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田中 2008年度 1章

第 1章緒論

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 の弾

性流体潤滑 (EHL) 状態では，ナノメーターオーダーの極めて薄い油膜で潤

滑され，最近では潤滑油の分子設計にナノテクが利用されている. EHL状態

の 潤滑 油分子設計にはその高圧力下の粘度，密度などが基礎物性データ とな

り，特に粘度ー圧力特性が最も重 要 で あ る ．

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. EHL, トラクション下の潤滑油の力学状態は粘性域，粘弾性域，

弾朔性域など非ニュートン固化域へと遷移すると考えられ，各領域の境界線

は圧力 X 粘度ー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 MPa程度，高くとも lGPa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 GPa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 (Diamond- Anvil pressure Cell , DAC)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 DAC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 DACによる簡便な高圧粘度測定が可能となるため， DAC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， 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 0.8GPaまでの潤滑油の簡便な高圧粘度
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田中 2008年度 1章

測定法を 2GPaまで拡張するため， Bridgmanによって 3GPaまで高圧粘度が報告

されている アルコール類 [9]を，エステル油，合成炭化水素およびエタノール

とともに 高圧粘度標準液と考え，室温で 2GPa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 そ れ ら を用い

て lGPa,--...., 2GPaの エ ス テ ル 油 ，エタノール，静水圧媒体油 (Daphne7373, 7474) 

などの高圧粘度を評価する．

-2 -
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田中 2008年度 2章

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[10]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え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， lcm2当たりのせん断力を fと し，せ

ん断速度を .duとする．このとき定義より粘度は次式で表される．

/AI 
n三一一

△u (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の入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 /43とし，近似的に入に等しいとする．また，同じ方向と垂直な 方

向に隣接する分子間の距離をんとする．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え2ふ (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 X 有効面積）

-3 -
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田中 2008年度 2章

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,.1,=f,-1,2え玖 (2-3) 

図 2-2の中の 50 は 0 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 墜 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．

,;; =竺亡exp(-旦］
h F kT 

(2-4) 

K : 透過 係 数 ， 今 回は K =}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

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，

エネルギーの墜前後で高さ (f,.l必必） /2がだけ変化するから，力を受けた方向（前

方）へ分子が移動する回数は次式で示される．

凡＝冒exp{-(E。一：八い］／叫
= kexp(し八い/krJ

(2-5) 

また，それと同時に後方へ分子が移動する回数も次式の様に示される．

1 
凡=kexp(-2几い/krJ

(2-6) 
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田中 2008年度 2章

以上の 式により，前方または後方への分子がある平衡状態位置から他の平

衡状態位置へと移動する回数が求まった．これに距離え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，前方へは kf入，後方へは kbJ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 .du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= 入 k{exp(½八 い/krJ-exp(-½f入 2い/krJ}
=2入ksinh 2 3 

f入入入

2kT 

(2-7) 

ここで， fは通常の液体に於いては ldyne/c面程度であり， ん， A,3' および入

もほぼ分子の大きさの 10-8 cm程度であるので， 21{ 冗~f.入2入3入となる．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 ．

77 = 入 kT

ふふがK

(2-8) 

この式に，式 (2-4) で得られるんを代入すると，次式が得られる．

訊 F
T) =入 2ムが戸exp(~J (2-9) 

この式において厳密ではないが Ji,=/4 /と近似すれば，以下の式となる．

h F 
1/ =入 ふ 入 戸exp畠〕

(2-10) 
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田中 2008年度 2章

え必必は 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/No

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)

に代入す ると

hNo Z 邸

17=--
V Z" 

exp― 
kBT (2-1 I) 

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

Z" 
K=一 ー竺

z exp' ＇島 T: (2-12) 

であり，また，熱力学の関係式 より

i1F' 
K=exp; - -

RT' (2-I 3) 

なので， この式 (2-12) と式 (2-13) を用いて式 (2-11) を以下の式のように

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

hM。 I L'.1F I 

I 
ry=- -

V 
exp1 

:RT: (2-14) 

さらに， M は熱力学的に以下のように表される．

AF=.JU-TL1S+P.JV (2-15) 

ここで， L1Uは活性化エネルギー ， P は圧力， L1Vは活性化体積， L1Sは活性 化

エントロピーである．これを式 (2-14) に代入して，

hNo L1U ぷ PL1V
T/ =―exp exp -- exp 

V RT R RT 
(2-16) 

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

-6 -
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田中 2008年度 2章

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

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 V-V:'I' 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．

17 = C 
V-Vs (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．

二
入3

f ''• 

0 0 

0 0 

Llu□
 

図 2-1 液体中の分子モデル
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田中 2008年度 2章

流れの方向

ずり応力のない場合

ずり応力がある場合

E 0 

A
8」

:m3 -V 

ホ↓

-

[

＿

 

入3
 

入2
 

入f
 

l
-
2
 

入
l
-
2
 

図 2-2
入

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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田中 2008年度 2章

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 (Barusの式）．

ry(T, P) = r,(T,o)exp (a(T)・P) (2-I 8) 

Tは温度， JJ (T,P)は常圧における 潤 滑 油 の 粘 度 ， nは圧力 P における潤 滑油

の粘度， aは粘度一圧力係数をあらわす．

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 a 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

しヽ る．

a =1.216+4.143 (log v)3°627 +2.848xl04 m51903x (log v)15967 - 3.999 (log v)3°975• p 01162 

(2-19) 

ここで， v は動粘度であり p は密度である．

従来，粘度ー圧力係数 a を 推算する式がいくつか提案されているが，以 下に

示す Wu and Klausの式は 2点の温度における動粘度から求めることができ るの

で使い易い．

a=  (0.1657 + 0.2332 log v)・m x 10―8 (2-20) 

また， Waltherの式を以下に示す．

log log (v + k) = - m logT + b (2-21) 

v は油の動粘度， T は絶対温度， m, b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 0.7であるが，一般には v

~1.5 cStのとき 0.6, v < 0. 7 cStのとき 0.75とする．式 (2-19) によると， 計算

値は 0.07 GPa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 0) 25 ,____, 90℃ の温度範囲， 0.1 GPa 

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

-9 -
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式を提案している．

log (r, I Yf o) = (P / 5.566 x l 01r x { (0.002CA + 0.003CN + 0.055) log Yf。+0.228} 

Jog (y - 0.890) = 0.00855 (CA + 1.5CN) - 1.930 (2-22) 

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 (2-22) 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．

T/ = 1J。exp[(In 1J 。 +9.67~し~:11~~)、 (1+5.1X10-9p y -1}] 
(2-23) 

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. (PA04では

SO= 1.04 7, Z=0.570, T。=30℃ , rto=l 9mPa・sである[1 1 ] , 付録 5参照）

また， Bridgman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，高粘度時には下に凸となり，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 GPa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[12] . 

rt = 17 o exp (aP3 + bP2 + cP) (2-24) 

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 Crookは式 (2-I 8) から

油膜厚さを求める熱的解析に次式を用いる．

Y/ = 17 o exp (a P - /J△ T) (2-25) 

-10 -
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/J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 fJ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 T/ (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 (2-26)に安富らの式

を示す [13][14].

C1• , T-Tg P. • F P', 
log TJ : T,P・=log TJ g-

C戸 T-TgP• ·• ・Fi P (2-26) 

ここで， C1, C2は WLF定数で， T/gはガラス転移温度における粘度 (T/g = I 012 Pa 

. 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) 

F (P) 

Tg (0) + A1ln (1 +A2P) (2-27) 

I - B iln (I + 82P) (2-28) 

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 (2-26)を用いるにはガラス転移温度の測定が必 要な

ため， Tg (P) の 代 わ り に 107Pa・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 (2-29)を用いる．

C1・:T-T.1•··p .... ・F, P 
log 17 . T,P =log 77ぐ

C叶 T-T.、, p•F p (2-29) 

また，試料液体 SN50, KTFl, DOS, DOPにおいて，関係式に使われている係

数 A1, A2, 81, 82, C1, C2を表 2-1に示す．

KTFlに関して， WLF式と Bairデータの比較を図 2-3に， DOS, DOPの WLF式

と ASMEデータの比較を図 2-4, 2-5に示す [15][16].
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Liquid Ts(O) A, A2 81 82 C1 C2 

SN50 -54.7 76.77 3.348 0.282 17.47 10.96 26.59 

KTFI -68.6 160.5 1.816 0.3024 12.64 10.94 28.97 

DOS -89.7 111.5 0.558 0.217 20.3 11.17 31.69 

DOP -55.7 246.4 0.32 0.212 25.43 11.03 27.21 

表 2-1文献値 に よ る 各 試 料 液 体 の 係 数

s
 .
'
B
d
'
A
l
!
S
 8
 
S
!
A
 

1000000 

100000 

10000 

1000 

100 

10 

0.1 

0.01 

．．
 
▲

0

ロ

Bair-20℃ 

Bair-70℃ 

Bair-100℃ 

Bair-140℃ 

Bair-200℃ 

WLF-20℃ 

WLF-70℃ 

-----・WLF-100℃ 

―・・WLF-140℃ ―・・・WLF-200℃ 

0.2 0.4 0.6 0.8 

Pressure, GPa 

図 2-3WLF-Bair関係 (KTFl)
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1000 、/ ． 25℃ -ASME ． 37.8゚C-ASME
100 b--- -----、--------- ------: -./---.-. 墨．ー・-．． --l I 

▲ 98.9゚C-ASME

(> 218.3℃ -ASME 
10 • -- :― :. ー・---・. -.----―: :― し’ — - - - - - - - -，--． -
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図 2-4WLF-ASME関係 (DOS)
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ヽ
'-----~-'--------------
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゜
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Pressure , GPa 

図 2-5WLF-ASME関係 (DOP)
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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 (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) およびサファイアアンビルセル (sapphire-anvil-cell

以下 SAC) 高圧装置（清水製作所， □50) を用いた．図 3-1 に DAC(No.2)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．

同様に SAC(No.l)の模式図と表 面 ， 裏 面 の 写 真 を そ れ ぞ れ 図 3-4, 3-5 , 3-6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 (M38Xl) 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つ[17] . 

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 50

~60µm 程度で真球度の高そうな球を捜す．

5. 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．

6. 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

-14 -
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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．

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 0.5mm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， 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 0.144゜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 DAC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．

3. 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， 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

3-7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

-15 -
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を使う．これらガスケットに貼り付ける（図 3-8参照）．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

使 用し，ガスケットに手 が触れないよう注意する．

4. 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っく締める（上蓋ね じは

以下同様） . DAC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 3-9, 3-10参照）．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 90%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， 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

3-11参照）．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．

5. 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．

6 . 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 3-12参 照 ） ． こ の 時 ， 穴 に ゴ ミ な ど が 入 ら な いよう

に注意する．

7 . 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
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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

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， 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. DAC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 . 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．

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， DAC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 DAC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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Loading screw 
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図 3-2 DACの表面
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Washer spring Sapphire anvils 

s
.
V
 

Gasket 

悩 3-4SACの模式図 (No. I) 

図 3-5SACの表面 図 3-6SACの裏面

3りl. . . -~ 
2c5 

一l 乏」｀
ク

I. セロハンテーブに切り込みを人れる

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 3-7 ガ ス ケット位骰調整用セロハンテーフ
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金属板ガスケット

↓ 

八

←ーセロハンテープ

図 3-8位置調整セロハンテープの取り付け

①
 

＼ ②
 

③
 

””“マ→一~
¥__/ 

~ 孤核~孤

図 3-9ガ スケ ット の取 り付 け方

一
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 3-10ガ スケット穴の位置調整
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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 3-11接着剤の付け方

押しつぶすように気泡を出す．

針金

図 3-12気泡の流入防止法

3. 2 DAC加圧装置

DACの加圧装置（協和製作所， WG- KYOI - 4型）を図 3-13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 0.144゜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

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 DACを は め 込 む ． こ の 時 ， あ ら か じ め 溝の位

-21 -
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閥を確認しておき，ゆっくり DACを近づけ，つまみを 1111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 H盛りを説みとる，

:3 . つまみを回して）］［］／」：を行う． この時，あまり早く回したり，無理な加

／［は行わなしヽように注む、・ナる．あらかじめ加圧する前に回したい角度

を決めておき， 日盛りに岡き換え計邸しておく．

..i . 決めた 11盛りまで）Jll圧し終（したら， DACをボックスからゆっくりと

ぱずナ．

r
 戸

図 3-13 DACJmJE装閥
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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 Newton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．

fj=61ll7忍 V (3-1) 

ここで TJa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

る力介は，浮力を考慮し次式で表される．

4 4 
(2 =-1lU3 psg-_ 1lU3 p屯

3 3 (3-2) 

ps, pl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fi=ftとなり，ゅは以下のようになる．

T/a 
2ga2(ps-pL) 

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[18] . 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， PLの値は圧力により補正した次式を使用した[19] . 

r 0.00059XP 
pL=poX J+ I +0.00171 xP] (3-4) 

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

験のように有限の大きさの圧カセル内では，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 Munroら の 壁 補 正 係 数 yを用い

る．壁補正係数 yを用いた粘度 nは次式で与えられる[20] . 

