･去粘度(Pa.s,

】00

】0

0 0.1 0.2 0.3 0.4

P
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付録 4 実験詳細 デー タ 例

pAO4 ( 100c3 )

剖

>

ー､三

;I

ヽ_....

_
- l
･亡～
｢∴:

oo

⊂〉

l

i-､三

≡

ri
≡

PAO4(100c3) 空加圧ねじ回転角;33' ガスケット;PCu.○0.9.tO.8 秤;Cu.078.0 油:PAO4 屈折串逆井 i:1.43

日付 1′19 ー′ー9 1/ー9 1/23 ー′26 1/26 1/26 り26 1/26 1′26 1′26 1′3l I′3ー 1′31 1/31 1/31 1′3ー

iM 定温度(℃) 24 24 24 24 40 丁0 一oo 丁0 40 24 24 40 70 一oo 70 40 24

見かけの加圧 角(●) 0 63 8ー 99 99 E]丑 ■
有効加圧角(●) 0 30 48 66 66 4

角度の叫分(I) 0 63 ー8 18 ー8 8

目盛リの1書分 0 43.75 ー2ー5 12.5 12.5 12.5 12. 5

等di円7ft(軽(LLl7l) 843.922 825.562 821.904 829.752 829.492 825.59 833.7 丁6

1B盛(FLO) 135 ー35 ー35 ー35 ー35 35 B35

落下時rr)(S) 0.2 4 ー○.3ー 47.33 ー9.04 5.48 2 5.3 18.42 45.55 177.48 65.06 14.31 4.56 13. 2 59.8 177. 2

常圧粘度(nPa.s) 25 25 25 25 川.3 5.92 3.115 5. 2 ー4.3 25 25 ー4.3 5.92 3.1ー5 5. 2 14
.3

2 5

馨 軸由 強 叶 誓書毒塵至漕蜜 } め巾 践＼十墜要露≡軒緬こ J]-～:{二iごi=;I-k]蓋krL..,二-_
レ.-,/8-.-_'i-,_. 潤 秦

N=1拝さ(JLn) 487.4 454 435.3 419 417.9 400.6 402. 5

屈折串 1.43 1.474 I EEZ) I.5lー ー.513 I.516 I.52 1.5ー6 ー.5ー2 1.5ー I.523 I.524 I.526 1.529 1.526 ー.523 1.52 2

実 昏のJtさ(JLn) 696.4 669.2 0_2 633.1 633.8 33. 2 635 633.2 631.8 63ー 610.3 610.6 614.5 615.5 614. 3 613
.3

6ー2. 9

醍&'臓車■ fこ■ ≡"童翁
･.Rl【

雛i喜;■ ○ チ 8 ナ 監蔓軍¢; 萱.調 ,■ニーJJ= 露蕃 ･'l..I H華

I..-⊂.-チ.
一.`..

.一一室.iu7 r?
詫ミ斜

++.

審賢妻勤≡空
･-.'r<::
顎

山

+ iq≡ 替モヰ十1○二盟 那:._;A 也 連繋i…享元` =声三:.j≡ 秤■手≡丁発汚.ー.+I 蜜栄:-.T.警≡至:6芸一等き汁.≡:

日付 1/3ー 2/6 2/6 2′6 2′6 2/6 2′6 2′丁

E3定温虎(℃) 24 40 70 1○0 丁0 EE) 24 24

見かけの加圧角( ●) 135 ー35 ー5ー

有効加圧角 A●) ー02 ー02 ー20

角度 の土一分(●) 18 ー8 ー8

目盛 リ0)ql分 ー2.5 ー2.5 ー2.5

~■■｢il 円ff直径( 〃m)
B34.496 837.412 841.914

一目皮(〟m) 135 ー35 ー35

落下時rq(s) 746.29 188.18 34.03 9.65 3ー.82 173.17 588.09 17丁4.27

EZ氏 25 14.3 5. 2 3.115 5.92 14.3 25 25

葡 こ二珊■.-. #
十＼Ti;て
竃喜喜蓮董オ繭離杏 亭瞬 節E∃轟:L瀞寿d迅堅rJ;-I■.｣-■L1ー 碩-

山:I;-.七

仁⊆iく乙ヰ‡櫛≡
.≡料

コ-I--】1

i告ごr:.l
;I.I

N=1JtS(JLn) 383 383.4 3

屈折卒 I.53ー ー.532 1.534 I.535 ー.533 I.53ー ー.531 I.537

実障のJtさ( JLnT)
586.6 6.9 588. 5 8.7 587.丁 587 586.9 559

:::.-■▲ 整頓 ★丘カ ㍗. 墓 :.I
≡idB'鍵

≡:.-戸リザ〔｣≡更
-Lh:T亡 ≦爵竃il=_.妻鰐巨;醍.;弼し【

班 tt 締EE
qlLnー:

羽禦蔓空臓瀞:
L_ち

チ
-き∃も ::I_i茄:6B=<_vlP,J,:写:.1r2≡:A;> 覧9■書宙 寅璽…≡葡



KTFl ( 150c3 )

KTF1(150c3) 垂加圧ねじ回転角:54' ガスケット:PCu.¢0.9.tO.8 球ニCu,○82.4 油:KTF1 屈折率逆井 価:1.505

日付 9′ー 9′ー g′l 9′1 9/I g′ー2 9′ー2 9/12 9′12 g′12 g/12 9/12 9/14 g/14 9/14 9′14

芸度(○c) 24 24 24 24 24 40 一oo ー50 一oo 40 24 70 ー0() ー50 一oo 70

ナの加圧角(●) 0 54 63 72 81 8ー 90

有効加圧角( ●) 0 0 9 ー8 27 27 36

角度のq?分( ●) 0 54 9 9 9 9 9

目盛りの増分 0 37.5 6.25 6.25 6.25 6.25 6.25

等価円満直径( 〟m) 832.00ー 830.777 826.643 823.394 820.088 816.85B 816.527

1目盛 (JLn) ー35 ー35 ー35 135 135 135 135

落下時間(S) 0.33 0.65 2.76 25.02 352.84 113.51 5.ー8 ー.18 4.96 109.77 493.49 1ー8.ーー 22.03 3.3 19.42 94.74

) 46 46 46 46 46 23 4.6 2.2 4.6 23 46 8.9 4.6 2.2 4.6 8.9

･ii:平

き.;,_-.-;:噛享 毎≡
さヤ

与
++

竃⊇ I転慰謝醤蒔逮 a

N=1Jtさ(LLm) 467.5 46l.8 455.I 444.7 43
.5

436.5 435.0 435.0 435.0 435.0 435.0 427.4 427.4 427.4 427.4 427.4

屈折率 1.504 1.5ー2 1.525 1.541 I.555 I.56 1.573 1.58ー 1.573 1.56 ー.557 I.578 ー.584 1.59 1.583 1.577

実舟のJFさ(LLn) 丁03.ー 698.2 6 4.0 685.3 6丁8.8 680.9 684.3 687.7 684.3 678.6 677.3 674.4 677.0 679.6 676.6 674.0

