
2 G .

.F
I
p

昆 ま で ¢

母 た め の

帝 腐 乱9 年 庶

芸麓光学東学際.エ学際密教

博士蔚期藩馨 物確認撃専政

飽 田 崇



〟

)

2 G P a ま で の 潤 滑 油 高 圧 粘 度

簡 易 測 定 の - た め の 基 礎 実 験

指 導 教 員 中 村 裕
一

准 教 授

平 成 1 9 年 度

三 重 大 学 大 学 院 工 学 研 究 科 博 士 前 期 課 程 物 理 工 学 専 攻

ナ ノ プ ロ セ ッ シ ン グ 研 究 室

池 田 栄

三 重 大 学 大 学 院 工 学 研 究 科



目 次

第 1 章 緒 論

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

2 . 2 粘 度 一 圧 力 関 係 式

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

3 . 2 D A C 加 圧 装 置

3 . 3 落 球 法 に よ る 粘 度 測 定

3 . 4 圧 力 ー 加 圧 ね じ 回 転 角 関 係 と 圧 力 較 正 図

3 . 5 実 験 条 件 及 び 高 圧 粘 度 実 測 値 か ら の 圧 力 決 定 法

3 . 6 高 圧 粘 度 未 知 油 の 圧 力 決 定 法

第 4 章 実 験 結 果 及 び 考 察

4 . 1 既 知 液 体 と し て の 空 加 圧 ね じ 回 転 角 と 粘 度 勾 配

4 . 2 D O S , i P A を 既 知 液 体 と し て の 圧 力 較 正 図

4 . 3 未 知 液 体 と し て の 高 圧 粘 度 評 価

4 . 4 全 試 料 液 体 を 既 知 液 体 と し て の 圧 力 較 正 図

第 5 章 結 論

謝 辞

参 考 文 献

付 録

付 録 1 粘 度 算 出 プ ロ グ ラ ム

付 録 2 W L F 式 に よ る 圧 力 算 出 プ ロ グ ラ ム

付 録 3 圧 力 室 の 様 子

三 重 大 学 大 学 院 工 学 研 究 科

1 3

2 0

2 1

2 5

3 1

3 4

3 6

4 4

4 5

4 8

5 4

5 8



付 録 4 実 験 詳 細 デ
ー

タ 例

付 録 5 P A O 4 の R o el a n d s 式

三 重 大 学 大 学 院 工 学 研 究 科



第 1 章 緒 論

潤 滑 油 の 高 圧 力 下 の 粘 度
,
密 度 な ど の 物 性 デ ー

タ は 歯 車
,
転 が り 軸 受 ,

エ

ン ジ ン 動 弁 系 お よ び ト ラ ク シ ョ ン ド ラ イ ブ な ど の E H L ( 弾 性 流 体 潤 滑) 解 析 ,

転 が り 疲 れ の 評 価 に 必 要 な 基 礎 デ
ー

タ で , 特 に 粘 度 一 圧 力 特 性 が 最 も 重 要 で あ

る . 最 近 で は 自 動 車 エ ン ジ ン 内 の す べ り 軸 受 の 熱 弾 性 流 体 潤 滑 ( T E H L ) 解 析 で

も 粘 度 一 圧 力 特 性 を 考 慮 し て い る も の も 見 ら れ る [ 1 ] .

潤 滑 油 の レ オ ロ ジ ー 特 性 に 対 す る 圧 力 増 加 は ほ ぼ 温 度 低 下 と 同 じ 効 果 が あ

り
,
し た が っ て 油 ( 液 体) は 圧 力 上 昇 と と も に 粘 度 が 増 大 し ,

い ず れ 固 化 ( ガ ラ

ス 化 ) す る . E H L
, ト ラ ク シ ョ ン 下 の 潤 滑 油 の 力 学 状 態 は 粘 性 域 , 粘 弾 性 域 ,

弾 塑 性 域 な ど 非 ニ ュ
ー ト ン 固 化 域 - と 遷 移 す る と 考 え ら れ , 各 領 域 の 境 界 線

は 圧 力 × 粘 度 一 圧 力 係 数 に よ っ て 決 ま り [ 2 ] [ 3 ]
,
し た が っ て 固 化 域 に お い て も ,

ニ ュ
ー

ト ン 粘 度 は 重 要 と な 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 , 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 M P a 程 度
,
高 く と も 1 G P a 程 度 で

,

高 圧 粘 度 測 定 技 術 は 特 殊 で 困 難 な 技 術 と 考 え ら れ て い る .

中 村 ら は こ れ ま で , 数 G P a が 容 易 に 発 生 で き る ダ イ ヤ モ ン ド ア ン ビ ル セ ル

高 圧 装 置 ( D i a m o n d - A n vil p r e s s u r e C ell , D A C ) と い う 小 型 装 置 を 用 い て 潤 滑 油 の 粘

度 [ 4 ] [ 5 ]
,
粘 弾 性 特 性 [ 6 ] お よ び 弾 性 係 数 ( 密 度) [ 7 ] な ど の 高 圧 力 下 の 物 性 測

定 を 行 っ て き た .

し か し な が ら D A C で は 通 常 圧 力 測 定 に ル ビ
ー

蛍 光 法 を 用 い て い る た め ,
こ

の 方 法 の 習 得 お よ び 測 定 に は 時 間 が か か り ,
ま た 高 精 度 の 分 光 シ ス テ ム も 必

要 で あ る . 物 質 の 相 転 移 で 圧 力 を 決 め る 圧 力 定 点 も 利 用 さ れ て い る が , 較 正

物 質 が 少 な く 任 意 の 圧 力 を 設 定 で き な い . 従 っ て , 簡 単 な 方 法 で 圧 力 が 定 ま

れ ば D A C に よ る 簡 便 な 高 圧 粘 度 測 定 が 可 能 と な る た め ,
D A C の 普 及 が 期 待 さ

れ る . ま た 金 属 製 高 圧 粘 度 計 に 比 べ , 油
一

滴 で 測 定 で き る マ イ ク ロ 計 測 の 利

点 を 持 つ .

そ こ で 最 近 の 研 究 で は ,
D A C 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 . 8 G P a ま で 再 現 性 2 0 M P a 程 度 で ほ ぼ
一 本 の 圧 力 較 正

図 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 を 示 し た [ 8] .

本 研 究 で は
,
す で に 確 立 さ れ て い る 0 .8 G P a ま で の 潤 滑 油 の 簡 便 な 高 圧 粘 度
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測 定 法 を 2 G P a ま で 拡 張 す る た め
,
圧 力 重 体 積 を 小 さ く し , 2 G P a 程 度 ま で こ の

方 法 で 高 圧 粘 度 測 定 が 可 能 か ど う か を 検 討 す る . ま ず エ ス テ ル 油 の ジ ー2 - エ チ

ル - キ シ ル セ パ ケ
-

ト ( D O S ) ,
B rid g m a n に よ っ て 3 G P a ま で 高 圧 粘 度 が 報 告 さ れ

て い る ア ル コ
ー

ル 類 [ 9 ] を 高 圧 粘 度 標 準 液 と 考 え , 室 温 ,
2 G P a ま で 空 加 圧 ね

じ 回 転 角 と 対 数 粘 度 勾 配 の 関 係
,
圧 力 較 正 図 の 再 現 性 を 検 討 し 構 築 す る . そ

し て ポ リ ー

α
- オ レ フ ィ ン ( P A O 4 ) と い く つ か の ア ル コ ー ル を 未 知 液 体 と 仮 定 し

て 圧 力 較 正 図 か ら 高 圧 粘 度 を 求 め , 既 知 デ
ー

タ と 比 較 す る な ど し て 本 方 法 の

2 G P a ま で の 拡 張 可 能 性 を 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 [ 1 0 ] 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 二 つ の 分 子 層 は 距 離 1 ] 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 , 1 c m
2 当 た り の せ ん 断 力 を ′と し , せ

ん 断 速 度 を A u と す る . こ の と き 定 義 よ り 粘 度 は 次 式 で 表 さ れ る .

′ん
77 ≡ 石 ( 2 - 1)

こ こ で , 他 方 に 対 す る
一 方 の 層 の 運 動 は ,

一 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 1 は 二 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 1 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 1 , 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 .

一

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 -f 1 2^ 3 ( 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 ,

一

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 l l a 2 A 3 1 ( 2 - 3 )

図 2 - 2 の 中 の & 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 .

K T F
′′

k -

T 下
e x P

pc : 透 過 係 数 , 今 回 は rc - 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 (f1 21 31) / 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 .

q -誓言ex pト〔eo -; fa 2 h l〕,x Tl

戎 e xp〔ifl 2 1 3 -〕 ( 2 - 5)

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 4 e x p[ -ifa 2 1 3 -〕
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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 1 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 抑 , 後 方 - は k b 1 と な る .

結 果 と し て 応 力 f が 作 用 し た 結 果 , 前 方 - 移 動 す る 正 味 の 速 度 は ( k f
-

k b ) A

と な り , こ れ は 定 義 に よ っ て A 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 .

･ u - i k†e xp〔ifa 2 1 3 1, K Tl ex p( -i fa 2 1 3 -ji
=2 } k "

･

n h 些些
2 x T

( 2 - 7)

こ こ で , f は 通 常 の 液 体 に 於 い て は 1 d y n e/ c m
3
程 度 で あ り , 1 2 , A , , お よ び 1

も ほ ぼ 分 子 の 大 き さ の 1 0
- 8
c m 程 度 で あ る の で ,

2 K 桝 2 ^ , ^ と な る . こ の

こ と か ら , 式 ( 2 - 7) を 展 開 す る 時 に 第
一

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 .

加 T

玩
-

1 2 1 3 1
2
K

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 .

m F

q
=

石右京矛
e x P

こ の 式 に お い て 厳 密 で は な い が 1 - 1 ] と 近 似 す れ ば , 以 下 の 式 と な る .

q
- 孟宗exp〔芸〕

( 2 - 8 )

( 2 - 9 )

( 2 - 1 0 )

1 21 31 1 は 近 似 的 に 液 体 状 態 に お け る
一

分 子 の 占 め る 容 積 で あ り
,
こ れ を v/N o

と し て も よ い . た だ し V は モ ル 容 積 , N o は ア ボ ガ ド ロ 定 数 で あ る . 式 ( 2 - 1 0 )
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に 代 入 す る と

q
=

下 テ
e x P苦言ex p〔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ex pト芸〕

で あ り , ま た , 熱 力 学 の 関 係 式 よ り

K -

e x p[ - =)

( 2 - l l)

( 2 1 1 2 )

( 2 - 1 3 )

な の で , こ の 式 ( 2 - 1 2 ) と 式 ( 2 - 1 3 ) を 用 い て 式 ( 2 - l l ) を 以 下 の 式 の よ う に

書 く こ と が で き る . た だ し , A F は 1 m ol 当 た り の 活 性 化 自 由 エ ネ ル ギ ー

で あ る .

q
-筈ex pL

'

芸〕

さ ら に , A F は 熱 力 学 的 に 以 下 の よ う に 表 さ れ る .

A F - A U I T A S + P A V

( 2 - 1 4 )

( 2 - 1 5 )

こ こ で , A U は 活 性 化 エ ネ ル ギ ー

, p は 圧 力 , A V は 活 性 化 体 積 , A S は 活 性 化

エ ン ト ロ ピ ー

で あ る . こ れ を 式 ( 2 - 1 4 ) に 代 入 し て ,

q
-筈exp〔芸〕ex pト筈〕exp〔筈〕 ( 2 - . 6 )

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 - 1 0 ) か ら も こ の 温 度 増 加 に 伴

い
, 粘 度 が 減 少 し て い く こ と が 分 か る .