17=介<rJa (O<y:.J) 
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ここで haは見かけの粘度である．壁補正係数 y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 3-12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

(OLYMPUS VX-30 I) で 構 成 されている．ベローズの DAC側は Xステージ 上に

取り付けてある．録画には HODビデオレ コーター (Panasonic DMR-E90H) を，

照明にはライトガイド（中央精機（株 LGN-500W) お よ び ラ イ ト ガ イ ド 照 明 装置

（中央精機聡 SPH-SON) を使用した. DAC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-Z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 (Nikon OPTIPHOT-2) でガスケット穴直径 を測

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

＜． 

2. 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．

3. 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．

4. ビデオカメラ， HOD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 ，回転ステージの位置を調節する．

5. 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

-24 -
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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．

6. 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．

7. HDD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．

8 . 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．

9. 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 ．

10. パ ソ コ ン の Mathcad 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 WLF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．

-25 -
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回転ステージ

スケール

:、'. • 
ライト

Xステージ

>;
図 3-14 粘度測定装岡の光学系模式図

Rotating stage 

図 3-1:'i 枯度測定装間の全体写哀
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3. 4 圧力決定法および圧力較正図

中村らの DACの加圧ねじ回転角による圧力決定法を以下に示す[21] . 

0.3GPaまでの低圧実験として測定粘度値を式 2-28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） 0との関係図（以降「圧力変

化図」と記述）を図 3-16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 0 dp, そこからを有効加圧ねじ回転角 0 eff (= 0 -0 dp) 

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 3-17である．―

曲線はほぼ一致し， e effから圧力を決定することができるといえる．

IGPa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 3-18に示す．図 3-17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

DAC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 Dowson

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士 ISMPa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， DAC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．

-27 -
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図 3-17SNSOのデ ータ 三つの有効加圧ねじ回転角。 eff—圧力関係
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図 3-18 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 3-19に示す[22]. トラクション係数

が比較的高く lGPa以下の低圧で固化するシクロヘ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 (0.2 ,...,__, 0.5 GPa) 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, G3 l (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 3-20, 3-21 , 3-22, 3-23 , 3-24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， 100℃程度で IGPa程度まで油種によりほとんど変わ

らず，図 3-14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 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 3-16の ように圧力変化図にて空加圧ねじ回転角 0 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 0 d 11 を求める. 0 dp と 0 d 11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 3-25, 3-26に示す．両者間に若干の差異が見られ，回転角 の差

△ e d c = e dp-e d 11)は DOSで約 5°(=50-45), KTFIで約 -2°(=50-52)と油 種依

存となっている．対数粘度変化図では勾配 /3(=log△ TJ I△ e)も示してあるが，

これが油種で異なることが△ 0 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 Bと空加圧ねじ回転角の間の差△ 0 dとの関係図を作成し図 3-30

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．△ 0 d は B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 Bから圧力較正に必要な edp c = e d T) +△ 0 d) , 0 eff 

c = e -e dp)を算出する．得られた eeffと室温の図 3-18の圧力較正図より室温

圧力を決定する．

0.6 △ DOS 

0.5 □ KTFI 

g。.4
" 

――←□ i" --Extrapolated 0 dp 

』0.3

0.2 

0.1 

゜゚ 20 40 60 80 100 120 140 

Nominal loading screw angle e, deg 

図 3-25圧力から決定した空加圧ねじ回転角 0 dp 
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3. 6 試料油および高圧粘 度の WLF式回帰

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ー ト (DOS), 合成鎖状油のポリアルファオレフ

ィン (PA04), イ ソ プ ロ ピ ル アルコール (iPA, 別名 2プロパノール）， nアミ

ルアルコール (nAA, 別名 lペンタノール）， nプ ロ ピ ル ア ル コ ー ル (nPA,

別名 lプロパノール），エタノ ー ル ， 静 水 圧 性 に 優 れ た Daphne7373, および そ

れを改良 した Daphne7474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 PA04に つ い て は ロ ー ラ ン ズ 式 の 係 数 を 表 3-3に， iPA,

nAA, nPA, EOH, DOS, PA04における文献値と WLF値 の比較をそれぞれ図 3-28,

3-29, 3-30, 3-31 , 3-32に 示 す ． また，アルコール類については分子構造を図 3-34,

3-35, 3-36, 3-37に示す．以下に用いる実験番号は表 3-4, 3-5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 (PCu, q,0.7, t0.5または PCu, cp 1.0, tl.0)を使用した．実験温度は通常 23,..,._, 25 

℃ • DACはダイヤモンドのコレット面の大きさが叫.1 の No.2を， SACは No.I

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

(24℃)から WLF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．

表 3-1 試料液体の物性

Sample riquid 
Density, g/cm/¥3 

Viscosity, mPa・s 
Refractive index at 
atmospheric pressure 

Diocty lse bacate(DOS) 0.912(25℃) 17.6(25゚C) 1.448 

poly-a-olefin(PA04) 0.814(25゚C) 24(25゚C) 1.425 

i-Propyl alcohol(iPA) 0. 7887(25℃) 2.14(25゚C) 1.380 

n-Amyl alcohol(nAA) 0.804(24℃) 3.654(25℃) 1.410 

n-Propyl alcohohl(nPA) 0.805(24℃) 2.008(25゚C) 1.384 

ethanol(EOH) 0.800(24℃) 1.000(25℃) 1.383 

Daphne7373(7373) 0.800(24℃) 26.784(25゚C) l.475 

Daphne7474(7474) 0.803(24℃) 5.279(25℃) 1.464 
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表 3-2文献値による各試料油の係数

LiCJJid Ts(O) A1 A2 Bl B2 Cl C2 

邸 -89. 7 111. 5 0.558 0.217 20.3 11. 17 31.69 

iPA -165 134.36 0.899 0.092 101. 743 11 26 

心 -165 96.08 1. 367 0. 071 6.956 13.27 74.68 

rf>A -165 118. 18 0. 729 0.043 164. 暉 12.48 54.22 

即 -243.89571 327.2 0.05248 0. 17855 6.335 75.091 12. 749 

表 3-3文献値による各試料油の係数
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田中 2008年度 3章

表 3-4 実験条件

DAC number Sphere 
Exp notation 

Diamond size.mm 
Gasket size 

I 1 Diameter,μm Material 

DAC No2 </)07 
DOS(5) Copper 61 

¢11 t O 5 

DAC No2 (/)07 
DOS(6) Copper 61 

¢1.1 t O 5 

DAC No2 </JO 7 
DOS(7) Copper 62 

¢1.1 t O 5 

DAC No2 (/)07 
DOS(8) Copper 57 

¢1.1 t O 5 

DAC No2 </)07 
iPA(I) Copper 56 

¢11 t O 5 

DAC No2 (/)07 
iPA(2) Copper 58 

¢1.1 t O 5 

DAG No2 (/)07 
iPA(3) Copper 62 

¢11 t O 5 

DAC No2 ¢0 7 
iPA(4) Copper 62 

¢1 1 t O 5 

DAG No2 の07 
iPA(S) Copper 62 

¢1 1 t O 5 

DAG No2 </J O 7 
nAA(I) Copper 55 

¢1.1 t O 5 

DAG No2 ¢07 
nAA(2) Copper 60 

¢1 1 t O 5 

DAG No2 </)07 
nAA(3) Copper 62 

¢1.1 tO 5 

DAG No2 ¢0 7 
nPA(l) Copper 59 

の1.1 t O 5 

DAG No2 の07
nPA(2) Copper 66 

¢1.1 tO 5 

DAG No2 (/)07 
nPA(3) Copper 68 

¢1.1 tO 5 

DAC No2 の07 
nPA(4) Copper 53 

¢1.1 tO 5 

DAG No2 ¢07 
nPA(5) Copper 62 

¢1.1 t O 5 

DAC No2 (/)07 
nPA(6) Copper 62 

¢1.1 t O 5 
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田中 2008年度 3章

表 3-5 実験条件

DAC No2 ¢07 
PA04(I) 

¢1 1 t O 5 
Copper 54 

DAG No2 </JO 7 
PA04(2) Copper 65 

¢1. 1 t O 5 

DAC No2 ¢0  7 
PA04(3) 

¢1 1 t O 5 
Copper 58 

DAC No2 ¢07 
PA04(4) 

¢1 1 t O 5 
Copper 53 

DAC No2 ¢0  7 
PA04(5) Copper 60 

¢1 1 t O 5 

DAC No2 ¢0  7 
PA04(6) Copper 50 

の1.1 t O 5 

DAC No2 (/)07 
EOH(l) Copper 54 

の11 t O 5 

DAC No2 ¢0  7 
EOH(2) Copper 49 

¢1. 1 t O 5 

DAG No2 ¢0  7 
7373(1) Copper 61 

</J 1. 1 t O 5 

DAG No2 ¢07 
7474(1) Copper 59 

の11 t O 5 

SAC Nol ¢1 0 
iPA(I) Copper 62 

¢1. 5 t 1 0 

SAC No1 ¢1 0 
nPA(1) Copper 89 

¢1.5 t I 0 

SAC Nol ¢1 0 
nPA(2) Copper 85 

¢1.5 t 1 0 

SAC No1 ¢1 0 
nPA(3) Copper 85 

</J 1. 5 t 1 0 

SAC Nol ¢1 0 
EOH(l) Copper 61 

¢1 5 t I 0 

SAC Nol ¢1 0 
EOH(2) Aluminium 62 

¢1 5 t 1 0 

SAC No1 ¢1 0 
DOS(1) Copper 51 

¢1 5 t I 0 

SAC No1 ¢1 0 
7373(1) Copper 53 

¢1 5 t 1 0 

SAC No1 ¢1 0 
7474(1) Copper 54 

¢1 5 t I 0 
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田中 2008年度 4章

第 4章 実験結果および考察

4 . 1 2GPaまでの圧力較正図の構築

4 . 1 . 1 空加圧ねじ回転角と粘度勾配

DOS, iPA, nPA, EOHを用いた実験では DACおよび SACで， PA04, nAAを

用

いた実験では DACのみでの，それぞれ見かけの加圧ねじ回転角ー圧力関係，

見かけの加圧ねじ回転角ー粘度関係を図 4-1'"'-'4-20に示す．

空加圧ねじ回転角を粘度および圧力からものを表 4-1,......__, 4-3に示す． どの液

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 あった．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

向が見られた．

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 8 dp と対数粘度から

外挿した空加圧角 8 d rJ の間には 差 が あ る た め ， そ の 差 ectp - e ct 7) 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 ectp - e ct 7) と対数粘度の

勾配 logL] TJ IL] B と の 間 に 相関関係のある可能性が報告されている．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 4-21, 4-22に DAC, SACの対 数 粘 度 勾 配 と 補 正 角 の 関 係 を 示 す . DAC, SAC 

それぞれ の実験で同種の油があるが，ガスケットの厚さの違いにより勾配が

異なる結果となった．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 0 dp と対数粘度から外挿した空加圧角 8 d rJ 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
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田中 2008年度 4章