義 ~齢
1t1司

確 i‡Lj義 I...fミ.I 芽 首 =轄:ミ細ナ章…轟獅 賓 海窮
肝琵
臥 喜.⊆~■緋;■`≡.■芽縛鞘粁

L垂.≠二. 雛≡ 幼時鰐掛紺~ 恥 ∃磨頚韓蓑縛:葛 葺 聖賢…海鰍 毘 萄
隈琵濫

日付 9′20 9/20 9/20 9/20 9′20 9′22 9′22 9/22 9′28 9/29

温度(℃) 70 一oo ー5() 一oo 70 100 ー50 一oo ー5○ 150

ナの加圧 負(○) 99 108 ーー7 135

有効加圧角( ●) 45 54 63 8ー

角度の土台分( ●) 9 9 9 9

El盛りの土書分 6.25 6.25 6.25 6.25

等価円筒直径( LLn) 8ー6.583 8ー8.304 818.971 823.365

≡.て二 (FLr1) l35 ー35 ー35 ー35

落下時間(s) 437.44 6ー.27 6.9l 58.2 404.9 ー0ー2.5ー 44.17 804.8 147.49 2477.47

) 8.9 4.6 2.2 4.6 8.9 4.6 2.2 4.6 2.2 2.2

遜 盟 =師･鄭議∴=〃1b 十Ooo: 裁物声

N=1厚さ(〟m) 421.2 421.2 42ー.2 421,2 42ー.2 4ー0.5 410.5 4 0.5 402.6 193.2

屈折率 1.585 1.59 1.5 6 1.59 1.585 I.604 1.608 1,603 1.615 ー.627

実際の任さ( 〃m) 667.6 669.7 672.2 669.7 667.6 658.4 660.ー 658.0 650.2 3ー4.3

∃東 闘 敵 1.ニー一ノ,:戸~T-,1

蓄≡..諾苧8曹衰≡ 巴ヨ事T..斉巨Oき≡卵4 1.I:.-■喜I

;鐘紡≡■I-.i:-FJ- 墓野触i醗㌻…キ頂夢2棄海3-二翫 耳著書謙岳き瀞.[..!香芝:一考パ:::■.∫.!≡一三寄書室甜莞粁…莞ヨ[岳…導示.蓑挺=;,L=柴蔓隷9､tLF-:) 旺ヨ ;..+1-:き;:._:9B…~i:才能如::-と.-∋-, 鱒…萄

負

〉T

i-･.i

〉T
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-▲
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I-i三

≡
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DOS ( 150c6)

DOS(ー50¢6) 垂加圧ねじ回転角:59○ ガスケット;PC∪.¢0.9.tO.8 球:Cu,¢84.0 油:DOS 屈折率逆I 値:ー.436

日付 10′ー2 ー0′12 ー0′ー2 ー0′ー2 ー0′ー2 10′ー2 ー0′16 ー0/ー6 ー0/ー6 ー0′ー6 ー0′16 ー0′ー7

測定温度(℃) 24 24 24 24 24 24 40 100 ー50 100 40 24

見かけの加圧角(○) 0 54 63 72 81 90 90

有効加圧角(●) 0 0 4 ー3 22 31 3ー

角度の増分(○) 0 54 9 9 9 9 9

目盛りの増分 0 37.5 6.25 6.25 6.25 6.25 6.25

等価円筒直径く〃m) 824.139 822.722 8ー7.400 8ー0.333 806.ー89 804.443 804.ー0了

一目盛(〟m) ー35 135 ー35 ー35 ー35 135 135

落下時間(s) 0.09 0.I 0.2 0.43 0.91 1.94 I.ー3 0.23 0.ーー 0.23 ー.12 2.03

常圧粘度(mPa.s) ー8 ー8 ー8 ー8 18 8 ー 2.了 I.4 2.丁 ーー ー8

聾 敏 蘇 -

N=1JtS(LLm) 50ー.2 49
.2

480_6 472.2 462.8 453.5 435.0 452.9 452.9 452.9 452.9 452.9

屈折率 I.448 1.448 I.459 ー.469 ー.485 1.498 ー.503 I. 5ー4 1.524 I.5 4 ー
.503

I.498

実際のJtさ(LLn) 725.7 7ー
.3

70
.2

693.7 687.3 679.3 653.8 685.7 690.2 685.7 680.7 678,4
ヒま~'~∃■男...戸-.-I

a ･'W
.義
萱毒 凍

-監一 提
十l

蛋甜臥盟
醍
i
野霞
表題

荊甲,...*m_一塁=ぎ.p八重岩聯撰捌;
･鷲■脳_...■■農学羨闘目

壁_r.=■.担
づr1 A 避∃ 醍書楢

Jt:.