- 6 _
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ま た
,
v を 液 体 の 分 子 容 , v s を 膨 張 し て い な い 固 体 の 分 子 容 と す る と , そ

の 差 v - v s 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
q = ~

行元 ( 2 - 1 7 )

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 .

○

0 0

九lf?n
o:
芝

○

∫

0 0 - I
,

,

′

′

0 0 ---
′

図 2 - 1 液 体 中 の 分 子 モ デ ル

流れ の 方向

△u

『

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 ( E H L ) 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 ( B a r u s の 式) .

q
-

q o e x p ( α P) ( 2 -1 8)

〝o は 常 圧 に お け る 潤 滑 油 の 粘 度 , 〝 は 圧 力 p に お け る 潤 滑 油 の 粘 度 , α は 粘

度 一 圧 力 係 数 を あ ら わ す .

S o と K l a u s 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 w altb e r の 式 に お け る m の 関 数 で 表 し て

い る .

α
- 1 ･2 1 6 + 4 .1 4 3 (lo g v )

3 . 0 6 2 7

+ 2 . 84 8 ×1 0
4

m
5

'
1 9 0 3

× (l o g v )
1
1
5 96 7

- 3 . 9 9 9 (l o g v )
3

'
0 97 5

･

p
0

-
11 62

( 2 - 1 9 )

こ こ で , v は 動 粘 度 で あ り p は 密 度 で あ る .

ま た , w alth e r の 式 を 以 下 に 示 す .

l o g lo g ( γ + k )
ニ

ー

m l o g T + e ( 2 - 2 0 )

γ は 油 の 動 粘 度 ,
T は 絶 対 温 度 , m , e は 油 に よ り 決 定 す る 定 数 で あ る . k は

定 数 で , A S T M ( ア メ リ カ 材 料 試 験 協 会 規 格) で は γ ≧ 1 . 5 c S t の と き 0 .6 , γ < 0 .7

c s t の と き 0 .7 5 と す る . 式 ( 2 - 1 9 ) に よ る と , 計 算 値 は 0 .0 7 G P a 以 下 の 圧 力 範 囲

で 実 測 値 と 1 5 % 以 内 の 精 度 で
一 致 す る と 述 べ て い る . R o ela n d s ら は ポ リ マ ー を

含 ま な い 鉱 油 の 2 5 - 9 0 ℃ の 温 度 範 囲 , 0 .1 G P a 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 .

l o g (q / q o)
-

(P / 5 .5 6 6 × 1 0
7

)
y
x ((o .o o 2 C A + 0 .0 0 3 C N + 0 .0 5 5) l o g q o + 0 .2 2 8)

l o g ( y I 0 .8 9 0) - 0 .0 0 8 5 5 ( C A + 1 .5 C N )
-

1 .9 3 0 ( 2 - 2 1 )

C A , C N 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

- 8 一
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の 比 を 百 分 率 で 表 し た も の で あ る . 式 ( 2 - 1 8 ) と 式 ( 2 - 2 1) 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 R o el a n d s は ,
次 式 も 提 案 し て い る .

αp -(1n q o+ 9 .6 7) ×【((( T + 1 3 5)/( T o + 1 3 5))
-S O

) ×( 1 + 5 . 1 ×1 0
1 9

p)
Z

- 1] (2 12 2)

こ こ で , T o は 基 準 温 度 , s o , z は 油 に 固 有 の パ ラ メ
ー タ で あ る . ( P A O 4 で は

S O - 1 .0 4 7
,
Z - 0 .5 7 0 , T o

- 3 0 ℃ , 〝o
- 1 9 m P a ･

s で あ る [ 1 1 ] , 付 録 5 参 照)

ま た ,
B rid g m a n は , 液 体 の 圧 力 の 指 数 と 粘 度 の 関 係 は , 低 粘 度 時 に は 圧 力 軸

に 対 し て 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 .2 G P a 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 [ 1 2 ] .

q
-

q o e x p ( a p
3

+ b P
2

+ c p) ( 2 - 2 3 )

上 式 の 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 C r o o k は 式 ( 2 - 1 8) か ら

油 膜 厚 さ を 求 め る 熱 的 解 析 に 次 式 を 用 い る .

q
-

q o e x p ( α P - P A T ) ( 2 - 2 4 )

βは 粘 度 一 温 度 係 数 , △ 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 q ( 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 -2 5 ) に 安 富 ら の 式

を 示 す [ 1 3 ] [ 1 4 ] .

1 9 1
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l o g ク( T , P) -l o g クg
-

C l ･ ( T - T
g( P)) ･ F( P)

C 2 +( T - T
g( P)) ･ F( P) ( 2 -2 5)

こ こ で , C l , C 2 は W L F 定 数 で , q g は ガ ラ ス 転 移 温 度 に お け る 粘 度 ( q g
- 1 0

12

p a

･

s) で あ る . T g ( 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 .

T g ( P ) - T g ( 0 ) + A Iln ( 1 + A 2 P )

F ( P ) - 1 - B .l n ( 1 + B 2 P )

( 2 - 2 6 )

( 2 -2 7)

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 ( 2 -2 5 ) を 用 い る に は ガ ラ ス 転 移 温 度 の 測 定 が 必 要 な

た め , T g ( P ) の 代 わ り に 1 0
7

p a ･

s を 基 準 粘 度 と し て h - h s に な る 温 度 を 基 準 温

度 Ts ( P ) と し た 式 ( 2 -2 8 ) を 用 い る .

l o g ク( T ,I)
-l o g ク s

-

C I ･ ( T I T s( P)) ･ F( P)

C 2 +( T - T s( P)) ･ F( P)
( 2 -2 8)

ま た , 試 料 液 体 s N 5 0 , K T F l , D O S , D O P に お い て , 関 係 式 に 使 わ れ て い る 係

数 A l , A 2 , B l , B 2 , C . , C 2 を 表 2 - l に 示 す .

K T F l に 関 し て , W L F 式 と B air デ ー タ の 比 較 を 図 2 - 3 に , D O S , D O P の W L F 式

と A S M E デ ー

タ の 比 較 を 図 2 - 4 , 2 - 5 に 示 す [ 1 5 ] [ 1 6 ] .

表 2 - 1 文 献 値 に よ る 各 試 料 液 体 の 係 数

L iq u id T s( 0) A 1 A 2 B l B 2 C 1 C 2

S N 5 0
-

5 4 . 7 7 6 .7 7 3 .3 4 8 0 .2 8 2 1 7 .4 7 1 0 .9 6 2 6 .5 9

K T F 1
-

6 8 . 6 1 6 0 .5 1 .8 1 6 0 . 3 0 2 4 1 2 .6 4 l O .9 4 2 8 .9 7

D O S
-

8 9 . 7 1 1 1 .5 0 .5 5 8 0 .2 1 7 2 0 .3 l l .1 7 3 1 .6 9

D O P
-

5 5 . 7 2 4 6 .4 0 .3 2 0 .2 1 2 2 5 .4 3 l l .0 3 2 7 .2 1

- 1 0 一
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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 ( D A C )

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

( D i a m o n d - a n vil - c ell 以 下 D A C ) 高 圧 装 置 ( 清 水 製 作 所 , □ 5 0 ) を 用 い た . 図 3 - 1

に D A C ( N o . 2) の 模 式 図 を 示 す . ま た , D A C 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 加 圧 ね じ に よ る 加 圧 タ イ プ の も の で , 圧 縮 前 の

加 圧 ね じ 回 転 角 度 を 0 度 と し , そ こ か ら の 角 度 の 増 分 を 加 圧 ね じ 回 転 角 と す

る . 円 盤 状 加 圧 ね じ ( M 3 8 X l) を 回 転 さ せ て ピ ス ト ン を 前 進 さ せ , 先 端 の ダ

イ ヤ モ ン ド が ガ ス ケ ッ ト と と も に 油 を 圧 縮 し 高 圧 を 発 生 さ せ る . 小 さ い 圧 力

室 の た め , 試 料 油 が
一

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 っ [ 1 7 ] . 本 研 究 で は , 低 圧 で の 圧 力 制 御 の た め , 皿 ば ね を
一

つ 挿 入 し た .

圧 力 室 内 に は , 試 料 油 と 粘 度 測 定 用 の 落 下 球 ( 銅 球) を 封 入 す る .

以 下 に 銅 球 選 び の 手 順 を 示 す .

1 . 銅 球 を ス ト ッ ク し て お く た め の ス ラ イ ド ガ ラ ス を 用 意 し , 球 を 置 い て

お く 場 所 に は 球 を 見 失 わ な い よ う に ペ ン で 裏 か ら 数 箇 所 丸 印 を つ け て

お く .

2 .
ス ラ イ ド ガ ラ ス に つ け ら れ た 印 の 中 か ら , 今 回 拾 っ た 球 を 置 い て お く

場 所 を あ ら か じ め 選 ん で お く .

3 . 銅 球 の 入 っ た シ ャ ー レ を 軽 く 動 か し , 球 を 散 乱 さ せ る .

4 . 顕 微 鏡 で シ ャ ー レ の 中 を 覗 き , デ ジ タ ル マ イ ク ロ メ
ー

タ ー を 用 い て 5 0

5
.

6 .

- 6 0 〝 m 程 度 で 真 球 度 の 高 そ う な 球 を 捜 す .

ア ル コ
ー ル で 洗 浄 し た 針 を 近 づ け , 球 が 針 に は り つ い た ら 顕 微 鏡 の 台

の 上 に あ る シ ャ ー

レ を ス ラ イ ド ガ ラ ス に 置 き 換 え て 球 を 移 動 さ せ る .

2 - 5 を 繰 り 返 し , 実 験 で 使 う こ と の で き る 球 が 複 数 個 あ る 状 態 に し

て お く . 保 管 の 際 に は ケ ー

ス に 入 れ , ほ こ り や 風 の 影 響 を 受 け な い よ

う に し て お く .
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7 . 実 験 の 際 に は ,
ス ト ッ ク し て あ る 球 の 中 か ら サ イ ズ と 真 球 度 の よ い も

の を 選 ん で 使 用 す る .
ス ト ッ ク の 中 に 条 件 か ら 外 れ る 球 が 見 つ か っ た

場 合 は 処 分 す る .

金 属 ガ ス ケ ッ ト は 厚 さ 0 .5 m m 程 度 の リ ン 青 銅 板 を 用 い た ( 3 . 5 参 照) . 回 転

ね じ 角 度 の 測 定 は , D A C 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 .1 4 4
o

で 高 精 度 に 回 転 角 を 読 め る .

以 下 に D A C の セ ッ ト 手 順 と 注 意 事 項 を 示 す . D A C 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 D A C の 平 行 度 の チ ェ ッ ク を 行 う .

2 . D A C 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

3 .

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 同 士 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 は ダ イ ヤ モ

ン ド 面 が 上 に な る よ う に 上 蓋 を D A C 本 体 に 取 り 付 け て 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 で い

る と き れ い に 掃 除 し に く い た め , そ の 場 合 テ ィ ッ シ ュ で 少 し 拭 き 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 4 つ 作 る . 長 さ は , D A C 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 ガ ス ケ ッ ト に 貼 り 付 け る ( 図 3 - 5 参 照) . 貼 り 付 け る 際

は , 手 の 油 な ど が ガ ス ケ ッ ト に 付 着 す る の を 防 ぐ た め ,
ピ ン セ ッ ト を
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4 .

5 .

6 .

7 .

使 用 し ,
ガ ス ケ ッ ト に 手 が 触 れ な い よ う 注 意 す る .