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．

4 . 1 . 2 各液体の圧力較正図の再現性

各試料油液体について，有効加圧ねじ回転角と逆算した圧力の関係（圧力

較正図） を図 4-23------ 4-31 に示す。同液体で複数回行った実験で，ほぼ同一の

傾向を示し一本の圧力較正図を構築できたと言える. iPAの実験で圧力較正

図を 2GPa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. iPA (3)の実験では 1.SGPa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 iPA(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．

DOS (7)と nPA(3) SACでは他の実験と明らかに異なる傾向となったが， これ

は誤って異なった条件のもと実験を行った可能性が高い．また EOH(1)もグラ

フの勾配が他と違うが， 2点目を無視すれば EOH(2)との再現性が見られる結

果となった．

全体的に従来のデータに比べばらつきが大きかったが，これが本装置では

アルコール類の低圧，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．

4 . 1 . 3 全 試 料 油 の 圧 力 較正図

DAC, SACにおいて，それぞれの試料液体から 1本ずつ代表の実験を選ん

で表示し たものが図 4-32, 4-33である．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 4-32を見ると， nPAの圧力 が O.lGPa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

(2GPa)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

-41 -
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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． ま た

図 4-33では， DOS(13)岩崎の実験を除きほぼ同じ傾向を示し，圧力較正図は

油種に依 存しないことが確認できたと言える. DOS (13) 岩崎が 0.60Pa付近か

ら勾配が異なるのは，実験で使用したガスケットの条件が他と異なるからと

考えられる．

4. 2 簡易高圧粘度評価

4 . 2 . 1 DOSおよび PA04

空加圧ねじ回転角から有効加圧ねじ回転角を求め，図 4-32の圧力較正 図 か

ら DOS, PA04の 圧力を推定した．圧力較正図から推定した DOS, PA04の圧力

と粘度の 関係をそれぞれ図 4-34, 4-35に示す. DOS, PA04ともに文献値の外

装線と異なり下に凸の特性であることがわかった．

4. 2. 2 エタノール

DOS, PA04と同様に図 4-32の圧力較正図から推定した圧力と粘度の関係を

図 4-36に示す．ほぼ文献値と一致しているが，文献値の外挿線よりも若干 高

い値となった．

4 . 2 . 3 Daphne73 73および 7474

Daphne7373について DAC, SACにおいての見かけの加圧ねじ回転角ー対数粘

度関係を図 4-37、 4-38に示す．それぞれ DOSと勾配がほぼ同じになった．対

数粘度か ら 求 め た 空 加 圧 ね じ回転角 d TJ と対数粘度勾配を定め，さら に 図

4-21, 4-22から補正角を求め，空加圧ねじ回転角を決定した．決定した空加 圧

ねじ回転角と圧力較正図により推定した圧力と粘度の関係を図 4-39に示す．

図中の WLF式の線はデータ点の多いことから， SACのほうで求めた. DACと

SACでは近い値となり再現性が 見 ら れ た ． ま た DOS と比べるとやや粘度が高

く，平行になった．

-42 -
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Daphne7474についても同様に DAC, SAC において見かけの加圧ねじ回転角—

対数粘度関係を図 4-40, 4-41 に示す．また 7373 と同様に推定した圧力と粘度

関係を図 4-42に示す．図中の WLF式の線はデータ範囲が広い DACのほうで求

めた. DACと SACの間には再現性が見られた．また DOSに比べ勾配が 3分の 2

ほど小さい結果となった．これは静水圧圧力が高いことに寄与すると考えら

れる．また 7373, 7474について，圧力と粘度圧力係数 a の関係図を図 4-43に，

デ ータ の詳細を表 4-5に示す ．圧力上昇とともに a は減少していることがわ

かる. DOS と比較すると 7373は DOS とほぼ同じ傾向となり， 7474はやや低い

値となっている．

球が落下する際に壁からう け る 影 響 を 表 す 壁 係 数 の 変 化 を ま と め たもの

が図 4-44である．同液体での実験数が多く，圧力も 2GPa付近まで上昇してい

るこ と から nPAの結果を示す．加圧によって圧力室が小さくなるほど，壁係

数が， 0.8から徐々に減少している．最高圧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，圧力—ガスケット厚さ（圧力室の厚さ）の関係を図 4-45 に，圧力—ガス

ケット穴直径（圧力室の直径）の関係を図 4-46に示す．これらを見ると，圧力

1.2GPa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 1.2GPa付近から圧力上昇の勾配がゆる く な

るという考えを裏付けるものである．

． ＂ } . ,"'、 1・、'
¥, ! . ,,,, 

-43 -

1・.'? !rl/'年 I.'!



田中 2008年度 4章

1.0 

0.8 

6

4

 

0

0

 

e
d
9
-
R
出

0.2 

-
O
 ゚

．
 ゜ 20 

DOS(S) 

．．．．．．．．．．．外挿線
40 60 80 1 00 12 0 . 

見かけの加圧ねじ回転角，deg

図 4-1DOSの見かけの加圧ねじ回転角ー圧力関係

100000 

10000 

1000 

s
■
 

B
d
'
l
/
如

100 

10 

ー

0.1 

ー・
● 疇＇．．．．．．．．．贔・・

DOS(S)~· 

DOS(6) ... 

—•— D08(7) 
./. ............. ↓ .. j .. . 

ー●ー D08(8)

常圧粘度...

外挿線

0.01 

゜
50 100 150 

見かけの加圧ねじ回転角， deg

200 250 

図 4-2DOSの見かけの加 圧ねじ回転角ー粘度関係

,-' ,,' 

-44 -
‘、・. i "ヽ~ ~！書、 9 、,·

I ! . ,. ! ;> /111 .、'，鼻『 H



田中 2008年度 4章

1.2 

1.0 

8

6

4

 

0

0

0

 

e
d
9
q
R
出

0.2 

． ． ． ． ． ． . ． ． ..................... 
■ DOS(10)岩崎 I : 

．．  ． 

-----D0S(12)岩崎 I…-1-…・［
． ． ． 一DOS(13)岩崎 I : ． ..... ． 

．
 

．

．

．

．

 

．

．

．

．

．

 

．

．

．

．

．

 

．

．

．

．

．

 

．

．

．

．

．

 

．

．

．

．

．

 

．

．

．

．

．

 

．

．

．

．

．

 

．

．

．

．

．

 

．

．

．

．

．

 

•••••••••.••••••••• 

~
 •••••••••.•••••••••.••••••••..••••••• 

．

．

．

．

．

 

．

．

．

．

．

 

．

．

．

．

 

．

．

．

．

 

．

．

．

．

 

．

．

．

．

 

．

．

．

．

 

．

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

.

.

.

.

.

.
 o
 .
.
.
.
.
.
.
.
.
 a

・・・・・・・・・
a

・・・・・・・

．

．

．

 

．

．

．

 
．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 ／
 

.•••••••••.•••••• 
．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

• DOS(1)SAC 

外挿線

0.0 

゜
50 1 00 1 50 200 250 

見かけの加圧ねじ回転角，deg

図 4-3DOS の見かけの加圧ねじ回転角—圧力関係 (SAC)

300 

1000 

100 

I 

＇ ＇ ＇ ＇ , ..... , .. ~.. , ..... , ..... 
I 
I 

I 

＇ 
＇ I I 

I 
＇ 

＇ 
I 

I I 

I I 

I I . ~. -~ ・．．．．．疇.•,•., .. ,• . .,. •.•. 囀..

に

＇ ＇ 
I 

＇ ＇ 
I 

＇ ＇ ＇ 
＇ ＇ ＇ ’ ’’  ＇ ＇ 

I 
I・,  I I 

I I I 
I , I I , 

＇ 
I , 

＇ 
＇ ＇ ＇ ............................................. ， , I I ''  

I 
＇ I '  

, , I ',  I','I  

＇ ＇ ＇ 
＇ ’ ’  
＇ 

, I I 

I , , I I 

I I I 

I I , 9 

I '  , I'  I 

＇ ＇ 
I .................... ・・・・・・・・・・・.. ， 

9 日 F

＇ ＇ 
＇ ＇ I 

I'  ,:'~ 
ヽ ヽ
I 

＇ ＇ 
＇ ＇ 
＇ ＇ 
＇ ............................. 
I 

＇ I I 

＇ ＇ ’ ’  
＇ ＇ ＇ ＇ I 

' I'.  

＇ ＇ ··~•"1••··,··•·'1··~ 
＇ I 

＇ 

s
■
 

B
d
'

述
如

10 

ー

0.1 

DOS(1)SAC 

'-r: ' j ■ DOS(10)岩崎-~---········ 

た．疇--~-L-~-~--,.-~. —• -DOS(13)岩崎
I''~ 

● DOS(12)岩崎

常圧粘度

0.01 

゜
50 100 150 2 

見かけの加圧ねじ回転角， deg

図 4-4DOS の見かけの加圧ねじ回転角—粘度関係 (SAC)

-45 -

ヽ＇ 
'！ !‘ 

，
 

f
 

•
し

，
 

鴫，、、
J

ヽ

．、

•• 

．
 

.. 
o
 

rム
i

た

、

1-rJ 

ー

．
 
,1. 

•9 1
,
 

9

.

 

ヽ



田中 2008年度 4章

1.0 

0.8 

4
 

ni 

e
d
9
q
R
出

0.6 

0.2 

碑ー一曇心一 PA04(1) 

• PA04(2) 

〔□〕 " PA04(3) 

□ PA04(4) 

□ PA04(5) 

□ PA04(6) 
外挿線

I ． ． ． ． ． 
I ..............•...... 
I 
I 
I 

0.0 

゜
50 100 150 

見かけの加圧角，deg

200 250 

図 4-5PA04 の見かけの加圧ねじ回転角—圧力関係

100000 

10000 

1000 

s
■
 

B
d
'
l
/
如

100 

10 

ー

0.1 

............ ・曇I・・・・・ ・ PA04(1) 

0.01 

゜
50 100 150 200 250 

見かけの加圧ねじ回転角， deg

図 4-6PA04の見かけの加圧ねじ回転角ー粘度関係

-46 -

ご／軍大学大学院 工学研究科



田中 2008年度 4章

2.2 

2.0 

1.8 

1.6 

岱1.4

C> 1.2 ． 
-R 1.0 
出

0.8 

0.6 

0.4 

0.2 

0.0 

゜

C) iPA(1) 

▲ iPA(2) 

● iPA(3) 

··•"·•·•--;,,;~. i PA(4) 

• iPA(5) 

………・・外挿線

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 

見かけの加圧ねじ回転角，deg

図 4-7iPA の見かけの加圧ねじ回転角—圧力関係

s
■
 

B
d
'

憾
如

II • 

""""'""".'""""'"・

IPA(1) 

IPA(2) 

IPA(3) 

iPA(4) 

iPA(S) 

外挿線

-50 

゜
50 100 150 200 

見かけの加圧ねじ回転角， deg

250 300 

図 4-8iPAの見かけの加圧ねじ回転角ー粘度関係

-47 -

三盾大学 大 学 院 工学研究科



田中 2008年度 4章

1.0 

0.8 

0.6 
e
d
9
q
R
出 0.4 

0.2 

0.0 

゜

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

△
’
多
~
~
~

忍・ダ吝

．

．

．

 

翌ャ

．

．

．

 

........... ̀島
g
,
．．．．．．．．．．． 

馳

．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．． 

．

．

．

 

．
 

．

．

．

 

．
 
・
え

X

ダざ．．

．

．

 

●

:

？

・

・

・

：

恣

・

・

・

．
 

●

：

翠

遍

●

●

．

．

 

ダ

ダ

忍

・

・

.

.