I * 那

日付 ー0′ー7 10/ー7 ー0′一丁 ー0′ー7 ー0′17 10′ー7 ー0′18 ー0′ー8 10′ー7 ー0/ー7 ー0/ー7 ー0/17 ー0′ー7 ー0′23

潤 温度(℃) 24 40 一oo 150 一oo 40 24 24 40 一oo 150 一oo 40 24

ナの加圧角(○) 108 ー08 ー26 ー26

有効加圧角(●) 49 49 67 67

角度の増 分(○) 18 18 ー8 ー8

目盛 りの増 分 12.5 12.5 12.5 ー2.5

等価円筒直径(〃m) 80ー.636 801.275 799.887 802.77ー

一目盛 (LLm) ー35 ー35 135 135

落下時間 (ら) 7.8 3.75 0.6 0.22 0.57 3.63 7.82 3ー.63 ー2.84 1.33 0.42 ー.31 10.4ー 28.96

常圧粘度(mPa.s) 8 Eq 2.7
.4

2.7 Eq ー8 18 ーー 2.7 ー.4 2.7 Eq 18

醍痩 調
きL 盟贋 ･I.

+

& 碓 防
･.一一首.言.:d;:.H
防5日祢

由~1七

零班
*-き≡.lit-.■=

窒喪,.-:.-:q.罪

ラ

監
或;:≡:

萱冠,

■仁一こ一再㍉≡!肺声-～-ド.

･,:

ド;毒〃-～1J'~くこ卜∃,-~y~-r=T7.-

苛蔓草毎葦塁●

,I-､~.

宗壷 靖章雫主賓:弔p;.p声争岳.昏享漕;
m'ir..1r,,:LEE
捕
..Ji,,_(声｢E

㌢I二-r
{tvr~■

;-こ;主党:.糊ン

N=1JtS(LLm) 435.8 435.8 433.6 433.6 433.6 433.6 433.6 4ー7.1 4ー7.ー 414.8 4 4.8 414.8 4 4.8 414.8

屈折率 ー.5 8 1.52ー 1.53ー 1.537 I.53ー 1.521 1.518 ー.534 1.536 1.543 1.548 1.543 1.534 ー.533

実際の厚さ(〟m) 661.5 662
.9

663.8 666.4 663.8 659.5 658.2 639.8 640.丁 640.0 642.1 640.0 636.3 635.9

良 ■餅義遥義■喜如
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日付 ー0/23 ー0′24 10′24 10′24 ー0′24 10′24 10′25 に0′25 ー0/25 10/25 ー0/25 ー0′25 10′25 ー0/30

測定温度(℃) 24 40 一oo 150 一oo 40 24 24 40 一oo 150 一oo 40 24

見かけの加圧角(○) ー44 ー44 ー62 162

有効加圧角(○) 85 85 103 に03

角度の増分(○) ー8 ー8 ー8 18

目盛りの増分 12.5 ー2.5 ー2.5 ー2.5

等価円筒直径(〟m) 802.552 804.498 808.153 802.7丁ー

一目盛(〃m) ー35 ー35 135 ー35

落下時間(s) ー05.22 37.5 3.01 0.8 2.96 38.ー5 94.43 35ー.35 104.2 5.4 I.29 5.ー6 86.76 286.29

常圧粘度(mPa丁S) ー8 ーー 2.7 1.4 2.7 田 ー8 ー8 ー1 2.7 ー.4 2.丁 ーー

賓 蛋 轡蕪慢≡ 萱 鰭 1∴鶴. 車 表音;:j覧■ 登
N=1LtS(JIM) 397ー3 397.3 396_1 396.I 396.ー 396.ー 396. 3丁了.4 377.4 3刀.8 377.8 377.8 3丁丁,8 377.8