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) . D A C の 下 の 加 圧 ね じ を 上 蓋 の 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 1 6 , 3 1 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 加 圧 ね じ を 強 く 締 め 付 る . ず れ て い

れ ば 再 調 整 す る . そ し て , ガ ス ケ ッ ト に ダ イ ヤ モ ン ド の 圧 痕 を つ け ,

密 封 性 を 向 上 さ せ る ( 圧 力 室 の 厚 さ が 元 の 9 0 % 程 度 に な る ま で レ ー ザ

ー

フ ォ
ー カ ス 変 位 計 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 , D A C 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 に日舜間 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 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 る . 再 び 加 圧 し ,

ダ イ ヤ モ ン ド コ レ ッ ト 面 と ガ ス ケ ッ ト が 軽 く あ た っ て い る 状 態 で の 圧

力 室 の 油 無 し の 時 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 ( ア ル コ ー ル な ど 粘 度 が 低

い 場 合 は プ ラ ス ド ラ イ バ
ー

) で
一

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 , 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 1 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 . ダ イ ヤ モ ン ド と ガ
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ス ケ ッ ト が 当 た ら な い よ う 横 か ら 慎 重 に 確 認 し な が ら 上 蓋 を 完 全 に 締

め る . 加 圧 ね じ を 圧 力 が 加 わ ら な い よ う に 軽 く し め て 密 封 す る . ア ル

コ
ー ル 類 は 揮 発 性 が 高 く , 常 圧 で は 圧 力 室 内 に 気 泡 が 発 生 し て し ま う

た め , ア ル コ
ー ル 類 で 実 験 を 行 う 際 に は 気 泡 が 発 生 し な い よ う に 加 圧

ね じ を 強 め に 締 め 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 , D A C の セ ッ ト が 完 了 す る . 屈 折 率 n
- l と お い た

場 合 の 常 圧 の 圧 力 室 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 . D A C の セ ッ ト の 際 に 何 度 も 細 針 や 太 針 を 使 用 す る が ,

一 回 使

う ご と に ア ル コ ー ル で 洗 浄 す る . D A C , 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 .

な お , 実 験 中 に 球 が ガ ス ケ ッ ト や ダ イ ヤ モ ン ド に は り つ い て 動 か な く な る

場 合 が あ る . そ れ を 避 け る た め に , 加 圧 の 際 に は 球 が 圧 力 室 直 径 方 向 真 ん 中

付 近 , 高 圧 で は 厚 さ 方 向 で も 真 ん 中 付 近 に あ る 状 態 に な る よ う 気 を つ け る .

は り つ い て し ま っ た 場 合 に は , D A C を 球 が 上 に あ る 状 態 に セ ッ ト し , プ ラ ス

チ ッ ク ハ ン マ
ー で 叩 い て 衝 撃 を 与 え る . ま た は し ば ら く 時 間 を 置 く こ と で 解

決 す る 場 合 も あ る が , 動 く 見 込 み の な い 場 合 は D A C の 減 圧 を 行 う . 減 圧 角 は

実 験 条 件 に も よ る が , 本 研 究 で は 9 度 ず つ 減 圧 し て 球 の 様 子 を 確 か め た .

ち な み に , 加 圧 の 際 に ガ ス ケ ッ ト が 圧 縮 さ れ て い る た め , 減 圧 を 行 う と 圧

力 室 内 の 液 体 が 漏 れ て し ま っ て 圧 力 低 下 の 要 因 と な る . は っ き り と し た 差 が

見 ら れ な い 場 合 で も 実 験 結 果 の 信 頼 性 は 落 ち て し ま う の で , 減 圧 量 が 大 き く

な る よ う な 場 合 は セ ッ テ ィ ン グ か ら や り 直 す 方 が よ い .
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W a sh e r sp r l n g D i a m o n d a n vil s

M X l
G a s k et

図 3 - 1 D A C の 模 式 図 ( N o . 2)

図 3 - 2 D A C の 表 面 図 3 - 3 D A C の 裏 面
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2 ⊂う

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 - ン テ
ー プ

図 3 - 5 位 置 調 整 セ ロ ハ ン テ
ー プ の 取 り 付 け

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 ル ( 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

D A C 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 D A C 加 圧 装 置

D A C 〔7) 加 圧 装 置 ( 協 和 製 作 所 ,
W G - K Y O l - 4 型 ) を 図 3 - 1 0 に 示 す . D A 仁

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 .1 4 4
rJ

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 . 5 0 :】 に 減 速 さ れ 加 圧 の 際 の つ ま み の 回 転 力

が 小 さ く
,
発 生 圧 力 の コ ン ト ロ

ー

ル も 容 易 で あ る . 以 下 に 測 定 手 順 を 示 す .

1 . ギ ア ･ ボ ッ ク ス の 中 に D A C を は め 込 む . こ の 時 ,
あ ら か じ め 満 の 位

置 を 確 認 し て お き , ゆ っ く り D A C 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 ,
D A C を ボ ッ ク ス か ら ゆ っ く り と

は ず す .

図 3 - 1 0 D A C 加 圧 装 置
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3 . 3 球 落 下 法 に よ る 粘 度 測 定

本 研 究 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 N e w t o n 流

体 で 無 限 に 広 が っ て い る と き , 落 下 球 が 受 け る 抵 抗 f は 次 式 に よ り 表 さ れ る .

fi ヨタ7r q b a V ( 3 - 1 )

こ こ で 77 a 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 S t o k e s 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 ♪ は , 浮 力 を 考 慮 し 次 式 で 表 さ れ る .

4 4

f2 =
了
7ZU
3
′太g 一了

7ZU
3
p L g ( 3 - 2 )

F S , P E 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f) -f2 と な り , q a は 以 下 の よ う に な る .

2 g a
2
( 伸 一jTE)

q a
=

タγ ( 3 -3 )

( 3 -3 ) 式 が 成 り 立 っ 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 [ 1 8 ] . 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 , p n の 値 は 圧 力 に よ り 補 正 し た 次 式 を 使 用 し た [ 1 9 ] .

0 . 0 0 0 5 9 x P

ノ九
=

J 加 ×
1 + 0 . 0 0 1 7 1 × P ( 3 - 4 )

こ こ で p o は 常 圧 下 で の 試 料 油 密 度 , p は 高 圧 圧 力 ( M P a) 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 , 球 は 両 壁 面 の 影 響 を 受 け て 減 速

す る た め , 壁 効 果 の 補 正 が 必 要 に な る . そ こ で M u Ⅳ o ら の 壁 補 正 係 数 † を 用 い

る . 壁 補 正 係 数 † を 用 い た 粘 度 77 は 次 式 で 与 え ら れ る [ 2 0 ] .

q
-

y x q a ( 0 < 7 < 1)
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こ こ で h a 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 - 1 1 お よ び 図 3 -1 2 に 示

す . 装 置 は 接 眼 ス ケ ー ル つ き ベ ロ ー ズ 接 写 装 置 ,
タ イ マ

ー

つ き ビ デ オ カ メ ラ

( O L Y M P U S V X - 3 0 1) で 構 成 さ れ て い る .

ベ ロ
ー ズ の D A C 側 は Ⅹ ス テ

ー

ジ 上 に

取 り 付 け て あ る ･ 録 画 に は H D D ビ デ オ レ
.
コ ー ダ ー ( p a n a s o ni c D M R - E 9 0 H ) を ,

照 明 に は ラ イ ト ガ イ ド ( 中 央 精 機 ㈱ L G N - 5 0 0 W ) お よ び ラ イ ト ガ イ ド 照 明 装 置

( 中 央 精 機 ㈱ s p H - 5 0 N ) を 使 用 し た . D A C を 固 定 す る 回 転 ス テ ー ジ は Y - Z ス

テ
ー ジ に と り つ け て あ る . Y 一 声 ス テ

ー

ジ お よ び 光 学 系 は す べ て H 型 鋼 材 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 り 付 け , 実 際 の 球 落 下 の 速 さ を 目 安 に し て 次 の 加 圧 を 行 う .

粘 度 測 定 の 手 順 を 以 下 に 示 す .

1 . 加 圧 後 , デ ジ タ ル 顕 微 鏡 ( N ik o n O P TIP H O T - 2 ) で ガ ス ケ ッ ト 穴 直 径 を 測

5 .

定 す る . 常 圧 , 最 高 圧 を 測 定 す る 際 に は ガ ス ケ ッ ト の 写 真 を 撮 っ て お

く .

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 .

セ ッ ト し た D A C を , 回 転 ス テ
.

-

ジ 上 に 固 定 用 の 金 具 で 固 定 す る .

ビ デ オ カ メ ラ , H D D ビ デ オ レ コ ー ダ ー

, モ ニ タ
ー 用 の テ レ ビ , 照 明 の

電 療 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

1
-

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 , 回 転 ス テ
ー ジ の 位 置 を 調 節 す る .

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 ,
ベ ロ

ー

ズ の 下 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 両 コ レ ッ ト 面 の ピ ン ト の 距
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6 .

7 .

1 0 .

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 .

タ イ マ
ー を 作 動 さ せ ,

モ ニ タ
ー

に う つ さ れ た 時 間 表 示 が 動 い て い る の

を 確 認 す る .

H D D 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 .

7 を 繰 り 返 し , 録 画 を 停 止 し て か ら 録 画 フ ァ イ ル 名 を 入 力 す る .

録 画 し た ビ デ オ を 再 生 し , ひ と 目 盛 り の 落 下 時 間 を 測 定 す る . 粘 度 算

出 に は , 落 下 時 間 が も っ と も は や い 値 を 用 い る .

パ ソ コ ン の M ath c a d 7 に よ る 粘 度 算 出 プ ロ グ ラ ム ( 付 録 1 参 照) で 粘 度

を 求 め , 同 ソ フ ト の W L F 式 に よ る 圧 力 算 出 プ ロ グ ラ ム ( 付 録 2 参 照)

に よ り 圧 力 を 求 め る .
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図 3 - 1 1 粘 度 測 定 装 置 の 光 学 系 模 式 図

図 3 _ 1 2 粘 度 測 定 装 置 の 全 体 写 真

l

_ 2 4 -

【 ,
L l

二



3 . 4 圧 力 ー 加 圧 ね じ 回 転 角 関 係 と 圧 力 較 正 図

中 村 ら の D A C の 加 圧 ね じ 回 転 角 に よ る 圧 力 決 定 法 を 以 下 に 示 す [ 2 1 ] .

o . 3 G P a ま で の 低 圧 実 験 と し て 測 定 粘 度 値 を 式 2 - 2 8 に 代 入 し て 逆 算 し た 三 つ

の 独 立 し た 実 験 の 圧 力 と 加 圧 ね じ 回 転 角 ( 見 か け) β と の 関 係 図 ( 以 降 ｢ 圧 力 変

化 図 ｣ と 記 述) を 図 3 - 1 3 に 示 す . 圧 力 が 発 生 し 始 め る 角 度 は 個 々 の 実 験 で 異 な

り , 再 現 性 は な い が 上 昇 後 の 曲 線 の 形 状 に 類 似 性 が 見 ら れ る . 角 度 の 差 異 は

ダ イ ヤ モ ン ド と 金 属 板 ( ガ ス ケ ッ ト) の 間 の 密 封 が 完 成 す る 角 度 が 個 々 の 実 験

で 異 な る た め と 考 え ら れ る . そ こ で 各 曲 線 を 圧 力 0 ( 横 軸) ま で 外 挿 し て そ こ

ま で を 空 加 圧 ね じ 回 転 角 O dp , そ こ か ら を 有 効 加 圧 ね じ 回 転 角 O eff ( - 0 - 0 d p)

と 定 義 し , 有 効 加 圧 ね じ 回 転 角 を 横 軸 に 書 き 直 し た も の が 図 3 - 1 4 で あ る . 三

曲 線 は ほ ぼ 一 致 し , 0 e ff か ら 圧 力 を 決 定 す る こ と が で き る と い え る .