 

斎

;

'

●

●

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

．

 
．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

-•-.-

．．．．． 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．
 

，
 

•1 •s 
．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

拿

．

．

 

．
 

．

．

 

．．
 

量
・
・
”
“
.ヽ

．

．

 

ヽ

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

iPA(1)SAC 

外挿線

50 100 150 200 

見かけの加圧ねじ回転角，deg

図 4-9iPAの見 かけ の加 圧ね じ回転角』王力関係 (SAC)

1 

0.1 

ー

゜゚

s• 

B
d
'
梱

lB

iPA(1)SAC 

．
 

．
 

．
 

．
 
．
 

．
 

．
 ．
 

．
 

．
 

．
 

．
 

',．,＇
9

9

●
,
 
．．
 

＇ 

＇ 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

，●,

9

 ．
 

'
,
'
,
＇
▲
，
’
_
●

,

9

9

,

．,＇ 

ク
炉
•

ん・

:
J
 

桑

・

・

・ク・,9
＂

ダ

ー

・・9
裟

・・

災

・

・9
・

ふ

ダ

・

．
 
・ヤ

9

●
,
'
,
＇
,
 

9
9
9
,
 
．． 

,
9
,
’
●
,
9
9
:
§
’
'
,

＇,＇, 

．
 

・ん？．

ナ
f・

・

ベ

・

.

淡

y

.

．
 

9
,

＇
i

:

:

A

-

9

9

.

 

●

§

 

．．
 

．

．

 

．

．

 

9

ー●，．，

,＂＂" :

・

9

J

'

 

’
●
,
'
,
 
．
 

．
 

必
"
•
・・"・ 

．
 

●

彦

・

．
 

．
 

9
9
9
9
9
9
9
,

＇

,
•
9
,
9
9
9
,
'
終
'
.
’
●
,
'
,
9
,
.

r・
 

．
 

疫

・
・f. し

"

-

．
 

・・T・ 

．
 

、9.

▲
i
,

＇ 

筆

．
箪

．
9
,
"
J
.
,
 

¢• ,．

9
9
,
．
 

."ャ・．翌●・翌●」
A
レ
．
 

．
 
．

．

 

'

●

'

,

會

●
 

．
 

●
 

．
 
．

．

 
’
●
,
 

．
 

●
 

．
 

●
 

．
 

．
 

'

●

 

．

．

 

．
 

．
 

9. 

常圧粘度

外挿線

0.001 

゜
50 100 150 200 

見かけの加圧ねじ回転角， deg

図 4-10iPAの見かけの加圧ねじ回転角ー粘度関係 (SAC)

,1, I 

-48 -

iヽ ,:1, l ? id! り；！



田中 2008年度 4章

2.5 

2.0 

e
d
9
q
R
出

1.5 

1.0 

0.5 

c0 nPA(1) 

△ nPA(2) 

-'一------------. --• ● -nPA(3) 

■ nPA(4) 

● nPA(S) 

………•• 外挿線

0.0 (~ 

゜
50 100 150 200 

見かけの加圧ねじ回転角，deg

250 300 

図 4-11nPA の見かけの加圧ねじ回転角—圧力関係

10 

ー

s
・
e
d
'

憾
如

0.1 

0.01 

0.001 

゜

；
 ． 

nPA(1) 

nPA(2) 

nPA(3) 

nPA(4) 

nPA(S) 

外挿線

50 100 150 200 

見かけの加圧ねじ回転角， deg

250 

図 4-12nPAの見かけの加圧ねじ回転角ー粘度関係

-49 -

三菫大学大学院 [学研究科



田中 2008年度 4章

2.0 

1.5 

゜
ー

e
d
9
-
R
出

0.5 

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

.

 

q
 

．
 

．
 

．
 

．
 

．
 

．
 

．
 

．
 

………••• 

．
 

．
 

．
 

．
 

．
 

•• 
．

．

 

．

．

 

~
こ
~

•• •• 

・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・量
．．
 
，
 ．．．．．．．．．．．． 

.

>

]

 

.

i

 

•• •• •• 

¥

-

.

 

¥L・1 

．

．

 

.

.

 

／

,

/

」

．

••• 

．
 

•• 
．

．

．

 

[
[
八
]
~

．

．

 

．

．

 

••• 

‘
 

••••••••••••• 

、．ょ
．．．．．．．．．．．．． 

••. 

[;.／．岱

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

•• 
．

．

 

．

．

 

．

．

 

•• 

nPA(1)SAC 

● nPA(2)SAC 

■ ・, 

■ nPA(3)SAC 
外挿線

0.0 

゜

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

．

．

 

.

.

.

.

.

.

.

.

.
 し
.
.
.
.
.
.
.
.
.
.
.
.
.
.
.
 ,
 .
.
.
.
.
.
.
.
.
.
.
.
.
.
 .
 

．

．

 

．

．

 

./·…………··[·………·…• 

．
 

．
 

．
 

．
 

．
 

．
 

．
 

．
 

ゾ
r•••••••••••••• 

100 150 200 

見かけの加圧ねじ回転角，deg

図 4-13nPAの見かけの加圧 ね じ 回 転 角 」 王 力 関 係 (SAC)

50 250 300 

ー

● nPA(2)SAC : 

■ nPA(3)SAC : 
I r'  
I 

····-~--一．．竺~··:···:·.............., ................ . 

竺 ＇ ＇ 
;_ _ _', 

＇八
、.''

I 

,二,
'• ． 

, #, • , It I 
● , ●, • I'  
●'  

● , • I ’●  • I ·••,•·······,·····~··· ャ..•,• .... 彎..........,. . •,• .......... , ..... ~..... , ............... ~.. 
, •' • 

● .' I • ●’ .' , • •• ． 
,• 

● 
． '...' '. ... , 

● '  
,. 

I 

'• .. 
,. 

●ヽ1 '. # • 
●●’ 

● 
． ． , 

/ ” ． , 
● ． 

N'' '.'I  
● ” , • 

nPA(1)SAC 

s·Bd'lf~* 
0.1 

0.01 

常圧粘度

0.001 

゜
50 100 150 200 250 300 

見かけの加圧ねじ回転角， deg

図 4-14nPAの見かけの加圧 ね じ 回 転 角 ー 粘 度 関 係 (SAC)

＇ょ＼
 

＇ 
i'・

、''

-50 -

;:-ir!i介 li 



田中 2008年度 4章

2.0 

1.5 

゜
ー

e
d
9
q
R
出

0.5 

圃 nAA(1)

• nAA(2) . . 
・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・-・・・・・・・・・・・・・・・・ 

---•+- nAA(3) I l 
． . ． ． . . . . . . . . 

………•• 外挿線

0.0 

゜
50 100 150 200 

見かけの加圧ねじ回転角，deg

250 

図 4-15nAAの見かけの加圧ねじ回転角ー圧力関係

100 

10 

s
.
 B
d
 

ー

ー• 

゜
憾
坦

0.01 

.... .. , .. ,, 鬱.............. nAA(1) 

• nAA(2) I 

．．．．．．．．．．．．．．．．ト・．．．．．．．．．．．．．．．卜• • • 
I I 

I 

0.001 

゜
50 100 150 200 

見かけの加圧ねじ回転角， deg

250 

図 4-16nAAの見かけの加圧ねじ回転角ー粘度関係

-51 -

三盾大学大学院 工学研究科



田中 2008年度 4章

'''''''''  
'''''''''  
'''''''''  
'''''''''  
'''''''''  
'''''''''  

''''  --'-- - - -- -_,_ - --'-'----'---- --- ---------- - - ----
''''''''  
''''''''  
'''''''''  
'''''''''  
'''''''''  
''''''''  
''''''''  ー一,_______―'―-- , ____ , ――――し— ---L---L---~- ——• ―--
'''''''  

'''''''''''  
''''''''''  
'''''''''  
''''''''''  ''''''''''  
'''''''  7----,--------'---:----:-'—--- ---r---r---r---T-

'''''''''  
''''''''  
'''''''''  
''''''''''  
''''''''''  
''''''''''  ''''  _, ___ c ___ , ___ c―――---」---'----'----'----- --'----'---'----'----- ---「―--'―--'―--'―--

' ' ' ' ''''''''  
'''''''''''''''  
''''' '''''''''''  
''''' '''''''''''  
'''' ' ' ' ' ' ' ' ' ' '  
''''' '''●'''''''  ''''''''●  ,''''''  _, ___ , __—• -――↓ --- ___ J ___  J ___  J ___~ —• - ___ , ____ , ____ , ____ , ____ ---L---L---L--->---

' '''''' ' ●  ,'''''''  
''''' ''●''''''''  
'''''''●'''''''''  
'''''''●'''''''''  
''''' ''●''''''''  
''''' ''●''''''''  

''●''''''''  ーし＿＿＿し＿＿＿；＿＿＿；＿一一 一— -7---7---♦7-- ------―'――――’―---'一―――’―--- ---r---r---T ___ T __ _ 

''''''●  l ●'''''''''  
' ' ' ' ''●  l ● , . ''''''''  
''、'''● ● ,''''''''  
'''''●  ●''''''''''  
'''''● l ●''''''''''  
''''' ●  l ●''''''''''  

''●  l● ' ' ' ' ' ' ' ' ' '  -c ---'---!. ------- ---- -- ----------------,----,----, —---,---- ---, ―--'―---, ―--'――― 
'''''#  #,''  
''''●  ●'''''''''''  
''''● 9 ●'''''''''''  ''''●  , #'''''''''''  
''''●  ● , ''''''''''  
''''●  ● ,'''''''''''  ． 

□ EOH(1) 

• EOH(2) 

e
d
9
qハ出

1.6 

1.4 

1.2 

1.0 

0.8 

0.6 

0.4 

0.2 

0.0 

゜

•………・外挿線

50 100 

有効加圧ねじ回転角，deg

150 200 

図 4-17EOH の見かけの加圧ねじ回転角—圧力関係

10 

s
■
 

B
d
W
'
憾
如

ー

0.1 

(~J 

• 
EOH(1) 

EOH(2) 

,=≪=m;,,,WSMM&_,_ぶ，常圧粘度

外挿線

I I I 

I I 

I I I I I I I I I I 

I I I I 

I I I I I I I I I 

I I I I I 

I I I I I I 

I I I I I 

I I I I I I I I I 

I I I I I I 

I I I I I I I I I 

I I I I I I 

I I I I I I I I I 

I I I I I I 

I I I I I I 

I I I I I I I 

I I I I I I I I 

I I I I I I 

I I I I I I I I 

I I I I I I 

I I I I I I I I I 

1 I I I I I I I I I I I ... 
I 

・曰.., .. ".'I.. .'I .. , .. ". . •,• .".'I. •,•• 
I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I 

I I I I I I I I 

I I I I I I I I 

I I I I I I 

I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I 

I I I I I 

I I I I I 

I I I I I I 

•••• ,. • • •• ■,■ ••••••••••••• ,. • • • • ., ••••••• , •• 
I I 

I I I I I 

I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I 

I 
I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I I 

1 I I I I I I I I I I I I 

1 1 1 I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I I I I 

i I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I I 

I I I I I I I I I I I I I I I 

J
 

I

I

I

I

I

I

 

_

_

_

_

_

_

 

1

1

ー

●

ー

鼻

ー

1

1

1

ー

1

,

＇
1

1

1

1

9

9

1

1

•• 

ー

ー

ー

1

1

_

_

_

_

_

_

 

1
1
1
1
~
1
1
ー
、
9
_
1
●
●
ー
1
ー
1
1
1
1
1
1
1
1

．
 
．
 

•# 

●
 

_

1

 _

_

_

_

_

 
1
1
1
1
1
1
1
ー
●
ー
1
ー
ー
ー
1
~．

．
．
 

9
 _

_

 
9

1

9

1

1

_

1

1

1

1

1

1

●

 

_

_

_

_

_

 
1
1
1
~
1
1
ー
ー
・
▼
ー
1
1
1
_
1

．
 
．
 

•# 
i

，
↑
．
．
―
 

•#• 

_

1

1

1

1

1

1

1

1

1

1

1

ー

1

ー

●

ー

1

1

1

_

_

_

_

_

 11_~ 

_

_

_

_

_

_

 
~
 

••. 