屈折率 I.546 1.547 I.553 ー.556 I.552 1.547 I.545 I.555 ー.556 I.559 ー.562 1.558 I.554 ー.554

実際の厚さ(〟m) 614.2 6ー4.6 615.I 6ー6.3 614.7 6ー2.8 6ー2.0 586.9 587.2 589.0 590.I 588.6 58丁.ー 587.ー

-1◆t.;

敬 蔭 轟替__竃i
I;iW

a:
R1+

守 盟
rqp.■;-

ミ～;#_-～:近;義LL 薄

聯.ーさ>!ー,■_L喜.`喜_I_欝怖≡ 二 曙 ･≡-.汁:瑚継繊 盟 翠 "巌随t7n
I ヨ l泉 A 架墓

･;.F.:,-I.}.

日付 ー0/30 ー0′3ー ー0′31 10′3ー ー0′31 10′31 lⅠコ ー1′ー 11′6

測定温度(℃) 24 40 一oo ー50 一oo 40 24 150 24

見かけの加圧角(●) 180 80 180

有効加圧角 (○) EE] 2ー ー2ー

角度の増分(○) ー8 ー8 ー8

目盛りの増 分 12.5 ー2.5 ー2_5

等価 円筒直径(〃m) 816.536 820.705 822.42ー

一目盛(〟m) 135 ー35 135

落下時間(ら) 757.68 214.71 8.62 1.8 7.59 183 8 5g8. 58 ー.77 588.7

常圧粘度(mPa.s) 8 Eq 2.7 I.4 2.7 I ー8 ー.4

盟覗 ｢′ # 潤 ::■-PIN埴 筆
…巨垂;:-弓≡

ヨ ･17_■ト≡ 琵
N=1LFさ(FLm) 360.0 360.0 357.6 357.6 357.6 357.6 357.6 357.2 35 7.2

屈折率 I.561 1.56ー ー.563 1.565 I.562 ー.56 1.55g ー.565 1.559

実際のFFさ(FLm) 562.0 562.0 558.9 559.6 558.6 557.9 557.5 559.0 556.9
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FFT-71 ( 150c3 )

FFT-7ー(ー50¢3) 空加圧ねじ回転角;50○ ガスケット:PCu.¢0.9.tO.8 球:Cu.¢87.0 ;'d];FFT-71 屈折率逆井価:1.504

日付 ー2′5 ー2′5 ー2′5 ー2′6 ー2′6 12/6 12/9 ー2′9 12/9 12/9 12′ーー 12′11 12′1ー 12/ll

÷tI 24 24 24 24 24 24 80 150 80 50 80 ー50 80 50

●

0 50.76 56.52 62.28 68.04 73.8 73.8 79.56

○

0 0.76 6.52 12.28 18.04 23.8 23.8 29.56

角度の増分(●) 0 50.76 5.76 5.76 5.丁6 5.76 5.丁6 5.76
LEA

四 0 35.25 4 4 4 4 4 ヰ

82ー.830 820.887 8ー5.443 813.998 809. 97 807.829 808.164 806.054

一日盛(〃m) 135 ー35 ー35 135 35 ー35 ー35 ー35

落下時阿(S) 46.35 97.6 2ーー.2 509 1158.65 2656.13 42.67 3.27 40.94 273ー67 74ー54 4.68 70.ー4 5了ー.0了

常圧粘度(P.) 3 60 3 60 13 0 36 0 13660 に 60 276 24 276 96 276 24 276 1596

≡｣●-J■ち..WHけ~.5こ.?1'■藍萱ヒこ至~喜宗旨蒙:三遷喜蒜盛当淋敏こ柔醍 ∴ 紬 嗣整墓:;_-l芳一;呑J:

i:-:=.

メL', 舵 示≡臨 k鮒 重機
二サー二'1′∴十′::.

苧:_,iL.:ー-..!L-勺奮慕讃 如∴:茎三宅郡

N=1JtS(LLm)

司コJ...