1 G P a ま で の 加 圧 を 目 指 し ,
ガ ス ケ ッ ト 材 料 を 銅 か ら 高 強 度 の り ん 青 銅 に 変

更 , 圧 力 室 を 若 干 薄 く し た 実 験 結 果 を 図 3 -1 5 に 示 す . 図 3 - 14 が 頭 打 ち の 曲 線

と な っ た の に 比 べ 直 線 性 が 見 ら れ , 油 種 に よ る 差 異 は ほ と ん ど な い . こ れ は

D A C 装 置 の 圧 力 発 生 に 関 係 す る 油 の 圧 縮 率 ( あ る い は 相 対 高 圧 密 度) が D o w s o n

ら の 式 で 近 似 さ れ る よ う に 油 種 に ほ と ん ど 依 存 し な い こ と に よ る と 考 え ら れ

る . こ れ を 室 温 の 圧 力 較 正 図 と す る . ば ら つ き は 標 準 偏 差 で ± 1 5 M P a 程 度 と

考 え ら れ る . な お こ の 較 正 図 は 装 置 係 数 と 考 え ら れ , D A C の 構 造 , 圧 力 室 寸

法 , ア ン ビ ル 形 状 ( 図 3 - 1 ) な ど 同
一

実 験 条 件 下 で 使 用 す る こ と が で き る .
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図 3 _ 1 3 S N 5 0 の 三 回 の 測 定 粘 度 値 で 調 整 さ れ た 加 圧 ね じ 回 転 角
一 圧 力 関 係 と ,
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図 3 - 1 5 粘 度 測 定 値 に よ っ て 調 整 さ れ た 有 効 加 圧 ね じ 回 転 角 - 圧 力 関 係 ( 圧 力 較

正 図) . 各 油 で の 再 現 性 が 確 認 さ れ た ( 記 号 サ イ ズ が 違 う の は , 独 立 し た 実 験 ) .
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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 - 1 6 に 示 す [ 2 2 ] . ト ラ ク シ ョ ン 係 数

が 比 較 的 高 く 1 G P a 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 # 7 1 4 9 ( ト ラ ク シ ョ ン 試 作 油 ) , D M P ( ト ラ ク シ ョ ン 油 /

サ ン ト ト ラ ッ ク の 基 油) , 5 P 4 E ( ポ リ フ ェ ニ ル エ ー テ ル ) , T N 6 8 ( タ
ー ル 水 添

油) の 四 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 ( o .2 - 0 .5 G P a) ま で 全 て の 油 は 同
一

線 上 に の り D o w s o n

ら の 式 と も ほ ぼ 一 致 し て い る . ま た , 高 温 下 で D O S , D O P , G 3 1 ( パ ラ フ ィ ン

系 鉱 油 , A S M E デ ー タ) , G 3 6 ( ナ フ テ ン 系 鉱 油 , A S M E デ
ー

タ) と D o w s o n ら の

式 と 比 較 し た グ ラ フ を 図 3 1 1 7
,
3 - 1 8 , 3

-1 9 , 3 - 2 0 , 3 - 2 1 に 示 す . こ ち ら は 温 度 が

高 く な る の つ れ , D o w n s o n 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 ) D A C コ 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 , 1 0 0 ℃ 程 度 で 1 G P a 程 度 ま で 油 種 に よ り ほ と ん ど 変 わ

ら ず , 図 3 - 1 4 の よ う な 関 係 図 と な り 1 本 の 較 正 図 か ら 圧 力 が 決 定 で き る と 期

待 さ れ る .
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3 . 5 実 験 条 件 及 び 高 圧 粘 度 実 測 値 か ら の 圧 力 決 定 法

本 研 究 で は , 本 実 験 で は , 試 料 液 体 と し て 直 鎖 状 の 分 子 構 造 を 持 つ エ ス テ

ル 油 で あ る ジ オ ク チ ル セ バ ケ -

ト ( D O S ) , 合 成 鎖 状 油 の ポ リ ア ル フ ァ オ レ フ

ィ ン ( P A O 4 ) , イ ソ プ ロ ピ ル ア ル コ
ー ル ( iP A , 別 名 2 プ ロ パ ノ

ー ル ) , n ア ミ

ル ア ル コ
ー ル ( n A A , 別 名 1 ペ ン タ ノ

ー ル ) , n プ ロ ピ ル ア ル コ ー ル ( n p A ,

別 名 1 プ ロ パ ノ ー ル ) を 用 い た . 試 料 油 の 物 性 を 表 3 -1 に , 文 献 値 に よ る 各 試

料 油 の 係 数 を 表 3 -2 に , iP A , n A A , ㌦ A に お け る B rid g m a n と W L F 値 の 比 較 を そ

れ ぞ れ 図 3 1 2 2 , 3 12 3 , 3 -2 4 に 示 す . 以 下 に 用 い る 実 験 番 号 は 表 3 1 3 に 基 づ く も

の で あ る .

ま た 試 料 液 体 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 銅 ( p c u , I)o .7 , tO .5 ) を 使 用 し た . 実 験 温 度 は 通 常 2 3 - 2 5 ℃ . D A C は ダ イ ヤ

モ ン ド の コ レ ッ ト 面 の 大 き さ が q l .1 の N o . 2 を 用 い た ･

高 圧 粘 度 実 測 値 か ら の 圧 力 決 定 法 は , 粘 度 測 定 か ら 求 め た 粘 度 と 測 定 温 度

( 2 4 ℃ ) か ら w L F 式 ( 2 -2 8) 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 .

表 3 1 1 試 料 液 体 の 物 性

S a m p l e r l q u id
D e n sit y , g / c m

^

3
V i s c o sity , m P a

.

s

R ef r a cti v e i n d e x a t

at m o sp h e ri c p r e s s u r e

D i o c ty l s e b a c at e( D O S) o .
9 1 2( 2 5

b

c ) 1 7 .6( 2 5
o

C ) 1 .4 4 8

p ol y
- a - o l efi n( P A O 4) 0 .8 1 4( 2 5 ℃) 2 4( 2 5 ℃) 1 .4 2 5

i -P r o p y l a l c o b o 1(i P A ) 0 . 7 8 8 7(2 5
o

C ) 2 .1 4( 2 5 ℃) 1 .3 8 0

Ⅲ
- A m y l al c o h o1( n A A ) 0 .8 0 4( 2 4

o

C ) 3 .6 5 4(2 5 ℃) 1 .4 1 0

n
- P r o p y l a l c o h o h l( n P A ) 0 .8 0 5( 2 4 ℃) 2 .0 0 8(2 5 ℃) I .3 8 4

表 3 - 2 文 献 値 に よ る 各 試 料 油 の 係 数

Liq uid Ts(O) 〟 A2 8ー B2 Cー 堤

∝6 -89 . 7 ーーー. 5 0 . 558 0 . 217 孤 . 3 ll .17 31 . 69

iPA
-165 134 . 36 0 . ㈱ 0 . 00 2 101 . 743 ll 26

r 仙 -165 96 . % 1 . 溺7 0 . 071 6 . 956 13 . 27 74 , 68

rPA -165 118 .ー8 0 . 729 0 . 糾3 164 . 5 ⑲ ー2 . 48 54 . 22

1 3 1 1
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表 3 - 3 実 験 条 件

E X p . n o t a ti o n

D A C n u m b e r

D i a m o n d s i z e
,
n y n

S a m p l e r lq u id

G a s k e t S p h e r e

M a t e ri al Ⅰn i ti al s i z e
,
m m

□
M a te r i al ' D i a m e te r

,p m

D O S ( 5)

D A C N o 2

a) 1 .1
D O S

P h o s p h o r B r o n z e

(P C u )

¢ 0 . 7

t O .5

C o p p e r 6 1

D O S (6 )

D A C N o 2

¢ 1 .1
D O S

P b o s p h o r B r o n z e

(P C u )

i) 0 . 7

t O .5

C o p p e r 6ー

i P A (I)

D A C N o 2

¢ 1 .1

i P A

P b o s p h o r B r o n z e

( P C u )

¢ 0 . 7

t O .5

C o p p e r 5 6

i P A (2 )

D A C N o 2

¢ 1 .1

i P A

P h o s p h o r B r o n z e

(P C u )

¢ 0 , 7

t O
, 5

C o p p e r 5 8

i P A (3 )

D A C N o 2

¢ 1 .1

iP A

P b o s p b o r B r o n z e

(P C u )

¢ 0 . 7

t O . 5

C o p p e r 6 2

iP A (4 )

D A C N o 2

¢ ー.1
i P A

P h o s p b o r B r o n z e

(P C u )

¢ 0 . 7

t O . 5

C o p p e r 6 2

n A A (1 )

D A C N o 2

¢ 1 .1
n A A

P b o s p b o r B r o n z e

(P C u )

¢ 0 , 7

t O . 5

C o p p e r 5 5

n A A (2 )

D A C N o 2

¢ 1 .1

B A A

P h o s p h o r B r o n z e

(P C u )

¢ 0 . 7

t O . 5

C o p p e r 6 0

n A A (3 )

D A C N o 2

¢ 1 .1
n A A

P h o s p h o r B r o n z e

( P C u )

¢ 0 .7

t O . 5

C o p p e r 6 2

n P A (1 )

D A C N o 2

¢
~
1

.
1

n P A

P h o s p b o r B r o n z e

( P C u )

¢ 0 .7

t O . 5

C o p p e r 5 9

n P A (2 )

D A C N o 2

¢ 1 .1
n P A

P h o s p h o r B r o n z e

(P C u )

¢ 0 .7

t O . 5

C o p p e r 6 6

n P A (3 )

D A C N o 2

¢ 1 .1
n P A

P h o sp h o r B r o n z e

(P C u )

¢ 0 .7

t O . 5

C o p p e r 6 8

n P A (4 )

D A C N o 2

¢ 1 .1

n P A

P b o sp b o r B r o n z e

( P C u )

¢ 0 .7

t O .5

C o p p e r 5 3

P A O 4 (1 )

D A C N o 2

¢ 1 .1

P A O 4

P h o sp h o r B r o n z e

(P C u )

¢ 0 .7

t O .5

C o p p e r 5 4

P A O 4 (2 )

D A C N o 2

¢ 1 .1

P A O 4

P b o s p h o r B r o n z e

( P C u )

¢ 0 .7

t O .5

C o p p e r 6 5

P A O 4 (3 )

D A C N o 2

¢ 1 .1

P A O 4

P h o s p h o r B r o n z e

(P C u )

¢ 0 .7

t O .5

C o p p e r 5 8

P A O 4 (4 )

D A C N o 2

¢ 1 .1
P A O 4

P h o s p b o r B r o n z e

(P C u )

¢ 0 .7

t O .5

C o p p e r 5 3
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3 . 6 高 圧 粘 度 未 知 油 の 圧 力 決 定 法

高 圧 粘 度 未 知 油 で 3 . 4 で 構 築 し た 圧 力 較 正 図 か ら 圧 力 を 決 定 す る に は ,

図 3 - 1 3 の よ う に 圧 力 変 化 図 に て 空 加 圧 ね じ 回 転 角 ∂ dp を 決 定 す る 必 要 が あ る .