1

1

1

1

9

1

1

1

1

1

,

_

9

1

ー

●

'

_

_

_

_

_

_

 
1

1

1

1

1

1

1

“

ァ

．

．

 

、

●

#

ー

ー

9

_

1

1

,

1

1

1

_

1

_

1

9

_

_

_

_

 
1

1

1

ー

ー

1

1

_

_

 1

1

1

,
＇

1

割

ー

1

ム＿

．
 

•# 

I

I

I

I

I

I

I

I

I

I

I

I

'

,

I

I

I

I

I

I

I

 

_

_

_

 
1

1

1

 
_

_

_

_

_

_

 

1

1

9

占#
 0.01 

゜
50 250 

見かけの加圧ねじ回転角， deg

100 150 200 300 

図 4-18EOH の見かけの加圧ねじ回転角—粘度関係

-52 -

三重大学 大 学 院 1: 学研究科



田中 2008年度 4章

e
d
9
q
R
出

4

2

0

8

6

4

2

 

．

．

．

．

．

 

1

1

1

 

0
 

0
 

0
 

0
 

............' 

EOH(1) 

EOH(2)AI 

外挿線

50 100 150 200 
見かけの加圧ねじ回転角，deg

図 4-19EOH の見かけの加圧ねじ回転角—圧力関係 (SAC)

250 

0.1 

0.01 

常圧粘度

EOH(1) 

EOH(2)AI ., 

外挿線

I 

I 

＇ ＇ I 

＇ , 1 

ヽ
ヽ
I ········••'••················ ＇ ＇ , 1 

•'• ■ ... ■ ■ ■ ■ •• ■ ■"■ ■ ■'■ ■ 

＇ ＇ ＇ ＇ I 

＇ I 

＇ ＇ ， 

s
■
 

B
d
 E
二
憾
如

0.001月

゜

I

I

I

I

I

I

I

 

．
 

9. # #
 

•• 
#ヽ
 ◆

 

．
 

• 
50 100 150 200 250 

見かけの加圧ねじ回転角， deg

図 4-20EOHの見かけの加圧ねじ回転角ー粘度関係 (SAC)

-53 -
, l, I '., I •1il ・内 I l 



田中 2008年度 4章

表 4-1それぞれの実験における空加圧ねじ回転角

空加圧回転］再 8d , deg 差△ Bdeg 

対数粘度か
圧力からの

実験番号 実験最終日 対数粘度勾配 らの e dp-e d n 
外挿値〇 外挿値〇

dn dp 
DOS (5) 2006/9/21 0.053 57 67 10 
DOS (6) 2006/10/16 0.056 61 67 6 
DOS (7) 2007/12/7 0.053 

゜
4 4 

DOS (8) 2007/12/17 0.053 67 72 5 
抜粋データ 0.053 5.0 
PA04 (1) 2006/11/21 0.065 59 63 4 
PA04 (2) 2006/12/6 0.056 156 161 5 
PA04 (3) 2007/7/10 0.065 122 122 

゜PA04 (4) 2007/8/4 0.065 86 90 4 
PA04 (5) 2008/1/23 0.059 52 56 4 
PA04 (6) 2008/2/21 0.067 82 84 2 
抜粋データ 0. 065 4.0 
i PA (1) 2006/12/21 0.023 18 33 15 
i PA (2) 2007/1/17 0.024 -12 

゜
12 

i PA (3) 2007/1/25 0.024 10 20 10 
i PA (4) 2007/11/8 0.027 83 89 6 
i PA (5) 2007/11/16 0.022 70 82 12 
抜粋データ 0.024 10.0 
nAA (1) 2007/3/28 0.036 93 93 

゜nAA (2) 2007/10/2 0.027 55 63 8 
nAA (3) 2007/10/23 0.031 72 75 3 
抜粋データ 0.031 3.0 

表 4-2それぞれの実験における空加圧ねじ回転角

空加圧回転角 Bd , deg 差△ e deg 

対数粘度か
圧力からの

実験番号 実験最終日 対数粘度勾配 らの e dp-e d n 

外挿値6 外挿値〇

dn dp 
nPA (1) 2007/4/6 0.026 34 39 5 
nPA (2) 2007/4/23 0.021 46 62 16 
nPA (3) 2007/5/22 0.023 52 62 10 
nPA (4) 2007/6/15 0.022 52 63 11 
nPA (5) 2008/4/14 0.021 26 43 17 
nPA (6) 2008/6/9 0.021 32 49 17 
抜粋データ 0.021 17 
EOH (1) 2008/7/22 0.01 

゜
48 48 

EOH (2) 2008/9/2 0. 011 53 99 46 
抜粋データ 0.011 46 
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表 4-3そ れ ぞ れ の 実 験 における空加圧ねじ回転角 (SAC)

対数粘度か
圧力からの

実験番号 実験最終日 対数粘度勾配 らの 0 dp-0 d n 
外挿値e 外挿値〇

dn dp 
nPA (1) 2008/5/19 0.013 -5 10 25 
nPA (2) 2008/5/29 0.011 ， 50 41 
nPA (3) 2008/6/3 0.022 105 120 15 
抜粋データ 0.013 25 
i PA (1) 2008/6/23 0.016 15 40 25 
抜粋データ 0.016 25 
EOH (1) 2008/7/7 0.01 60 80 20 
EOH (2) 2008/9/30 0.009 38 50 12 
抜粋データ 0.01 20 
DOS (1) 2008/12/3 0.025 55 65 10 
抜粋データ 0.025 10 
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表 4-4各液体の WLF定数

Ts (0) A1 A2 B1 B2 C1 C2 

DOS -89. 7 113. 44 0. 788 0. 113 95.025 11. 17 31. 69 

PA04 -80. 522683 346. 37 0. 19418 0. 09821 247.013 11. 05 33.08 

EOH -243. 896 329. 78 0. 24337 0.03115 147.919 12. 75 75.09 

7373 -61 585769 49.59 2.2468 0.08252 264 10.94 23. 68 

7474 -105.26766 326. 31 0. 16617 0.11312 175.939 11.22 27. 12 

.. 
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I 

-66 -

, l ! •j'" f,11 9
らrィ



田中 2008年度 4章

20.00 

15.00 

e
d
9
-
L
t
)
 

10.00 

5.00 

0.00 • 

c
 

A
 

D
 

｀
ー
、1

-

．
 

,

'

,

¥

-

.

 

4-~ 
7

-

"

 

．
 
．
 

4
 

-:[」-{．

I

…
…

r…
…
遍
．．．．． 

9．
し
・
・
…
…
•
•
,
…
…
…
…
•
•
i

．
 

．
 

．
 

~
．
~
 

．
 

．

．

．

 

~
ふ
~

•"~ 

．

．

 

d
 

•• 

●

竺

[

[

l

l

l

 

ふ

●

□
 

．
 

△
 

DOS(8) 

7373(1)SAC 

7373(1)DAC 

7474(1)SAC 

一

゜
0.5 1 

圧力， GPa

1.5 2
 

図 4-43 7373および 7474の 圧力と粘度圧力係数 a の関係

表 4-5圧力と圧カー粘度係数 a

推定圧力 (GPa) 0.000 0. 107 0.430 0.678 0.908 1. 150 1. 150 

DOS(8) 
圧カー粘度係数(1/GPa) 16.019 11.653 10.559 9. 94 9.592 9.599 

推定圧力 (GPa) 1. 300 1 300 1. 450 1. 450 1. 580 1. 580 

圧カー粘度係数(1/GPa) 9. 281 9.286 8.901 8.934 8.575 8.557 

7373 (1) SAC 
推定圧力PP(6Pa) 0.000 0. 010 0.210 0.520 0.950 

圧カー粘度係数(1/GPa) 71. 682 15.3371 11. 86572 10. 18109 

7373 (1) DAG 
推定圧力PP(6Pa) 0.000 0.04 0.23 0.550 

圧カー粘度係数(1/GPa) 33.085 13.855 11. 703 

7474 (1) SAC 
推定圧力PP(6Pa) 0.000 0. 100 0.310 0.660 1. 015 1. 280 

圧カー粘度係数(1/GPa) 14.476 10.628 8.651 7. 737 6.913 

7474 (1) DAC 
推定圧力PP(GPa) 0.000 0.040 0.500 1. 000 1. 250 1. 600 

圧カー粘度係数 (1/GPa) 30.855 8. 712 7.323 6.944 6. 677 
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図 4-45圧カーガスケット厚さ関係
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第 5章結論

すでに確 立されている 0.8GPaまでの潤滑油の簡便な高圧粘度測定法を 2GPa

まで拡張するため， Bridgmanに よ る 高 圧 粘 度 デ ー タ の あ る ア ル コ ー ル 類 などを

用いて圧力較正図を作成し，それらを用いてエステル油，エタノール， 静水

圧 媒 体 油の高圧粘度を評価した．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 らっ

きが大きかった．これは本装置ではアルコール類の低圧，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．

(2) エステル油の DOS, イソプロピルアルコールなど 6種類の既知 液 体

で求めた 2GPaまでの圧力較正図は液体間でほぼ一致し，再現性も確

認することができた．

(3) 上記の圧力較正図を用いてエステル油，エタノールの既知データの

ない IGPa,..,__, 2GPaまでの高圧粘度を評価した結果、高圧粘度の片対

数グラフにおいて IGPaまでの既知データの外挿線とことなり下に凸

の特性であることがわかった．静水圧媒体油の高圧粘度特性はグラ

フの勾配が DOSに比べ 3分の 2ほどと小さく，これは静水圧圧力が

高いことに寄与すると考えられる．
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付録 1 粘度算出プログラ ム (yn.n粘度計算 (nPA)常圧 .med)

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） =PA04 (2) 
PMA:=O 圧力 (MPa)

T :=273+24 
vo:=2.oos 

ROLO l:=0.8053 

ROS:= 8.4 71534 

ROLO:=ROLO 

球半径(μ.m) 

圧力室厚さ/2(μ.m)

屈折率1の時

ガスケット穴半径 (μm)

温度 (K)

常圧粘度 (mPas)

常温試料油密度 (g/cm3) 
KTF1のみ0.96 

球密度 (g/cm3)

I 

1 + 6.61210-4-(T-297) 

RO L:= RO LO~1 + 0.00059 
PMA 

1 + 0.0017lPMJ¥! 

ROLO= 0.805 

SEC:f 6:03 
DIV:=99.44 

(s) 

(μ. m) 

落下時間

V ：＝ 

n := 1.43 

゜
常圧屈折率1.45 
トラクション油1.5 

(2  
-1 

/ ¥ 2 
n , -I o 0.00059PMA l n。)

REFl' ,= + . 
2 

n0: +2 
1 + 0.0017}PMA 1 ¥2 

n。/ +2 

二REF:= 

ぷ l

L: ニREFL1 REF= 1.43 高圧屈折
率

L = 236.865 

A 

圧力室厚さ/2(μ.m) 

AL:=-
L 

DIV 

SEC 

AL=0.112 

高圧試料油密度

ROL= 0.805 

V=3.3151計

(g/ cm3) 

(μml s) 

2 3 4 51 
GALI:= 11-1.695AL+ 2.719AL -4.359AL + 2.195AL + 0.140AL / 

2 
GA L2:= exp1-2.719AL 

GAL:= GAL l・GA L2 

2 
AA L := 1.197-1.344AL+ 0.3 l 3AL 

LGAL:= 1-AL-GAL 

GMA := LGAL[ 1-ex{-AAL・(J-I ]] + GAL 

VISa:= 
(ROS-ROり・9.81・2・A

2 

9.y 

VISa= 3.562 

VIS:= GM A-VIS a 

見かけの粘度

VIS= 2.981 (mPas) 

ALPHA:= 

,,; 
I 

1n 
VIS 

VO 

-3 
P MA-I 0 

-74 -

GMA=0.837 

ALPHA= 1/GPa 

＼↓ ： ! n 1 : 



付録 2 WLF式による｝じ）J麻出 フ ロ グ ラ ム

(WLF-DOS序温 .med)

TO: ニ-89.7 

Bl: ニ0.217

Al :=111.5 

82: ニ20.32

A2 :=0.558 

CI := I I. I 7 C2:=31.69 

P: ニ0,0.04.. 0.32 圧力 (GPa)

1111 温度（℃）

riREF: ニI07 Pa・s 

TP(P) : ニTO+A 1・ln(I+ A2・P) FP(P) : ニI-B l・ln(I+ B2・P) 

log it P) := log(riRE f) -
Cl・(T-TP(P))・FP(P)

C2+ (T-TP(P))・FP(P) 

叫 P):= I d0gry: I') 

,p :=-0.711 (GPa) P vis(P) 

(Pa. s) 

In 
vis(pp) 

ALPHA: ニ
¥ is (0) 

I 

ALPIIA= 10.36'. 