461_7 455.5 448
.2

444. 0 438.0 432.6 432.4 432.4 432ー4 432.4 427.3 427.3 427.3 427.3

屈折率 I.504 I.507 I.5ー9 I.53 1.539 I.55 1.566 I.57丁 1.566 1.558 1.574 1.599 1.574 1.567

実際の拝さ() 694.4 686.4 680.8 679.3 674.I 670.5 677.1 68ー.9 677.1 673.7 672.6 683.3 672.6 669.6

F;一.l-一■.:::.. 犠 畿 憩盛宴 舶 盛 ■~…萱≡蔓垂 1+ 串 <# 藁葺亭漣軸‥

F...謂r=J,二-≡
土

涯
響遇

I■l一L.

芦峯

十十九.I

鮎ヨ磯ら出

レ■ー:.I

rLhrP1

罷Ei量感馨
詔㍗ 蹄 # 如 写範替 班 o8+

.`+

嶺 ≒…実賢ば舶

日付 ー2′ー2 ー2/ー2 ー2′ー2 l2/ー2 ー2/ー3 ー2′ー3 ー2′ー3 12/ー3 12/15 ー2′ー5

五度(℃) 80 ー50 80 50 80 ー50 80 50 ー50 80

ナの加圧角(○) 9ー.08 ー08.36 ー25.64

有効加圧角(●) 4ー.08 58.36 75.64

角度の増分(I) ーー.52 ー7.28 ー7.28

日盛りの増分 8 ー2 ー2

等価 円筒直径(〟m) 806.054 805.607 809.664

1目盛(〟m) 135 48 135

落下時間(s) 一丁ー.2丁 8.07 16ー.46 1624.52 805.32 ー9.87 690.69 3564.05 46.31 2776一丁7

常圧粘度(nPa.s) 276 24 276 1596 276 24 276 1596 24 276

.■i~■1..,='#-僻轡

M

掛 ･十十∵:主ーlr二.ご琴t'i
蜜蓑彊潜嚢# aL■｢†L,

蜘
旺 .ll 蒙葦点き義朗:朋 ･r賢き醐義.積萎

N=1Jtさ(fLrn) 416.7 416.7 4ー6.7 4ー6.7 400.3 400.3 400.3 400.3 384.3 384ー3

屈折率 ー.59 I.599 ー.59 I.583 1.607 1.615 I.607 1.601 1.627 I.62

実際の厚さ(〃m) 662.6 666.3 662.6 659.6 643.3 646.5 643.3 640.g 625.3 622.6

* 壁舞建議 室i鞄主 ■ 喜主.;珊三朝声;=諒毎j::J.ili漫筆≡.Rで喜 ≡去io;≡.呑‥軸ー..L.1
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付録5 最高圧での圧力室の様子

DOS(4) 24oC 0,8646P8 蛮.JPG 20O6.02.23 15:23:00 DDS(4) 24oC 0.864GP8 義.JP(i 2006.02.23 15:27:00

DOP(1) 24℃ 0.629GP8 乱JPG 2006.03.09 15:14:00 DOP(l) 24℃ 0.629GPa 裏.JPG 2006.03.09 15:16:00

DOS(5) 24oC 0,958GPa 表.JPG 20O6.03.24 12:34:00 DOS(5) 24oC 0.95BGPa 義.JPG 2006.03.24 12:38:00

FFト71(1) 24oC O･1366Pa表･JPG 2006･04･07 12:45:00.
85
_FFT-71(1)