決 定 手 順 を そ の 構 築 過 程 と と も に 以 下 に 示 す . ま ず 圧 力 未 知 の ま ま 粘 度 測 定

を お こ な い , 対 数 粘 度 と 加 圧 ね じ 回 転 角 の 関 係 図 ( 対 数 粘 度 変 化 図) を 作 成 し ,

常 圧 粘 度 に 外 挿 し て 空 加 圧 ね じ 回 転 角 O d n を 求 め る . 0 d p と O d 乃 の 関 係 を

見 る た め , 圧 力 較 正 標 準 油 の 実 験 か ら の 圧 力 変 化 図 , 対 数 粘 度 変 化 図 の
一 例

を そ れ ぞ れ 図 3 1 2 5 , 3 - 2 6 に 示 す . 両 者 間 に 若 干 の 差 異 が 見 ら れ , 回 転 角 の 差

A 0 d ( - 0 d p - 0 d り) は D O S で 約 5
o

( - 5 0 -4 5 ) , K T F l で 約 - 2
o

( - 5 0 1 5 2 ) と 油 種 依

存 と な っ て い る . 対 数 粘 度 変 化 図 で は 勾 配 β ( - l o g A 17 / A 0 ) も 示 し て あ る が ,

こ れ が 油 種 で 異 な る こ と が △ β d の 油 種 依 存 の 原 因 と 考 え ら れ る . そ こ で 4

つ の 試 料 油 で β と 空 加 圧 ね じ 回 転 角 の 間 の 差 △ ∂ d と の 関 係 図 を 作 成 し 図 3 - 2 7

に 示 す . 各 点 は そ れ ぞ れ の 油 で の 数 回 の 実 験 の 平 均 値 で あ る . △ β d は β に

対 し ほ ぼ 直 線 的 に 低 下 し て お り 相 関 が あ る と い え , こ の 線 図 を 用 い て 未 知 油

で の 対 数 粘 度 変 化 図 の 勾 配 β か ら 圧 力 較 正 に 必 要 な O dp ( - 0 d n + A 0 d) , 0 e ff

( - 0 - 0 d p) を 算 出 す る . 得 ら れ た O eff と 室 温 の 図 3 - 1 5 の 圧 力 較 正 図 よ り 室 温

圧 力 を 決 定 す る .

c6

5
■ヽ

賀
Z ′

E乃

4 )

占

0 .4

0 .3

0

0 2 0 4 0 6 0 8 0 1 0 0 1 2 0 1 4 0

N o m in al l o adi n g s c r e w a n gl e 8 , °e g

図 3 -2 5 圧 力 か ら 決 定 し た 空 加 圧 ね じ 回 転 角 8 dp
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第 4 幸 美 験 結 果 及 び 考 察

4 . 1 既 知 液 体 と し て の 空 加 圧 ね じ 回 転 角 と 粘 度 勾 配

D O S
,
iP A

,
n P A

,
n A A を 用 い た 実 験 の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角 - 圧 力 関 係 ,

見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角 - 粘 度 関 係 を そ れ ぞ れ 図 4 - 1 - 4 - 8 に 示 す . さ ら に ,

p A O 4 の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角 一 圧 力 関 係 , 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角 一 粘 度 関

係 を 図 4-9 , 4 - 1 0 に 示 す .

空 加 圧 ね じ 回 転 角 を 粘 度 及 び 圧 力 か ら 求 め た も の を 表 4 - 1 に 示 す . ど の 痛

体 に お い て も ,
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 る . 圧 力 変 化 図 か ら 求 め た 空 加 圧 ね じ 回 転 角 の 方 が 大 き く な る 傾

Ir
'

]1 が 見 らカ1 る .