1/GPa 

粘度 (Pa・s)

平

Iヽ;(p) 0 I 1 / 

! 
0 01 『

-1-

（） 0 I 0 2 0 3 0~ 
p 

-75 -

’’~、 .t 
L
 ＇ ＇ 



iPA BridgmanWLF圧力逆算プログラム

字 A1/C A2/1/GPa C1 

114.52 0.292 

DOS 10(¥7 -89.7 

SN50・1  Q/¥7 . -54.7 

トpro-alcohol 1 QI¥ 7 -165 

i-pro-aJeohol 

ぃ

t

K
唸

K
唸

涅

81 

0.117 31.630 

[

峙

圭

冷
f”-

n (exp)/r,(WLF) 
error :T, C 

0.999482磁
1.0282261 

0.955801541 

0.99070678 

1.044171 

0.98413306 

0.49286348 

24-24-24-24-24-24_24-24-24-

24 

82/1/GPa 1 

11.47 

0.217 25.300 11.17 

0.282 , 17.4 7 i 1 0. 96~ 
I 

0.092 101.743 11.00 

156.5249. 2.29036956 1 0.781255 ! 10.9634581 i 

: I I 

logn(~ ⑨ 
I 

1mPas 

111.50 

76.77 

134.36 

i in Pa.s 

凶迎~In (exp) 

~__Qj 
0.4905 

゜0.4905 
0.981 

1.4715 

1.962 

2.4525 

2.943 

L 

0.002138 

0.031478 

0.208933 

1.949879 

27.92593 

660.7052 

20701.78 

0.208933 

C2/C 

14.69 

｝ 

: ! 

9 、

i 

31.69 

26.59 ,1 
'I 

i 26.00 : 
I l 

' '  

I 5.25752299'1 
I : 

1 log n (WLF) 1 ! n (WLF, Pas),1 
I mPas i square error重みI I I' 

i ... ・・・i .... 1. : ~~~1 
I'I  I 

0.33000771 0.330233! 5.0561 E-081 0.00213911 J 

1.498007681 1.485919'0.00014613! 
i I I 

-1 0.03061393 

2.32000771 2.33964 0.00038543 
, I I 

1 0.21859488・1 

3.29000771 3.2940631 1.6442E-05 
I I I 

1 1.96816981: 

4.4460077・4.4272361 0.00035237 26.744598; -- I 'I  
5.8200077: 5.8269541 4.8249E-05 
-- I I I 

671.357553 i 
7.3160077; 7.6232811 • 42003.0724 

o.QQQ糾•as ,,・, .. 

. j I 

2.320007711: 2.339641 0.00038543 
I [ 

0.558 

3.348 

0.899 

，
 
8

7

6

5

4

3

2
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ー

i
'

゜゚

• 
i-pro-alcohol 

―WLF式
□
 

:---- i 

i 

＇ —, 
i 

2 

Pressure,GPa 

3
 

15.173561 
I 

I 

0.472271 i 

104.0297 / 0.573278 ! 



nAA BridgmanWLF圧力逆算プログラム

Mug/P_as ! 

i-pro-alcohol 

'00S 
SNSO 

n-amyl Alcoh 

゜10"7 1QA7 

10"7 

n-amyl Alcohol (1ペンタノール 156.525• ?-_?903? : _0. 781?5 _1_0.96~5 1 

log TJ (exp1 log TJ (Wl.F) 
1mPas :mPas 1square ed重み

.
t
k
唸

K
唸

索

-
＇
＼
望
~
圭
妥f"
-

1 0.94338313 

1.1410052 

0.98631186 I 

0.93811417 

0.94904671 
i 1.05871035 

1.34702758 

亨

, -165 
レ―

i -89.7 
- -

-54.7 

-165 

A1/C 
- --

114.52 

134.36 

111.50 

76.77 

96.08 

in Pa.s 

-- ［尋-77 (exp) 
24 

↓ -- - _Q, 
241 0.4905 

-、- -

24: 0 
一

24'0.4905 
--------

24 I 0.9_81 

24: 1.4715 

24 1.962 

241 2.4525 

241 2.943 

Tl (exp)/f¥(WLF) 

error T, C 

iA2/1/GPa ----------—---』

―; 

0.292 

0.899 

0.558 

3.348 

1.367 

81 : 82/1/GPaf C1 
一

l —ー- I -―-一一

0.117 

0.092 

0.217 

0.282 

0.071 

3.402271 
I 

31.630 

101.743 

25.300 

17.47 

6.956 

11.47 

11.00 

11.17 

10.96 

13.27 

0.00291 - 0.4633 -oA-8861← 0~60664 
- -- - ---- -- -~- -- . ----- - --- - - -

0.05666 . 1.75331 1.69601 (0.00328 ( 
- -

0.48674 2.68731 2.69328, 3.6E-051 
--~-、 t-―-- ----- t---- ---――. -—+---

4.10483 3.6133i 3.641041. 0.00077' 
-- -—--—+---- -~-~. —: 「―-~- -7―-

36.249 4.55931 4.582011 0.00052, 
|—--—--—-- . . 一ー

365.844 5.56-331 5.53852 I 0.00061 / 
----- ----- ~-―—ヘー―- —•— 

4521.64~-€,~~~ □ 6.~~?92」 i
0.00586 

ヤー—

芦

14.69 

26.00 

31.69 

26.59 

74.68 

-'--

5.25752 

TJ (WLF,P1 

-
1
1
1
 

7

6

5

4

3

2

 

S
B
d
 Eよ

u
g
o
-

―WLF式

• n amyl Alcohol 

[― 

---j 

0.00308 

0.04966 

0.493491 
I 

4.37562) 

38.1951j 

345.556し―--,-r~v-,.;;rv ----v. 、 vv~r
---―-、一―-- I -—--- -

3356.75 33.9133! 0.78102 
•—--- -、---―ート—--- -

゜゚

0.83299 

! 

2
 

3
 Pressure,GPa 



nPA BridgmanWLF圧力逆算プログラム

Muq/Pas 耳~

i-pro-alcohol 

DOS 

SN50 

n-propyl alco 

7

7

7

 

^^
 ̂

0
 0

0

0

 

1

1

1

 

n (exp)/17(WLF) 
error :T, C 

バ

'
i
)
A
f
~
X唸
惹

[
唸
圭
冷
f
ヂ

0.99836906 
0.98672854 

1.02646794 

1.02104884↑ 

0.95051534 

1.02731995 

1.10281846 

24 

24 

24 

24' 

24 

24 

24( 

24 

-165 

-89.7 

-54.7 

-165 

A1/C -- - ----- ---

i 

114.52 

134.36 

111.50 

76.77 

118.18 

A2/1/GPa ! 

- -- - ------ f 

0.292 

0.899 

0.558 

3.348 

0.729 

n-propyl alcohol(1プロパノール）l .1 s6_._s24s~2.29Q3_6ss6 

旦1 82/1/GPa 
-―----1--

0.117 

0.092 

0.217 

0.282 

0.043 

31.630 

101.743 

25.300 

17.47 

164.509 

C1 
- -

I 

11.47 

11.00 

11.17 

: 10.96 

12.48 

-—ヤー＿＿＿＿＿

0.781255 • 10.9634581 

- -

in P~t s log TJ (exp) , log TJ (¥,,1¥/LF) 

尋 lTJ (exp) ! mPas mPas _ 1 square error重み-l - - --—--—-- ---

゜
ー―_

0.4905 

0.981 

1.4715 
1.962 

2.4525 

2.943 

0.002008 0.302763711 0.303473'5.0252E-07 

0.020738 1.31676373 1.322566i 3.3667E-051 

0.096998 1.98676372 1.975418; 0.00012872, 
----- -·---―—レ—- --

0.42733 2.630763711 2.62171?: 8.1839E-051 

1.856794 3.26876371 3.290805, 0.0004858 

10.25094 4.01076371: 3.999058 !'0.00013702 

63.49854 4.80276371 4.76026T 
0.00086755 

I ・ー・一

2.32000771 i 3.251691 
- . --・ 

C2/C 
- - -----

14.69 

26.00 

31.69 

26.59 

54.22 

5.25752299 

n (WLF,Pas) 
----- - --- I 

--1 

----

0.00201128 

1 0.02101677: 

1 0.09449707 

1 0.41852094~ 
1 . 95346024 I 

9.97833287し

57.5784118 53.56144) 0.7327991 
---- -- ---、---」---- 1-------

L - -―--~-- - ----

5
 

4

3

2

 

s
e
d
 E
l
u
g
o
-

．
 

n propyl alcohol 

―WLF式

゜゚ 2
 

3
 Pressure,GPa 

T
T
'
 

_

-

•• 



EOH WLF圧力逆算プログラム

Mug/Pas ,Tgg/Q_ A1/C 

ethanol 
i-pr()-alco 
DOS 10A7 
SN50 : 10A7 
ethanol 1 OA7 

ethanol 

り

•
t
k
唸
K
唸
惹

l
'
．
唸
圭
冷
サ

TJ (exp)/ TJ (WLF) 
error・T, C 
1.016753 I 

0.998581 
0.9_86598← 

0.979764 
0.958144, 
0.950288 
0.~62_681 
1.001895 
1.051222 i 

『

'L'

゜

-a-p
 

G
 

ー／p
 0

0

 0

0

 0
 0

0

0

0

 

3
 

3
3
3
3
3
3
3
3
 

--—上—- -

一logrJ (WLF) 

1.5 

! 



付録3 圧力室の様子

DOS (8)ダイヤモンド常圧表.JPG 2007. 12. 17 11 54 00 

2, 
ヽ
． 

'― 

-'•J — 

DOS (8)ダイヤモンド最高圧表.JPG 2008. 01.22 14: 36: 00 

＂＂． 
PA04 (5)ダイヤモンド常圧表 JPG 2008. 01. 25 13・27 00 

． 
DOS(8)ダイヤモンド常圧裏.JPG 

DDS (8)ダイヤモンド最高圧裏.JPG 

2007.12.17 11.55 00 

2008.01.22 14: 37: 00 

． 
PA04(5)ダイヤモンド常圧裏.JPG 2008.01.25 13:28:00 

． 
PA04 (5)ダイヤモンド最高圧表.JPG 2008.02.14 14.47:00 

人 J・人 i

PA04 (5)ダイヤモンド最高圧裏 JPG

I'"・ 研尼 t

2008.02.14 14:48:00 



付銭3 圧力室の様子

i PA (5)ダイヤモンド常圧表.JPG 

1PA(5)ダイヤモンド最高圧表 JPG

2007.11.19 11・21・oo iPA(5)ダイヤモンド常圧裏.JPG 

2007.11.27 02 46:00 1PA(5)ダイヤモンド最高圧裏JPG

nPA (5)ダイヤモンド常圧表JPG

． 

．
 

．
 2008. 04. 14 14. 4 7: 49 nPA (5)ダイヤモンド常圧裏.JPG 

2007.11.19 11:22:00 

2007.11.27 02・45:00 

2008.04.14 14:49:01 

．
 nPA (5)ダイヤモンド最高圧表.JPG 2008.05.01 15・55_45 nPA(5)ダイヤモンド最高圧裏.JPG 

人［人 t1,c I t 1¥/f w科

2008.05.01 15:56:42 



付録3 圧力室の様子

DOS (1)サファイア常圧表.JPG 

DOS (I)サファイア最高圧表 JPG

nPA (1)サファイア常圧表.JPG 

nPA (1)サファイア最高圧表.JPG 

2008. 12. 03 14 16 46 

2008.12.08 18 37・32 

2008. 05. 21 11 : 25 00 

2008. 05. 27 14 14. 17 

h人{人 シ院

DOS (1)サファイア常圧裏.JPG 

DOS (1)サファイア最高圧裏.JPG 

nPA (1)サファイア常圧裏 JPG

nPA(l)サファイア最高圧裏.JPG 

~- fiit兜n

2008. 12. 03 14 18: 18 

2008.12.08 18:39'02 

一

；` もf
 

埒s

ン

2008.05.21 11 :25:47 

2008.05.27 14:13"26 



付録4実験詳細データ例 DOS

空加圧回転角

DOS (8) 