24Qc O･136GPa表･JPG 2006.04.07 12:48:00



KTFl(200GT) loo℃ 0.807GP8 黄後.JPG 2006,05.19 15:16:OO

KTFl(200c2) 20D℃ 0.7536Pa 重役.JPG 2006.06.13 15:45:00

POP(15Dc2) 200oC 0.894GPa 義政.JPG 2006.07.04 18:25:00

BOP(150G3) 15O℃ 0.932GP8 表後,JPG 2006.07.26 19:00:00

KTFl(200cl) 200oC 0.807GPa 裏後.JPG 2006.05.12 12:05:OD

KTFl(2OOc2) 200oC 0.7536Pa 芸後.JP6 2006.06.13 15:50:00

BOP(150c2) 200oC 0.894GPa 宗徒.JPG 2006.07.04 18:28:00

DOP(150c3) 150oc 0.932GPa 豪後.JPG 2006.07.26 19:04:00

_86-



SN50(150cl) 150Dc 0.886QPa 蛮後.JP6 2806.O8.21 15:32:00

KTFl(150c3) 150Dc 0.81B6P白 老後,JPG 20O6.09.29 15:04:00

DOS(15Oc6) 24oC 0.8648Pa 衷後,JPG 20D6. =.01 13:41:00

FドT-71(150c2) 150oC 0,7978Pa 表 後.JPO20D6.ll,29 13:52:00

)

SN50(150cl) 150℃ 0.8866Pa 碁敵JPG 2008.08.21 15:36:00

KTFl(150c3) 150cC 0.81BGPa 裏後.JP6 2006.09.29 15:08:00

DOS(150c6) 24oC 0.864GP8 去後.JPG 2006, ll.01 13:44:00

FFT-71(150G2) 150oC 0.797GPa 妾 後.JPG2006.ll.29 13:54:00

187-



FFト71(150G3) 1SO℃ 0.774GPa 毅 後.JPG2006.12.15 16:15:00 FFト71(150c3) 150oc 0.7746Pa 碁 後.JPG20D6,12.15 16:19:00

_i8_



付 録 6 回 帰 線 プ ロ グ ラ ム

回柵分析出力轄果

4F本欺 18

独立‡欺d赦 2

自由丘 15

相BEl係政の2* 0.19

≡..:i.I.-ー-I:::f.; 0.08

y押切阜の8[牛浜差 lO.10

¢0 Eq ¢2

堅=fL.■ 36.53
ー○.000170

0.19

回Nl係放の洪圭 2.5‡771E●04 0.14

書2L回特休救
_0.34

0.71

).E).:三.∵′.p~- 0.52 0.52

4相関係数 -0.17
0,33

F血 0.43 I.88

70(c)-24(c)

CO C2 C1 PーMP&) P(GPA) AP(MPA)

36.53 A).000170 0.193 100 0.1 54

36.53
_0,ODO170

0.193 20○ 0.2 68

36.53
●0ー000170

0.l93 300 0.3 79

36.53
_0.000170

0.193 400 0.4 ‡7

36.53
_0.000170

0.l93 500 0_5 91

36.53
ー0.○00170

0.l93 600 0.6 91

36.53
.D.000170

0.l93 700 0.7 8S

36,53 _0.000170
0.l93 800 0.8 82

80(c)-24(c)

CO C2 Cl P(MP&) P(GPa) AP(MPa)

47.9030536
-0.00020丁

0.22135982 一oo 0.ー 68

47.9030536
-0.000207

0.221359B2 200 0.2 84

47.9030536
-0.000207

0.221359B2 300 0.3 96

47.9030536 -0.000207
0.22ー35982 400 0.4 ー03

47.9030536
-0.000207

0.22ー35982 500 0.5 ー0丁

47.9O30536
-0.000207

0.22135982 600 0.6 106

47.9030536 ｣).00020丁 ○.22135982 700 0.丁 ー0ー

47.9030536 -0.0002○7
0.22135982 800 0.8 92

47.9030536
-0.000207

0.22135982 210 0.2ー 48

固持分析出力轄Jt

こ.■■l 19

独立た赦句赦 2

自由度 16

相関係数の2* 0.33

自由よtll暮済I相帥焦赦 0.25

y肝4BGLの耕牛島差 l7.ll

CLO EEl α2

ロー:≡.'■ 66.09 一).000260 0.27

国粋休政の族生 l.15946E-04 0.10

棟2I固持俵赦 _I.62
l.91

甘牢固稚焦救の族生 0.72 0.72

何相関係数 _0,49
0.55

FGL 5.04 6.96

100(c)-24(c)