2 0 4 0 60 80 1 00 1 20 1 4 0

見かけの加圧ねじ回鹿角.d o g

図 4 - 1 D O S の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角 一 店 力 関 係
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図 4-2 D O S の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角一粘 度 関 係
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図 4 - 3 i P A の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角 一 圧 力 関 係
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図 4-4 i P A の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角一粘 度 関 係
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図 4 1 5 n P A の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角 - 圧 力 関 係
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1 0 0 0 0
･
T n P A(1)

~~~~~う ~ n P A(2)

-

n P A(3)

ー n P A(4)

常圧粘度

一- 外挿線

0 5 0 1 0 0 1 5 0 2 0 0 2 5 0

見かけの 加圧ね じ回転角
.
d e g

図 4 - 6 n P A の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角 一 粘 度 関 係

0 5 0 1 0 0 1 5 0 2 0 0 2 5 0

見か けの 加圧ね じ回転免d e g

図 4 - 7 n A A の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角一圧 力 関 係
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∽
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見かけの加圧ねじ回転角 ,
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図 4 - 8 n A A の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角 一 粘 度 関 係
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見か けの 加圧ねじ回転角,d e 9

図 4 - 9 P A O 4 の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角 一 圧 力 関 係
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1 0 0 0 0 0 0

1 0 0 0 0 0

0 5 0 1 0 0 1 5 0 2 0 0 2 5 0

見か けの加圧ねじ回転角
,
°e g

[xj 4 - 1 0 P A O 4 の 見 か け の 加 圧 ね じ 回 転 角 一 粘 度 関 係

表 4 - 1 そ れ ぞ れ の 実 験 に お け る 空 加 圧 ね じ 回 転 角

空 加 圧 E] 転 角 8 d . d e g 差

実 験 番 号 実 験 最 終 日 対 数 粘 度 勾 配 対 数 粘 度 か ら の

外 挿 1直 8 d T1

圧 力 か ら の

外 挿 値 O d p

O d p - O d 77

D D S ( 5 ) 2 0 0 6 / 9 / 2 1 0
_
0 5 3 5 7 EZ] 1 0

D O S ( 6 ) 2 0 0 6 / ー0 ′1 6 0 . 0 5 6 6 ー 6 9 8

平 均 0
_
0 5 4 9 , O

P A O 4 ( ー) 2 O O 6 / 1 l / 2 T 0
_
0 6 5 5 9 6 3 4

P A O 4 ( 2 ) 2 0 0 6 ′1 2 ′6 0 . 0 5 6 1 5 6 1 6 1 5

P A O 4 ( 3 ) 2 0 0 7 ′7 ′ ‖) 0
.
0 6 5 ー2 2 1 2 2 0

P A O 4 ( 4 ) 2 0 0 7 / 8 / 4 0 . 0 6 5 8 6 9 0 4

平 均 0_ 0 6 2 3 .
3

i P A ( 1 ) 2 0 0 6 / ー2 / 2 1 0
.
0 2 3 ー 8 3 3 ー5

i P A ( 2 ) 2 0 0 7 / ー/ 1 7 0
.
0 2 4 - ー2 0 1 2

i P A ( 3 ) 2 0 0 7 ′1 / 2 5 0. 0 2 4 EE] 2 0 1 0

i P A ( 4 ) 2 0 0 7 / 1 り 8 0 . 0 2 7 8 3 9 3 ー0

平 均 0 . 0 2 5 l l
_
8

n A A ( ー) 2 0 0 7 ′3 / 2 8 0 . 0 3 6 9 3 9 3 0

n A A ( 2 ) 2 0 0 7 ′ー0 ′2 0
_
0 2 7 6 4 6 3 ■】

∩A A ( 3 ) 2 0 0 7 ′= ) / 2 3 0 . 0 3 ー 7 2 7 5 3

平 均 0 . 0 3 1 0
_
7

n P A ( ー) 2 0 0 7 / 4 / 6 O
r
O 2 6 3 4 4 g EEl

∩p 九( 2 ) 2 0 0 7 / 4 / 2 3 0 . 0 2 l 4 6 6 2 EE]
∩p 九( 3 ) 2 0 0 7 / 5 / 2 2 0

_
0 2 3 5 2 6 2 1 0

n P A ( 4 ) 2 0 0 7 / 6 / ー5 0 . 0 2 2 5 4 6 9 EEl

平 均 0
.
0 2 3 l 4

.
0

- 4】-

:
八 j r

こ
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本 研 究 の 簡 易 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 .

実 験 に よ り 圧 力 と 粘 度 の 関 係 が 明 ら か に な っ て い る 既 知 液 体 に つ い て は 圧 力

変 化 図 か ら 空 加 圧 角 ね じ 回 転 角 を 求 め る こ と が で き る が , 粘 度 と 圧 力 の 関 係

が わ か ら な い 未 知 液 体 に つ い て は 対 数 粘 度 の 変 化 か ら 空 加 圧 ね じ 回 転 角 を 求

め る 必 要 が あ る .

し か し , 表 4 - 1 の よ う に , 圧 力 か ら 外 挿 し た 空 加 圧 角 O dp と 対 数 粘 度 か ら

外 挿 し た 空 加 圧 角 O d n の 間 に は 差 が あ る た め ,
そ の 差 O dp

-

0 d n を 補 正 す

る こ と が で き れ ば 圧 力 評 価 の 精 度 を 高 め る こ と が で き る .

本 研 究 室 の こ れ ま で の 実 験 に よ り , 各 油 の 補 正 角 O d p
-

0 d n と 対 数 粘 度 の

勾 配 l o g A n / A o と の 間 に 相 関 関 係 の あ る 可 能 性 が 報 告 さ れ て い る [ 2 3 ] ･ こ

の 相 関 関 係 が 確 認 で き れ ば , デ ー タ の 蓄 積 に よ っ て 未 知 油 の 補 正 角 を 推 測 す

る こ と が で き る よ う に な る .

図 4 - l l
, 表 4 - 2 に 対 数 粘 度 勾 配 と 補 正 角 の 関 係 を 示 す . 圧 力 室 体 積 が 大 き い

た め , D A C N o .3 を 用 い た 実 験 結 果 の 方 が 粘 度 勾 配 は 小 さ く , 0 d p
- 0 d n は 同

等 か 大 き く な る こ と が 予 想 さ れ る . 同 種 の 油 は
一

種 し か な い が , 勾 配 の 予 想

を 裏 付 け る 結 果 を 得 る こ と が で き た . さ ら に , ま だ 精 度 に お い て 課 題 は 残 る

が , 圧 力 か ら 外 挿 し た 空 加 圧 角 O dp と 対 数 粘 度 か ら 外 挿 し た 空 加 圧 角 0
,
d り と

の 差 に
一

定 の 傾 向 が あ る こ と を 示 唆 し て い る . ま だ 厳 密 な 補 正 角 が 得 ら れ る

も の で は な い が , 空 加 圧 角 の 決 定 に お い て の 精 度 向 上 に は 有 効 だ と 思 わ れ る .

た だ し こ の 結 果 を 元 に 角 度 の 補 正 を 行 う 際 に は , 圧 力 室 体 積 な ど の 実 験 条 件

を 同 じ に す る 必 要 が あ る と と も に , S N 5 0 の デ
ー

タ は
一

つ し か な い 点 に 注 意 す

る .
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対 数粘度 勾配

対数粘度勾配 一補正角グラ フ

図 4 - 1 1 対 数 粘 度 勾 配 と 補 正 角 の 関 係
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4 . 2 D O S
,
i P A を 既 知 液 体 と し て の 圧 力 較 TF . 図

D O S 及 び イ ソ プ ロ ピ ル ア ル コ
ー

ル ( i P A ) の 圧 力 と 有 効 加 圧 ね じ 回 転 角 の 関 係

を 図 4-1 2 に 示 す . i P A ( 1 ) の 実 験 で は ,
加 圧 過 程 で 嫁 が ガ ス ケ ッ ト に 貼 り 付 い

た た め 一 度 減 圧 を 行 い 再 度 加 圧 し た .

i P A の 実 験 で 圧 力 較 正 図 を 2 G P a 程 度 ま で 求 め た 結 果 , 除 荷 過 程 を 含 む 四 つ

の 実 験 で ほ ぼ 再 現 性 が 見 ら れ た . iP A ( 3 ) ♂つ 実 験 で は 1 .5 G P a あ た り か ら 圧 力 が

低 下 し て い る が ,
こ れ は ガ ス ケ ッ ト の 変 形 が 進 み ,

ダ イ ヤ モ ン ド 面 と 圧 力 室

の 間 に 隙 間 が で き そ こ か ら 圧 力 が も れ た と 考 え ら れ る . 一 方 iP A ( 4) の 圧 力 が

若 干 高 め に な っ て い る の は ,
表 4 - 1 に あ る よ う に 実 験 時 期 が 他 の 三 つ と 異 な

り
,
種 々 の 実 験 条 件 が 異 な る た め と 考 え ら れ る .

i P A を 用 い た 実 験 結 果 は 0 .8 G P a ま で の D O S の 圧 力 較 正 図 に -
･ 致 し ,

試 料 液

体 と し て ア ル コ
- / レ を 用 い た 場 合 で も ,

加 圧 ね じ 回 転 角 と 逆 算 圧 力 の 関 係 は

液 種 に よ ら ず
･ 定 と な っ た . I .2 G P a 付 近 か ら 勾 配 が ゆ る く な っ て い る の は ,

ち ょ う ど そ の 付 近 で 圧 力 重 が 大 き く 変 形 し た た め だ と 考 え ら れ る .

o 2 0 4 0 6 0 8 0 1 0 0 1 2 0 1 4 0 1 6 0 1 80 2 0 0

有効加圧 ね じ回転角 ,
°eg

図 4 - 1 2 iP A の 有 効 加 圧 ね じ 回 転 角 - 圧 力 関 係

- 4 4 -

[
八 l二;i l -:■: ;:･l



4 . 3 未 知 液 体 と し て の 高 圧 粘 度 評 価

空 加 圧 ネ ジ 回 転 角 か ら 有 効 加 圧 ね じ 回 転 角 を 求 め , 図 4 - 1 2 の D O S
,
iP A の 圧

力 較 正 図 か ら P A O 4 の 圧 力 を 推 草 し た . な お , iP A は 実 験 ( 1 ) - ( 3 ) の 平 均 値 を

用 い た . 推 定 し た 圧 力 と 粘 度 の 関 係 を 図 4 - 1 3 に 示 す . p A O 4 ( 4 ) の 結 果 に 見 ら

れ る tj
-

ラ ン ズ の 式 か ら 離 れ た
一 点 は , 球 が は り つ い て 動 か な く な っ た た め

減 圧 し た 事 に よ る も の と 考 え ら れ る .

ま た , 同 様 に 図 4 - 1 2 を 用 い て , 低 粘 度 の 液 体 と し て n A A ( n ア ミ ル ア ル コ

ー ル ) , n P A ( n プ ロ ピ ル ア ル コ
ー ル ) を 未 知 油 と し て 粘 度 測 定 を 行 っ た ･ P A O 4

で は 圧 力 に 対 し て 粘 度 が 低 い 値 を 示 し て い る の に 対 し て , ア ル コ
ー ル の 圧 力 ー

粘 度 関 係 を 示 し た 図 4 - 1 4
,
4 - 1 5 , 4 - 1 6 で は , 同 等 か 逆 に 圧 力 に 対 し て 粘 度 が 高

く 出 る 傾 向 に あ る . 理 由 と し て は , 加 圧 に よ っ て ガ ス ケ ッ ト の 変 形 が 進 む こ

と で 圧 力 室 の 形 状 が 複 雑 化 し , 圧 力 室 体 積 の 精 度 が 低 下 す る こ と な ど が 考 え

ら れ る . 現 在 圧 力 室 の 直 径 は 外 円 と 内 円 の 直 径 の 平 均 で 求 め て い る が ,
実 際

に は 端 が 崩 れ な が ら 円 弧 状 の せ り 出 し が 発 生 し て い る と 思 わ れ る ･ そ の た め ,

高 圧 に な る に つ れ て ,
実 際 に は 圧 力 が- も う 少 し 高 い 値 を 示 す 可 能 性 が あ る ( せ

り 出 し の 端 は 形 が 崩 れ て い く た め , 逆 に 低 い 値 を 示 す 可 能 性 も あ る) ･

な お ,
5 0 〃 m 前 後 の よ り ′ト さ い 球 を 使 用 し た 実 験 で は , ガ ス ケ ッ ト や ダ イ

ヤ モ ン ド 面 に 球 が は り つ い て 動 か な く な る 問 題 が よ く 起 こ る よ う に な っ た ･

対 策 と し て は , め 1 .2 を 超 え る 直 径 の 大 き な ダ イ ヤ モ ン ド を 使 っ た D A C を 使

用 し , 圧 力 室 と 球 直 径 を 大 き く す る こ と が で き れ ば , 高 圧 下 に お け る 問 題 を

軽 減 す る こ と が で き る 可 能 性 が あ る . た だ し そ の 場 合 , 較 正 図 や 4 ･ 1 で 述

べ た 補 正 角 は , 新 し い 条 件 に 合 わ せ て 決 定 す る 必 要 が あ る ･
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図 4 - 1 3 P A O 4 の 圧 力ー粘 度 関 係
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4 .
4 全 試 料 液 体 を 既 知 液 体 と し て の 圧 力 較 正 図

n A A , n P A , P A O 4 の 各 試 料 液 体 を 既 知 液 体 と し て 測 定 し , 有 効 加 圧 ね じ 回 転