77 53. 47 PCu ① 0. 7 0. St DOS (2) 球直径= 57. 44← 56. 76 58. 11 

屈折率逆算 常圧 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目 5回目 2 6回目 6回目 2 7回目 7回目2 8回目 8回目2

・':

t
k
，̀
f
K
唸

惹

唸圭冷f5-

日付 12/17 12/17 12/17 12/17 12/17 12/19 12/19 12/19 12/21 12/27 1/11 1/15 1/18 

測定温度（℃） 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 

メモリ増加分

゜
56 25 75 00 87 50 100 00 112 50 112 50 125 00 125 00 137 50 137 50 150 00 150 00 

見かけの加圧角 (0)

゜ ゜
81 108 126 144 162 162 180 180 198 198 216 216 

有効加圧角(') 4 31 49 67 85 90 103 108 126 126 1AA 1AA 

等価円筒直径 (μm) 683 81 674 70 667 31 666 40 675 76 694 04 694 04 726 07 726 07 755 25 755 25 .. ダイヤ面からの球位置 マイクロ厚さ

1目盛 (μm) 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 178 29 236 15 432 08 470 61 202 43 215 25 
レーザー変位計' 

落下時間 (s) 0 12 0 82 22 7 196 95 1290 79 8400 00 10800 00 70380 00 75000 00 166440 00 151200 

常圧粘度文献値(Pa・s) 0 0176 0 0176 0.0176 0.0176 0 0176 0 0176 0 0176 0 0176 0 0176 0.0176 0 0176 ！ ＇ 

粘度ynnV IS (mPa・s) 14.354 96.926 2632 22540 146400 524500 508400 1789000 1750000 887印00 7576000 
I 粘度yn.nVIS(Pa・s) 0. 014354 0.096926 2.632 22.54 146. 4 524.5 508.4 1789 1750 8875 7576 

300 0 ←̀ ！ 

ダイヤ 1ごみピント (μm) 5452 00 5560 00 5028 00 5008 4970 

゜ ゜
"-一""、~

ダイヤ 2ごみピント (μm) 5750 00 5865 00 5290 00 5270 5222 179 181 i 2000" 球ピント位置 (μm) 5562 5680 5139 5130 5086 82 80 

ダイヤ 1から球ピント位置 (J.;m) 110 120 111 122 116 

゜ ゜ ゜ ゜
82 80 

I二L~ 言 士 I 
ダイヤ間半分距離 (N=l) 149 152 5 131 131 126 

゜ ゜ ゜ ゜
89 5 90 5 

100 0 
！ ダイヤ間距離 (N=l) 298 305 262 262 252 

゜ ゜ ゜ ゜
179 181 

レーザーN=l厚さ (μm) 314.80 299. 12 277 28 259.84 246.28 221. 52 221 52 201 76 201 76 180.96 180. 96 

高圧屈折率REF 1 448 1 479 1 546 1 579 1 603 1 616 1 616 1 628 1 628 1 641 1 641 00 
I I I 

実際の厚さ (μm) 455 83 442 40 428 67 410 29 394 79 357 98 357 98 328 47 328 47 296 96 296 96 

゜
50 100 150 200 

推定圧力(GPa) 0.000 0, 107 0;430 。.678 0. 908 1. 150 Ll50 1.300 1,300 1. 450 1. 450 有効加圧ねじ回転角，deg

WFL逆算圧力PP(卯a) 0.000 0. 107 。.430 
會゚678

0.908 1. 074 1. 070 1. 242 1.239 1,475 1. 452 1. 686 1. 697 

圧カー粘度係数(1/GPa) ＼ 16 019 11 652 10. 560 9 941 9 592 9 599 9 281 9 286 8 900 8 934 8 575 8 557 

＼ 一DOS(6) ● 2 iPA(1) 

常圧粘度 ● ・・・・・
.. iPA(2) 

2 .............. . iPA(3) 
の ・・1000・,....;: ....: •. ・・・+・ • iPA(5) 

贔・'-＼ ' ! . 1 ● D0S(1)田中 < 

~ ~1 0 •.• •······...•..•.• D08(4) 憾~`  ．，．．：・10・ .•.•. 

:::;l'J 05 ••. ・・・・・・・1 '-： ・・・・・・・・・・ DD00SS((S6) ) 

・・・・・・・1・:： '・＇ :・・・・ 

：： ● DOS(7) ・^↓． ~ ,・・・・・ 
~-~ 

0.0 

゜
50 100 1偽゚ 200 

見かけの加圧 ，deg 
250 

-50 0 50 100 150 200 250 

見かけの加圧ねじ回転角， deg
0.0 

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 20( 

有効加圧ねじ回転角，deg



実験詳細データ例 PA04

● ダイヤ面からの球位置

レーザー変位計

ぃ

t
k
`
“
f
K
唸

惹

I
〗
`
、
f
"iiff 
JE l
l
 

空加圧回転角

PA04(6) 

日付

測定温度（℃）

メモリ増加分

見かけの加圧角 (0)

有効加圧角 (0)

等価円筒直径 (μ.m)

1目盛 (μm)

落下時間 (s)

常圧粘度文献値(mPa・s)

粘度yn.nVIS(Pa・s) 

粘度yn.nVIS(mPa・s) 

ダイヤ 1ごみピント (μm)

ダイヤ 2ごみピント (μm)

球ピント位置 (μm)

ダイヤ 1から球ピント位卓(μ.m) 

ダイヤ間半分距離 CN=1)

ダイヤ間距離 (N=l)

レーザーN=1厚さ (μ.m)

高圧屈折率REF
実際の厚さ (μm)

推定圧力 (GPa)

ローランズ逆算圧力即（叫a)

圧カー粘度係数(1/GPa)

84 52. 00 PCu ① 0. 7 0. 5t PA04 (6) 球直径= 49. 77← 

屈折率逆算常圧 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目 6回目 6回目2 7回目 7回目 2

2/21 2/28 2/28 2/28 2/29 3/ 4 3/ 4 3/6 3/7 3/10 

24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 

0 50.00 62.50 87.50 100.00 112.50 125.00 125.00 137.50 137.50 

0 72 90 126 144 162 180 180 198 198 

0 -12 6 42 60 78 96 97 114 115 

691. 56 685. 89 684. 54 669. 50 666. 15 676. 78 694. 81 694. 81 722. 13 722. 13 

99. 44 99. 44 99. 44 99. 44 99. 44 99. 44 110. 26 138. 34 32. 07 104. 25 

0. 22 0. 52 0. 77 210. 92 1584. 08 12671. 85 78000. 00 82200. 00 92100. 00 253800. 00 

24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 

25. 768 45. 421 67. 199 17980 133800 1059000 5816000 祁86000 23350000 19780000 

0. 025768 0. 045421 0. 067199 17. 98 133. 8 1059 5816 4886 23350 19780 

5050. 00 4646. 00 4602. 00 4631 4892 4909 0 0 0 0 

5376. 00 4923. 00 4909. 00 4899 5152 5139 212 212 195 195 

5210 4775 4772 4730 5015 5030 99 99 99 99 

160 129 170 99 123 121 99 99 99 99 

163 138. 5 153. 5 134 130 115 106 106 97. 5 97. 5 

326 277 307 268 260 230 212 212 195 195 

316. 00 301. 52 302. 08 270. 00 254. 00 234. 24 214. 48 214. 48 195. 12 195. 12 

1.431 1.440 1.447 1.514 1.529 1.542 1.550 1.549 1.556 1.555 

452. 20 434. 19 437. 11 408. 78 388. 37 361. 20 332. 44 332. 23 303. 61 303. 41 

o. 550 0. 800 l. 050 1. 200 1. 200 1. 350 1. 350 

0. 535 0. 752 1. 001 t. 224• 1. 200 1. 418 l. 395 

12.374 11.471 10.686 10.129 10.183 9.723 9.768 

゜

0.004 

17. 770 

0.019 

33. 575 

0.064 

16.088 

49. 77 

← 50 
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実験詳細データ例 iPA

空加圧回転角

i PA (5) 

82 0. 00 PCu ① 0.7 0.5t iPA(5) 球直径= 62. 28← 

屈折率逆算常圧 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目 6回目 7回目 8回目 9回目

62. 95 61.6 

[
~
k

｀
望
＂k
唸
惹

〗唸圭冷立
日付 11/16 11/16 11/19 11/19 11/20 11/20 11/26 11/26 11/26 11 /26 

測定温度（゜C) 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 

メモリ増加分

゜
68 75 81 25 93 75 106 25 118 75 131 25 143 75 156 25 168 75 

見かけの加圧角 (0)

゜゜
99 117 135 153 171 189 207 225 243 

有効加圧角 (0) 35 53 71 89 107 125 143 161 

等価円筒直径 (μm) 676 54 673 32 677 29 693 33 713 58 736 18 782 97 809 83 

1目盛 (μm) 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 ▲ ダイヤ面からの球位置 マイクロ厚さ

落下時間 (s) 0 17 0 38 1 21 4 06 6 44 17 79 41 11 28 09 
レーザー変位計

常圧粘度文献値(Pa・s) 0 00214 0 00214 0 00214 0 00214 0 00214 0 00214 0 00214 0 00214 0 00214 0 00214 
! 粘度yo.nVIS (mPa• s) 23,124 51,02 160、024 529.889 824,962 2242 5062 3337 I 

粘度ynnVIS (Pa・s) 0 023124 0.05102 。.160024 0.529889 0 824962 2.242 5. 062 3 337 
： ·~: : 

! 

ダイヤ 1ごみピント (μm) 5818.00 5882 4929 5081 4935 4957 5012 4761 300 0 -
: 1 ! 

C ダイヤ 2ごみピント (μm) 6141 00 6139 5171 5320 5125 5121 5191 4911 

球ピント位置 (μm) 5971 6008 5050 5189 5030 5040 5120 4852 I ,ooo 

！ 

ダイヤ 1から球ピント位i{(μm) 

゜ ゜
153 126 121 108 95 83 108 91 ：、こミダイヤ間半分距離 (N=l)

゜゜
161 5 128 5 121 119 5 95 82 89 5 75 

ダイヤ間距離 (N=1)

゜゜
323 257 242 239 190 164 179 150 

レーザーN=l厚さ (μm) 289.52 271.44 250.32 230.88 206.96 189 84 169,44 149.36 
100 0 

為圧屈折率REF ~ 1 459 1 482 1 506 1 523 1 528 1 538 1 544 1 541 
i 

実際の厚さ (μm) 0 00 0 00 422 41 402 27 376 98 351 63 316 23 291 97 261 62 230 16 
00 

I 

＇ 
！ ： ＇ 

Bridgman逆算圧力PP(GPa 0.420 0.620 。.906 1.187 1 286 1.489 1. 660 1.57f} 

゜
50 100 150 200 

圧カー粘度係数(1/GPa) ＼ ！引数不．＂ 5 672 5 112 4 764 4 642 4 630 4 671 4 680 4 656 有効加圧ねじ回転角，deg

゜208642086420 2211111 0 0 ci ci ci 

edo.R出
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0 01 
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50 100 150 200 250 

見かけの加圧ねじ回転角， deg
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有効加圧ねじ回転角，deg



60.88 59.51 

t
k
‘
唸

K
｀
唸
＿
忠

一
〗
唸
圭
冷

10/2 

24 

150.00 

216 

153 

761. 31 ▲ nAA(1) . nPA(2) 

99. 44 
● nAA(2) @ nPA(3) 

100.45 
i i : 

3. 645 の10000 ..................... l••••••••••••••••••••••• ❖ •••••••••••••••••••••••i••••.• ・.-............. . 
: : . 