C() C2 Cl PーMPA) P(GP&) APーMP8)

66.09
_0.000260

0.2丁1 100 0.I 9l

66.09 A.0002.60 0.27l 200 0,2 110

占丘.09
一0.000260

0.27l 300 0.3 l24

6る.○9
.0.000260

0.27l EZZ3 0.4 I33

66.09
.0.000260

0.27l 500 0.5 l37

66.09
_0.000260

0.27l 600 0.6 L35

以l.09
.0.000260

0.271 700 0.7 l28

66.09
.〟.000260

0.27l 800 0.8 Ⅰl6

40(c)-24(c)

CO C2 C1 P(MP8) P(GP&) AP(MP&)

35073 -8.00O110
0.11638272 一oo 0.I EE]

35073
-0.000ーー0

0.11638272 200 0.2 42

350丁3
-○.000ーー0

0.ーー638272 300 0.3 48

350丁3
-○.000ーー0

0.ーー6382丁2 400 0.4 52

350丁3
-0.000ー10

0.ーー6382丁2 500 ○.5 54

35073
-○.000ーー0

0.11638272 600 0.6 53

35073
-○.000ーー0

0.11638272 700 0.7 50

35073
-0.000ーー0

0.11638272 8○0 0.8 46

35073
-0.000ーー0

0,11638272 210 0.2ー 43

回舟分析出力捧果

[JL■'.I 22

一.7._./:≡.≡./ 2

自由丘 19

相関休政の2Ji 0.53

自由J(yl暮計JE相肌係救 0.48

y押fBGLの棟事■差 l2.Ol

CLO El α2

E]i.F./ 93.2 ｣).000294 0.35

回特休kの供美 1.52913E-04 0.l4

E｣E).f:.; _2.26
2.90

8年回特休放の浪士 l,18 I.l8

膚相関係赦 ●0.40
0,49

Ft 3.7 6.07

l50(c)-24(c)

CO C2 C1 P(MPJL) P(GPJL) AP(MP&)

93.25 ｣).000294 0.349 loo 0.1 l25

93.25 一).000294 0.349 ZOO 0.2 l5L

I)3.25 _0.OOO294
0.349 EZZ] 0.3 l72

93.25
_0.000294

0.349 400 0.4 1S6

93.25 A).000294 0.349 500 0.5 l95

93.25 ｣).000294 0.349 600 0.6 l97

93.25
●0.000294

O.349 700 0.7 194

93.25
_0.000294

0349 800 0.8 l85

40(c)-24(c)

CO C2 C P(MP8) P(GPa) AP(Mph)

14.14g7203 -0.000070
0.074 09 一oo 0.I 2ー

14.1497203
-0.000070

0.074 09 200 0,2 26

14.1497203
-0.000070

0.074 09 3○0 0.3 30

14.1497203
-0.000070

0.074 09 400 0.4 33

14.1497203 -0.000070
0.074 09 500 0.5 34

14.1497203
-0.000070

0.074 09 600 0.6 34

14.1497203
-0.00007○

0.O74 09 700 0.丁 32

14.1497203 -0.00○07○
0.074 ○9 800 0.8 29

l 叫の称分にd[を入れることで.それぞれの温度での圧力上井tが求まる･
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回柵分析出力暗黒
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付録7 PAO4のRoeLands式

¶0 :=0.019

SO:=1.047

Z :=0.570

TO:=30

P:=0,0.01‥0.I

Y(P) :=(ln(T10)十9･6刀･

¶(p) :=qo･ey(p)

P Tl(P)

≒
≒

妻
0.()78

臨訂so･(1十5･1･10-9･P)Z-1]
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