角 と 逆 算 し た 圧 力 と の 関 係 ( 圧 力 較 正 図) を あ ら わ し た の が 図 4
- 1 7 , 4 - 1 8 , 4 - 1 9

で あ る . そ し て , そ れ ぞ れ の 試 料 液 体 か ら 1 本 ず つ 代 表 の 実 験 を 選 ん で を 表

示 し た も の が 図 4 _ 2 0 に な る . 代 表 の 実 験 を 選 ぶ 基 準 は , 圧 力 の 不 自 然 な 上 下

が な く 高 圧 ま で 測 定 で き た こ と で あ る .

図 を 見 る と ,
n P A の 圧 力 が 0 .1 G P a 程 度 高 い が , 四 本 と も 同 様 の 勾 配 を 示 し

て い る . 最 高 圧 の 値 に は 差 が あ る が , そ れ は こ れ ら の 実 験 で , 最 高 圧 ( 2 G P a)

が 近 づ い て く る と ガ ス ケ ッ ト が 変 形 に 耐 え ら れ な く な っ て 圧 力 が も れ て し ま

っ た り , 液 体 が 固 化 し て し ま っ た り す る 場 合 が あ る た め で あ る ･ 図 4 -2 1 , 4 -2 2

に n A A が 固 化 し た 際 の 圧 力 室 の 写 真 を 示 す .

図 4 _2 1 の 実 験 は , 加 圧 前 の 状 態 で B rid g m a n の デ
ー タ か ら 逆 算 し た 圧 力 が

1 .6 7 6 G P a , 固 化 も 圧 j)
r

も れ も せ ず に 加 圧 で き た 場 合 ､
1 .8 2 G P a 程 度 の 圧 力 が 発 生

す る は ず で あ っ た . そ し て 図 4 -2 2 の 実 験 は , 加 圧 前 の 状 態 で 圧 力 1 ･6 2 0 G P a , 加

圧 で き た 場 合 は 1 .7 5 G P a 程 度 の 圧 力 が 発 生 す る は ず で あ っ た ･ 素 早 く 加 圧 を 行

う こ と で , 液 体 の 固 化 が 起 こ り に く く な･ る 可 能 性 が あ る ･
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5 0 1 0 0

有効加圧 ねじ回転角
,
°e g

1 5 0

図 4 - 1 7 n A A の 有 効 加 Ij; ね じ 回 転 角 一 逆 算 圧 力 関 係

5 0 1 0 0 1 5 0 2 0 0 2 5 0

有効加 圧ね じ回転角
,
°e g

図 4 - 1 8 n P A の 有 効 加 圧 ね じ 回 転 角 一 連 算 圧 力 関 係
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2 0 4 0

有効加圧ね じ回転角,°e g

6 0

図 4 _ 1 9 P A O 4 の 有 効 加 圧 ね じ 回 転 角 - 逆 算 圧 力 関 係

1 0 0 1 5 0

有効加圧ねじ回転角.
d e g

圧 力較正 図

図 4-2 0 各 試 料 液 体 か ら 1 実 験 ず つ を 抜 粋 し た 圧 力 較 正 図
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図 4 - 2 1 n A A ( 2) で 1 , 8 2 G P a 前 後 を 目 標 に 加 圧 し た 際 の 圧 力 室

図 4 - 2 2 n A A ( 3 ) で 1 .7 5 G P a 前 後 を 目 標 に 加 圧 し た 際 の 圧 力 室
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球 が 落IF
: す る 際 に 確 か ら う け る 影 響 を 表 す 壁 係 数 の 変 化 を ま と め た も の が

図 4-2 3 で あ る . 加J上 に よ っ て 圧 力 室 が 小 さ く な る ほ ど ,
壁 係 数 が ,

o .8 か ら 徐

々 に 減 少 し て い る . 最 高 任 付 近 で 圧 力 漏 れ が 発 生 し な い 限 り は , 実 験 の 最 初

か ら 最 後 ま で 同 じ 傾 向 で 壁 係 数 が 変 化 し て い る の が わ か る .

ま た , lJ: カ ー ガ ス ケ ッ ト 厚 さ ( 圧 力 室 の 厚 さ) の 関 係 を 図 4 - 2 4 に , 圧 力 ー ガ ス

ケ ッ ト 穴 直 径 ( 圧 力 室 の 直 径 ) の 関 係 を 図 4 - 2 5 に 示 す . こ れ ら を 見 る と ,
圧 力

1 .2 G P a 付 近 か ら グ ラ フ の 勾 配 が 変 わ っ て い る こ と が わ か る . こ れ は 上 で 述 べ

た
,
圧 力 室 の 急 激 な 変 形 に よ っ て 1 .2 G P a 付 近 か ら 圧 力ーL 昇 の 勾 配 が ゆ る く な

る と い う 考 え を 裏 付 け る も の で あ る .

5 0 1 0 0

有効加圧角,d e g

壁補正 係数 G M A の 変化

1 5 0 2 0 0

図 4 - 2 3 有 効 加 圧 ね じ 回 転 角 一 壁 係 数 関 係
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図 4-2 4 圧 力 ー ガ ス ケ ッ ト 厚 さ 関 係
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図 4 - 2 5 圧 力 ー 穴 直 径 関 係
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第 5 章 結 論

す で に 確 立 さ れ て い る 0 . 8 G P a ま で の 潤 滑 油 の 簡 便 な 高 圧 粘 度 測 定 法 を 2 G P a

ま で 拡 張 す る た め , B rid g m a n に よ る 高 圧 粘 度 デ
ー タ の あ る ア ル コ

ー ル 類 な ど を

用 い た 基 礎 実 験 を 行 っ た . 結 果 を 以 下 に ま と め る .

( 1 ) 空 加 圧 ね じ 回 転 角 の 再 現 実 験 に お い て ,
従 来 の デ ー タ に 比 べ ば ら つ

き が 大 き か っ た ･ こ れ は 本 装 置 で は ア ル コ
.

- ル 類 の 低 圧 , 低 粘 度 の

デ ー タ 測 定 が 不 可 能 な こ と に よ る と 考 え ら れ る . ま た , 2 G P a に 達 し

た 実 験 は 少 な く 実 験 条 件 の 変 更 が 必 要 で あ る .

( 2 ) エ ス テ ル 油 の D O S , イ ソ プ ロ ピ ル ア ル コ
ー ル を 既 知 液 体 と し て 求 め

た 2 G P a ま で の 圧 力 較 正 図 は 両 液 体 間 で
一

致 し , 再 現 性 も 確 認 す る こ

と が で き た .

( 3 ) 他 の ア ル コ ー ル を 未 知 液 体 と し て , 既 知 液 体 と し て の 空 加 圧 ね じ 回

転 角 と 上 記 の 圧 力 較 正 図 を 用 い て 2 G P a ま で の 高 圧 粘 度 を 評 価 し た 結

果 , ば ら つ き な が ら も 2 G P a ま で B rid g m a n の 値 と ほ ぼ
一

致 し た ･ こ の

こ と は , 本 法 が 2 G P a ま で 拡 張 可 能 で あ る こ と を 示 す ･ た だ し 未 知 油

に て 空 加 圧 ね じ 回 転 角 を 求 め る た め に は , ( 1 ) よ り そ の 再 現 性 向

上 が 必 要 と 考 え ら れ る .
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( 7 ) Y .
N ak a m u r a

,
I . F ujis hir o , K . N is hib e & H . K a w ak a m i : M e a s u r e m e nt o f P h y sic al P r o p e rti e s o f

L u b ri c a n t s u n d e r H ig h P r e s s u r e b y B rill o u in S c a 仕e ri n g ln a D i a m o n d A n v il C ell , A S M E J ･ T rib ･

1 1 7 ( 1 9 9 5) 5 1 9 .

( 8) 中 村 裕
一

･ 伊 藤 貴 司 ･ 松 井 正 仁 : ダ イ ヤ モ ン ド ア ン ビ ル セ ル 高 圧 装 置 の 簡

易 圧 力 評 価 痕確 立 と 潤
■
滑 油 の 高 圧 粘 度 測 定 ,

ト ラ イ ボ ロ ジ ス ト 投 稿 中 .

( 9 ) p . w . B rid g m a n , V I S C O SI T I E S T O 3 0 ,0 0 0 k g/ c m
2
, p r o c . A m ･ A c a d ･ A rt s ･ S ci

っ
7 7 ( 1 9 4 9 ) p ･1 2 4 ･

( 1 0) ア イ リ ン グ : 絶 対 反 応 速 度 論 ( 下) , 吉 岡 書 店 , ( 1 9 6 4 ) , p .4 9 6 .

( l l) 中 村 健 太 , 村 木 正 芳 : 低 粘 性 E H L 油 膜 の 熱 的 分 析 , ト ラ イ ボ ロ ジ
ー

会 議 予 稿 集 , ( 2 0 0 4 - 5 ) , 1 8 1 - 1 8 2 .

( 1 2 ) 通 商 産 業 省 工 業 技 術 院 編 , 特 別 研 究 報 告 集 , 日 本 産 業 技 術 振 興 協 会 ,

( 1 9 83 ) , p .1 7 7 .

( 1 3 ) S . Y a s u t o m i
, 他 2 名 , T r a m s . A S M E ,∫. T riわ, 1 0 6 ( 1 9 8 4 ) 2 9 1 .

( 1 4 ) 安 富 清 治 郎 : 潤 滑 油 の レ オ ロ ジ
ー

, 潤 滑 , 3 2 , 6 , ( 1 9 8 7) , p .3 9 4 .

( 1 5 ) S c o tt B air ･ J a c ek J ar zy n s ki
･ W a rd 0 . W i n e r : T h e t e m p e r a t u r e , p r e s s u r e a n d ti m e d e p e n d e n c e

o f l u b ri c a n t v is c o si ty , T rib ol o g y I n t e rn a ti o n al 3 4 ( 2 0 0 1 ) 4 6 1
- 4 6 8 ･

( 1 6 ) 中 村 裕
一

･ 三 田 和 之 ･ 松 保 英 紀 : 2 G P a ,2 0 0 ℃ ま で の ト ラ ク シ ョ ン 油 の

1 5 6 一
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高 圧 粘 度 測 定 , ト ラ イ ボ ロ ジ ス ト , 5 0 , 4 ( 2 0 0 5 ) ,
3 5 4 - 3 5 9 .

( 1 7) 中 村 裕
一

: 高 圧 粘 度 と ト ラ ク シ ョ ン 特 性 , ト ラ イ ボ ロ ジ ス ト ,
4 6 , 5 ,

( 2 0 0 1 ) , p . 3 6 9 .

( 1 8) 松 弘 智 : 昭 和 5 9 年 度 修 士 論 文 ( 三 重 大 学 工 学 部) ( 1 9 8 5 ) .

( 1 9 ) 藤 城 ら : 機 械 学 会 論 文 集 , 5 3 - 4 9 4 , ( 1 9 8 7 ) , p .2 1 2 1 .

( 2 0 ) R . G . M u n r o ･ S . B l o ck ･ G .J .P i er m a ri ni
,

"

w all E ffe ct s i n a D i a m o n d - A n v il P r e s s u r e - C ell

F allin g
- S p h er e V is c o m e t e r ,

"

∫.A p p l . P h y s . , V o l .5 0 , N o . 5 , ( 1 9 7 9 ) , p .3 1 8 0 .

( 2 1 ) 奈 良 俊 樹 : 平 成 1 7 年 度 修 士 論 文 ( 三 重 大 学 工 学 部 ) ( 2 0 0 5) .

( 2 2) 中 村 ･ 黒 崎 ･ 大 野 : 潤 滑 油 の 高 圧 力 レ ー ザ 光 散 乱 測 定 と 力 学 特 性 評 価

( 第 5 報) , 日 本 機 械 学 会 論 文 集 ( c 編) , 6 8 ,6 7 3 ( 2 0 0 2 ) .

( 2 3 ) 伊 藤 貴 司 : 平 成 1 8 年 度 修 士 論 文 ( 三 重 大 学 工 学 部) ( 2 0 0 6 ) .
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付 録 1 粘 度 算 Ii
J

, プ ロ グ ラ ム ( y n . n 粘 度 計 算 ( n p A ) 常 圧 . m c d )

球落下 法 黄緑色 : 各実 験で 変更 ピン ク : 各セ ッ テ ィ ン グで 変更 黄色 : 油で 変更
実験 番号 ( 油名 な ど) = P A O 4 (2)

T : ま 2 7 3 十 2 4

圧 力(‖P a)

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)

v o : = 2 .0 0 8 常圧粘度 ( m P a s)

R O L O l = = 0 , 8 0 5 3 K

#
T汽慧翌許震

度(g/ c m 3)

R O S :
=
8 . 4 7 1 5 3 4

R O L O :
=
R O L O l

･

球 密度( g/ c m 3)
1

1 十 6 . 6 1 2 ] 0
- 4

･

( T
- 2 9 7)

R O L : = R O L O I + 0 . 0 0 0 5
P M A

) 十 0 , 0 0 Ⅰ7 1P M A

R O L O = 0 . 8 0 5

s E e : ニ 8 こO､云 ( s) 落下 時間

D I V : = 9 9 .4 4 ( LL m) v : = 望ヱ
S E C

n

o
= ニ 1 ･ 4 3

苧雪質聖Ti,3h
5

. . 5

R E F l : ニ

R E F :
=

n
o
.
- 1 o . o o o 5 q

)
M A

n
o

2

- 1

n

o

2
十 2

1 十 0 ･ 0 0 1 7 『 M A
□

o

2
十 2

2 L R E F I + )

L : = R E F ･L I R E F = 1 . 4 3 高圧 屈折
率

L - 2 3 6 . 8 6 5 圧力室 厚さ/ 2 ( FL m)

A L : - 旦 Al .
= o .1 1 2

L

高圧 試 料油 密度
R O L = 0 . 8 0 5 ( g/ c m 3)

v = 3 .3 1 5 1 0
3 ( F L n / s)

G A L ] = = 1 _ I . 6 9 5 A L + 2 . 7 1 9 A L
2

_ 4 . 3 5 9 Al ] + 2 .1 9 5 Al J

4

+ o . 1 4 0 A L
5

G A L 2 : = e x p
- 2 1 7 1 9 A L

2

G A L : = G A L l ･ G A L 2

A A L :
= 1 .1 9 71 1 . 3 4 4 A L . + 0 . 3 1 3 A L

2

L G A ⊥: = 1 - A L - G A L

G M A : = L G A L
･

V I S a : =

[ . - e xi
- A A L ･

･言- Ⅰ
■

]] 十 G A L
.

_
( R O S - R O L)

･9 . 8 1 ･2 ･ A
2

9 ･ V

V I S a = 3 .5 6 2

V I S : = G M A ･ Ⅵ S a

Ⅵ S = 2 .9 $ 1

見 か けの 粘度

( m P a s)

A L P H A :
=

VI S
l n

i6
-

P M A L ) 0
- 3

- 5 8 -

G M A = 0 . 8 3 7

A L P H A 1/ G P ∂



付 録 2 W L F 式 に よ る 圧 力 算 出 プ ロ グ ラ ム

( W L F- D O S 一 室 温 . m c d )

T O : = - 8 9 . 7 A l : 二 1 1 1 . 5

B l : = 0 . 2 1 7 B 2 : = 2 0 .3 2

P :
=
0
,
0 . 0 4 . 0 . 3 2 圧 力 ( G P a)

.

:
i

･

+

.

+ +

温 度 (
o

c )

1 R E F
: ニ 1 0
7
p a ･

s

T ll P) :
= T O 十 A l

･1 n( ) 十 A 2 ･P )

l o g Tl( P) :
二 l o g( ll R E F)

-

v i sLP) =
= 1d

og ll P '

A 2 : = 0 . 5 5 8

C l : = l l , ) 7

C l ･

( T
- T II P))

･ F P( P)

C 2 十( T - T 印P))
･F P( P)

( G P a) P v i s( P)

A L P H A : =

L n セミ担当
v i s( 0)

p p

A L P H A = 1 0 .3 6 2

1/ G P a

C 2 : = 3 1 . 6 9

F P( P) :
= 1 1 B l

.l n( I + B 2
･ P )

粘度 ( P a l

s)

vi≦( P ) D_1

- 5 9 -

O 0
_
1 0
,
2 0
,
3 0
.
4

P



i P A B rid 9 m a n V〉L F 圧力逆算プログラム

a

> ｢

〉†

L L

J≡

∴

r
l

､

一

三

籍

L7Lt



n A A B rid g m a n W L F 圧 力逆算プログラム

M u q / P a s 工旦坐⊆ A l/ C A 2/ 1 / G P a B l

1 1 4 . 5 2 0 .2 9 2 0 .1 1 7

l ･ P ｢ 0
･ al c o h o】 0 - 1 6 5 1 3 4 . 3 6 0 .8 9 9 0.0 9 2

D O S I O
A
7 -8 9.7 1 1 1 . 5 0 0.5 5 8 0 ,2 1 7

S N 5 0 1 0 ^ 7 -5 4 .7 7 6.
7 7 3 .3 4 8 0 .2 8 2

n - a m yl AEc c h l O
^ 7 - 1 6 5 9 6 .0 8 1 ,3 6 7 0 .0 71

B 2 / 1 / G P a C l

3 1 .6 3 0 1 1 , 4 7

1 0 1.7 4 3 1 1 . 0 0

2 5 .3 0 0 1 1 .1 7

1 7 . 4 7 1 0 .9 6

6 .9 5 6 1 3 . 2 7

料
←

-

〉丁

罰

■~､

｢ 亡

ニ

∩- a m yl A I c o h ol ( 1 ペ ン タ ノ
ー

ル 1 5 6 .5 2 5 2
.
2 9 0 3 7 0

.
7 81 2 5 1 0 .9 6 3 5

77( e x p)/ rl( W L F) i n P a. s L o g T7( e xp二l o g 77( W L F)
e r ro r T

,
C ptG e a Tl( e x p) m P a s m P a s s q u a r e e rr 重 み

2 4 旦
2 4 0 ,4 9 0 5

0 .9 4 3 3 8 3 1 3

1 .1 4 1 0 0 5 2

0.
9 8 6 3 1 1 8 6

0.9 3 8
1 1 41 7

0 .9 4 9 0 4 6 7 1

1 .0 5 8 7 1 0 3 5

1 .3 4 7 0 2 7 5 8

2 4 旦 0.0 0 2 9 1

2 4 0
.
4 9 0 5 0 .0 5 6 6 6

2 4 0 .9 8 1 0 .4 8 6 7 4

2 4 1 . 4 7 1 5 4 .1 0 4 8 3

2 4 1 .9 6 2 36 .2 4 9

2 4 2
.
4 5 2 5 3 6 5 .8 4 4

2 4 2 .9 4 3 4 5 2 1 .6 4

2 4

入力( G p a)

1
/

二3 4 7

0 . 4 6 3 3 0 , 4 8 8 6 1

1
.
7 5 3 3 1

.
6 9 6 0 1

2 .6 8 7 3 2 . 6 9 3 2 8

3 . 61 3 3 3 .6 4 1 0 4

4
, 5 5 9 3 4 .5 8 2 0 1

5 , 5 6 3 3 5
.
5 3 8 5 2

6
.
6 5 5 3 6 .5 2 5 9 2

0 .0 0 0 6 4

0
.
0 0 3 2 8

3 .6 E10 5

0 .0 0 0 7 7

0 .0 0 0 5 2

0
.
0 0 0 6 1

0.0 0 5 8 6

0 .2 0 8 9 3 2 . 3 2 0 0 1 3 .4 0 2 2 7 1 .1 7 1 3 8 8 .6 5 8 2 0 . 8 3 2 9 9



n P A B rid g m a n 〉〉L F 圧 力逆算プログラム

M u q / P a s 辿 ⊆

i-p r o- a】c o h o1 0

D O S 1 O ∧7

S N 5 0 1 0
∧
7

∩- p ｢ o p y1 8】c o I O
∧

7

岩l

;千

-- ∴

〉T -

十長

:T = :I

i I .L.

≒言

辞

竺

A 2ノ1ノG P a B I B 2/1/ G P a C l

1 1 4 . 5 2 0 .2 9 2 0 .1 1 7 31 .6 3 0 1 1 .4 7

- 1 6 5 1 34 . 3 6 0 .8 9 9 0 . 0 9 2 1 0 1 .7 4 3 1 1 .0 0

1 8 9 7 1 1 1 , 5 0 0 . 5 5 8 0 . 2 1 7 2 5 ,3 0 0 1 1 .1 7

- 5 4 .7 7 6 .7 7 3 .3 4 8 0 .2 8 2 1 7 .4 7 1 0 .9 6

- 1 6 5 1 1 8 .1 8 0 .7 2 9 0 . 0 4 3 1 6 4 . 5 0 9 1 2 .4 8

n -

p r o p yL alc o h ol(1 プ ロ パ ノ
-

ル) 1 5 6 . 5 2 4 9 2 . 2 9 0 3 6 9 5 6 O.
7 8 1 2 5 5 1 0 .9 6 3 4 5 8 1

T7( e x p)/ rl( W L F) i n P a. s l o g Tl( e x p) l o g Tl( W L F)
e rr o r T

,
C 幽 Tl( e x p) m P a s m P a s s q u a re e rr o r 重み

0.9 9 8 3 6 9 0 6 2 4 旦 0 . 0 0 2 0 0 8 0.3 0 2 7 6 3 71

0 .9 8 6 7 2 8 5 4

1.0 2 6 4 6 7 9 4

1.0 2 1 0 4 8 8 4

0 .9 5 0 5 1 5 3 4

1 .0 2 7 3 1 9 9 5

1.1 0 2 8 1 8 4 6

2 4 0 4 9 0 5 0 ▲ 0 2 0 7 3 8 1 .3 1 6 7 6 3 7 3

2 4 0 ,9 8 1 0 .0 9 6 9 g 8 1.9 8(∋7 6 3 7 2

2 4 1.4 7 1 5 0 .4 2 7 3 3 2.6 3 0 7 6 3 7 1

2 4 1 .9 6 2 1 .8 5 6 7 9 4 3 .2 6 8 7 6 3 7 1

2 4 2 .4 5 2 5 1 0 .2 5 0 9 4 4 .0 1 0 7 6 3 7 1

2 4 2 .9 4 3 6 3 .4 9 8 5 4 4 .8 0 2 7 6 3 7 1

2 4

入力(G p 争)

1 .9 3 4

0.3 0 3 4 7 3

1 .3 2 2 5 6 6

1.9 7 5 4 1 8

2 .6 2 1 7 1 7

3 .2 9 0 8 0 5

3 .9 9 9 0 5 8

4 .7 6 0 2 6

5.0 2 5 2 E- 0 7

3 .3 6 6 7 E - 0 5

0 .0 0 0 1 2 8 7 2

8 .1 8 3 9 E - 0 5

0.0 0 0 4 8 5
8

0 .0 0 0 1 3 7 0 2

0 .0 0 0 8 6 7 5 5

0.2 0 8 9 3 3 2 .3 2 0 0 0 7 7 1 3 .2 5 1 6 91 0 , 8 6 8 0 3 4 4

1 4 .6 9

2 6 .0 0

3 1 .6 9

2 6 . 5 9

5 4 .2 2 4

5 ･2 5 7 5 2 2 9 9 忘3
0

T7( W L F . P a s)

1

0 .0 0 2 0 1 1 2 8

1 0･ 0 2 1 0 1 6 7 7 o
1 0 .0 9 4 4 9 7 0 7

1 0 .4 1 8 5 2 0 94

1 .9 5 3 4 6 0 2 4

9.
g 7 8 3 3 2 8 7

5 7 .5 7 8 4 1 1 8 5 3 .5 6 1 4 4 0 .7 3 2 7 9 9

度(r n P a s)

1 7 8 5 . 2 2 8 5 . 0 4 3 4 9 0 .7 5 0 8 9 2

2

P r e s s u r e
.
G P a



付 録 3 圧 力 室 の 様 子

o60 9 0 5 D O S ダイ ヤ モ ン ド5P C u 常 圧 表. J P 6

o 6 0 9 21 D O S ダイ ヤ モ ン ド5P C u 最高圧 表 . J P G

o 7 0 7 0 2 P A O 4 ( 3) ダイ ヤ モ ン ド常圧 表 . J P G

o 7 0 7 1 0 P A O 4 (3) ダ イ ヤ モ ン ド最高 圧 表. J P G

o 60 9 0 5 D O S ダ イ ヤ モ ン ド5P () u 常圧 裏_ ｣P G

o 6 0 9 2 1 D O S ダイ ヤ モ ン ド5P C u 最高 圧裏.
J P G

o 7 0了0 2 P A O 4 ( 3) ダイ ヤ モ ン ド常 圧 裏. JP(;

o 7 0 71 0 P A O 4 (3) ダイ ヤ モ ン ド最高 圧 嚢.
JP G

三 F..: 大 学 ノく
√

半 院
_
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D 7 0 1 1 0 i P A (2) ダ イ ヤ モ ン ド1 回 目 表.
J P G

)7 0 1 1 7i P A (2) 2 6 付 近 表.
〕PG

)7 01 1 7 i P A (2) 最 高圧 表 . J P 6

0 7 01 1 0 i P A ( 2) ダイ ヤ モ ン ド1 回 目裏,
J P 6

0 7 0 1 1 7 i P A (2) 2 6 付 近 裏.
J P G

0 7 01 1 7 i P A ( 2) 最高 圧 裏. J P G

三 `了て
_
大 草 大 半 院 _
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_ 予
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二
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0 7 1 0 0 3 n A A (2) ダイ ヤ モ ン ド1 回 El 表 . J P G

)7 1 0 0 3 n A A (2) ダイ ヤ モ ン ド最高 圧 表. J P 8

17 0 5 2 8 n P A (4) ダ イ ヤ モ ン ド常圧 表. JP G

7 0 6 1 9 n P A ( 4) ダイ ヤ モ ン ド最高圧 表. JP G

0 7 1 0 0 3 nÅA (2 ) ダ イヤ モ ン ド1 回目婁. J P G

0 7 1 0 0 3 n A A ( 2) ダイ ヤ モ ン ド最高圧 裏.
JP G

0 7 0 5 2 8 n P A (4 ) ダイ ヤ モ ン ド常圧 裏. j p g

0 7 0 6 1 9 n P A (4) ダイ ヤ モ ン ド長吉 圧 裏. J P 6

I

. 市 大
一

字 人 ヂ 院 ⊥
J

羊研 究 科



付録 4 実験詳細デ
ー タ例 D OS

空加圧回転角

負

>
-

■

･
)千
∫ fi 一

喜‡

p I

I≠

ミヨ

声き

宝

070 61 2D OS (5) . ｣ sd

6 7 4 6
.
5 2 7 7 8 P C u ¢ 0 . 7 0 . 5 t D O S ダイ ヤモ ン ド 球直径 = 6 0. 5 2 5

- 6 0. 1 7 6 0. 8 8

屈折率逆算 常圧 l 回目 2 回目 3 回 目 4 回 目 5 回 B 6 回目 7 回目 8 回目 9 回目 1 0 回 目 1 1 回目 12 回目

千
;
∴

-

-

_

_

_

_

-

_

_

I

_

:
-

_

_

二
_

圭∵_

0 20 4 0 6 0 8 0 1 0 0 1 2 0 1 4 0

見 か けの 加圧角,d e g

圧 o ,6

刀
ー

o

冨o.4

2 0 4 0 6 0 8 0

有効加 圧角
,
d e g



実験詳細デ ー タ例 PAO 4

空 加圧回 転角 12 2 84. 72 PC u
¢ 0. 7 O. 5t

PAD 4O A C 玉葉直 径= 5 7
.
77 - 58

.
1 1 57
.
42

pA(】4 短 折革速算 常圧 l 同 日 2 回目 3 回目 4 回 目 5 回自 6 E] 日 7 且日 8 E] 日 9 匡】日 1 0 回 日 l 個 ヨ 1 2 回 日

I

｢争

> r

+
I
.

F

_
>

｣ L■L

節

～
L
T

さ

i こ

㌧

.
i

r l
l

:

日付 } } 7/3 7 /5 7′¢ E E] 7/ l D

A]J 定温度 (
o

c ) 24 24 24 24 24 2 4
1 0 Dロ0 0 D

1 O 【】8 8 0

1 0 0 ロ8
中

E L

∈

【ヨ
丑 10 0 0

1 0()

て0

r

メモ リ増 加分 0 68 . 75 87
.
50 10 6
.
25 1ー9
.
10 13ー
.
2 5

見か けの 加圧 角 (
'

) 0 0 q 9 1 26 EZZ] 1 71. 504 l8 9

有効加 圧角 (
a

) 4 E】 49.
5(】4 67

lコ
2 +等価 円筒直径 ( JL m) 65 1. 57 645. 7 7 646. 04 6 3

(). 51 631, 57
Gヰo,
3 8

1 目盛 ( JJ m) g 9
.
44 99
.
4 4 99
.
44 99
.
44 9 9
,
44 9 g
_
44

落下時rE,l( s) 0. 23 O. 21
0
.
4t 2O.

62 302
.
86 3791
.
37

E]

常圧粘 度文献 値(rnP a .

s) ー4. 8 (4 0
d

c) 24 24 E] 24 24 24

粘度y rt nV】S( m P 己 ー S) 26
,
2ー2 23
,
87 1 46. 46g 2283 3:i1 如 41 1 400

ダ イヤ l ごみ ピン ト( JI M) 5t 78
.
00 3539 . OO 49 88. 0 0 472 3 4 960 50ー0

lコ
ダ イヤ 2 ごみ ピン ト( LL m) 5 460

.
0【) 3847
.
00 5 28 l
.
00 4 99 2 5 22S 525 0

球 ピン ト位置( FJ n) 531 8 3 692 5ー38 4 E 6 l 5 1 0 8 51 2()

ダイヤ 1 か ら球ピン ト色fB ( FL rn) l 小) ー53 1 58 ー3 g ー4 8 l TO
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