10770 ro : ; 々
a.. ： ： " . ● : 彩

4989 E 1000 : : • •• • :'璽［］八. ・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・:・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・:・'-,・・・・・・・・・・・・・1-・ 恵疇·'~••,;,-•--·········： 
5142憾 ；▲ : 鳳 ・i.

#{.'.  . /. 1ヽIII "':  

5055 : 
. 

100·····················i··it.•················· ·········~·············\······················· 
66 .・i . ! , T : 怨

.,:;.e l : : 
皐．：： ： 

76. 5 10 ···:.• 心・・・•,•~ ••••••I ・·······················~・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・・!・．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．．
： 

153・  
． . : i : 
: : i 

155.92 1 

1. 535 0.0 0.5 1.0 1.5 

239. 34 
圧力， GPa

1. 670 
1. <:i76 

6.0 

4. 785 

j 
Bridgman nPA ー`、

ー.‘,¥ 
A
 

―

―

―

 

p
 

n
 

II 
nPA(4) 
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実験詳細データ例 nAA
空加圧回転角 対数粘度か =64-1 43. 75 PCu ① 0. 7 0. 5t nAA (2) 球直径= 60. 20 ← 

nプロピルアルコール 屈折率逆算常圧 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目 6回目 7回目 8回目 9回目

□□戸'''
呈亘□:)13 645(2がct:•,:1: ニ
ダイヤ 2ごみピント (μm)

球ピント位置 (μm)

ダイヤ 1から球ピント位 (μm) o O 

ダイヤ間半分距離 (N=1) 0 0 

ダイヤ間距離 CN=1) 0 0 

レーザーN=l厚さ (μm)

高圧屈折率REF

実際の厚さ (μm) 0. 00 0. 00 

推定圧力PP(GPa) 0.000 0.000 

Brid郡an逆算圧力秤{GPa) 0. 000 0. 000 

推定逆算圧力差(MPa} 0. 000 

圧カー粘度係数 (1/GPa) I引数不正

備考

2.5 r1_____...,__ nAA(1) ― nPA(2) ! 

―← nAA(2) 徐 nPA(3) i 
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見かけ角一量―- nPA(4) 

翌1.5
r•··• nPA(1) 

店
出 1.0t-

0.5~ 

I 

I .-
j I -'--------i_ 

．

．

．

 

．

．

．

 

．

．

 

~
ニ
~
~

．

患

・

・

・

.

.

 

“
 

•
「
•
•
•.
-
．
,
 ．

．

．

 

●

,

9

A

.

、

.

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

~
i

□

1
8
0
1
1
7
6
9
2
9
9
2
3
3

□

8
2
9
6
1
9
2
1
9
3
1
2
9
4
1
1
3
4

□

予
．

．

 

.

-

．

 

5
4
7
3
0
8
t
,

、
~

3.6"~ 

4
 

9

.

9

,

-

-

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

．

．

 

0

1

.

5

.

2

2

7

8

 

1

.

2

,

 

．

．

．

 
4

.

 

ー

2

1

9

3

6

1

5

4

0

4

2

4

1

0

4

2

1

6

9

1

3

1

1

1

2

1

1

-

．
 

1

6

2

3

度

）

）

）

）

5

．

e

-

:

／‘、―

A

A

-

粘

o
e
o

7
2
9
9
5
9
0
9
5
0
7
2

圧

A
A
A
A
p
p
~

¢
●
『
~

い
2
4
0
0
1
4
4
8
1
0
6
4
4
1
3
6
4
5
2
4
9
0
2
8
2
5
2
1
3
5
1
0
1
1
2
2
4

い

5

1

0

0

5

9

常

n

n

n

n

/

・

.

4

1

.

0

 

..• 

3

4

.

3

]

 

1

0

7

9

7

4

4

 

1

5

1

1

.

 

8

i

i

[

-

|

-

0

4

9

3

3

 

16223~• 

＿＿＿―――――

-

E

E

ト

直

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

言
1
3
0
1
2
4
2
4
8
2
5
1
1
3
7
9
0
0
2
7
5
[
9

゜

3
 

0

0

v

 

1

2

4

5

3

0

4

8

0

2

0

 

0
 0
 • 

5
 

2

5

4

8

 

7

4

1

3

1

7

3

7

0

9

3

 

4

6

6

2

2

 

0
 

0

)

 

1
 

2
5
2
4
0
0
0
8
4
5
5
6
4
4
 

1

.

6

2

5

3

1

6

2

 

.

5

5

5

3

 

0
 • 

3

.

0

0

,

 

/

2

 

7
 

0
 
0
 
0
 

5
 
0
 

0
 

9

5

7

9

0

 

2

4

0

1

s

坦

2

9

3

5

1

1

 

8
 

7
 

6
 

ー

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

ー

1

1

2

4

3

3

6

2

「

.
3
 

/
 

．

．

 

6

4

8

1

.

8

 

0

0

5

 

9

2

4

9

0

^

2

8

4

9

.

5

 

8

1

2

 

2

4

 

6

3

9

3

2

8

7

 

6

2

6

9

 

4

4

 

！
 ：
 

；
 

I I 

300← 

250← 

・・・・・・・IIII・・ …... 圧力差MPa

350 • ダイヤ面からの球位置 — 

L

↑
 

2
0
0
1
5
0
 

e
d
9
q
R
出

レーザー変位計

マイクロ厚さ

100← 

―,o ゚゚ ー゜
」L

： , I 
， 

. ........  ··············:·····~" 

←へ…~ 
・: ~、 rk鳳ヽ`←t, 墨：，曇，輝

50 100 150 

有効加圧ねじ回転角，deg

200 50 100 150 200 

見かけの加圧ねじ回転角， deg

250 ゜
50 100 

有効加圧ねじ回転角，deg
150 200 



実験詳細データ nPA

空加圧回転角

nPA (6) 

対数粘度; 35 24. 31 PCu の0.7 0. 5t DOSダイヤモンド 球直径= 62. 25← 

屈折率逆1常圧 1回目 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目 6回目 7回目 8回目 9回目

[」
R
K
`
,
f
[
k
唸
一
忠

一〗唸早冷H"-
日付 6/10 6/10 6/12 6/12 6/16 6/16 6/18 6/18 6/19 6/20 6/20 

測定温度（℃） 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 

メモリ増加分

゜
37 5 37 50 50 00 62 50 87 50 112 50 125 00 137 50 143 75 150 00 

見かけの加圧角 (0)

゜゜
54 54 72 90 126 162 180 198 207 216 

有効加圧角 c・)

゜
19 37 55 91 127 145 163 172 181 

等価円筒直径 (μm) 630 75 618 04 607 99 638 56 689 28 732 92 776 40 793 26 832 10 

1目盛 (μm) 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 99 44 

落下時間 (s) 球不動 0 09 0 21 0 29 1 71 6 38 10 87 20 81 23 53 36 80 

常圧粘度文献値(mPa・s) 2 008(24 2 008 2 008 2 008 2 008 2 008 2 008 2 008 2 008 2 008 2 008 

粘度yn.nV IS {mPa• s) 11. 422 24.322 33.038 190,032 682.559 1136 2083 2309 3460 

0.011422 0.024322 0.033038 0. 190032 。.682559 l 136 2.083 2 309 3 46 

ダイヤ 1ごみピント (μm) 5129 00 4308 00 4155 4168 4918 4950 5012 5070 5050 

ダイヤ 2ごみピント (μm) 5399 00 4540 00 4385 4369 5088 5102 5148 5193 5162 

球ピント位置(μm) 5260 4420 4262 4271 5008 5021 5087 5133 5103 

ダイヤ 1から球ピント位置 μm) 

゜
131 112 107 103 90 71 75 63 53 

ダイヤ間半分距離 (N=l)

゜
135 116 115 100 5 85 76 68 61 5 56 

ダイヤ間距離 (N=O

゜
270 232 230 201 170 152 136 123 112 

レーザーN=l厚さ (μm) 295. 78 280令 60 268. 16 245. 76 209. 60 170.00 152.64 132. 08 125、04 112. 68 

高圧屈折率REF 1 490 1 514 1 521 1 550 1 561 1 565 1 568 1 569 1 57 

実際の厚さ (μm) 0 00 418 09 405 99 373 80 324. 88 265 37 238 88 207 10 196 19 176 91 

推定圧力PP(GPa)

Bridg血n逆算圧力秤(GPa) ＼ 0.000 0ぺ沿6 0. 537 0、635
L122. 112 2 

1. 630 1. 792 ~ ~ t,~ 982 ~ ~ 2. 014 2. 138 

推定逆算圧力差(MPa)
＼ 

r-----... 0.000 0.000 305.5 536. 7 635. 11 1630 1792 1981. 9 2013.8 2137 6 

圧カー粘度係数(1/GPa) ＼ 5 690 4 647 4 410 3 754 3 576 3 537 3 504 3 500 3 486 

壁補正係数 0 795 0 799 0 794 0 782 0 767 0 740 0 724 0 694 0 680 0 652 

備考 1回目球がくつついたので減圧後，球を入れなおした

62.68 61.82 
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,― レーザー変位計
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実験詳細データ例 EOH

空加圧回転角

エタノール(2)

日付

測定温度（℃）

メモリ増加分

見かけの加圧角 (0)

有効加圧角 (0)

等価円筒直径 (μm)

1目盛 (μm)

落下時間 (s)

常圧粘度文献値 (mPa・s)

粘度yn.nVIS(mPa嶋 s)

粘度yn.nVIS (Pa• s) 

ダイヤ 1ごみピント (μm)

ダイヤ 2ごみピント (μm)

球ピント位置 (μm)

ダイヤ 1から球ピント位置rμm)

ダイヤ間半分距離 (N=1)

ダイヤ間距離 (N=1)

レーザーN:::1厚さ(μ.m) 

高圧屈折率REF

実際の厚さ (μm)

推定圧力PP(GPa)

Brid師an逆算圧力PP(GPa)

推定逆算圧力差(MPa)

圧カー粘度係数(1/GPa) 
",'""""'"" I 

IPA(1) 

IPA(2) 

IPA(3) 

nAA1 

nPA1 

nPA2~1-5 

nPA3 

nPA4 

nPAS 

● ェク／ール(1

4t Iり／ール1見力

▲ ェク／ール2見カ

● EOH(2 

対数粘度； 50 34. 72 PCu <D 1. 0 1. Ot DOSダイヤモンド 球直径= 49.34← 

屈折率逆1常圧 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目 6回目 7回目 8回目 9回目 10回目

9/3 9/3 9/8 9/8 9/8 9/10 9/10 9/11 9/11 9/12 9/12 

24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 24 

62.50 68.75 75.00 81.25 93.75 106.25 118.75 137.50 156.25 168.75 

90 99 108 117 135 153 171 198 225 243 

40 49 58 67 85 103 121 148 175 193 

637.08 638.05 634.35 634.36 639.69 652.24 674.02 718.40 775.45 831.94 

96. 725 96. 725 96. 725 96. 725 96. 725 96. 725 96.725 99.44 99.44 99.44 

0. 05 0. 07 0. 09 0. 10 0. 19 0. 31 0. 45 0. 78 1. 83 2. 45 
.. ダイヤ面からの球位置

5. 554 7. 738 9. 899 10. 934 20. 524 33. 07 47.352 79. 817 179. 226 228. 645一レーザー変位計。.0055540.007738 0鳥0098990.010934 0.020524 0.03307 0.047352 0.079817 0. 179226 0.228645 

5239.00 4608.00 4498 4672 4612 4664 4878 5015 4994 4828 

5535.00 4895.00 4774 4943 4860 4896 5088 5195 5144 4961 

5382 4752 4635 4804 4736 4780 4985 5103 5072 4895 

143 144 137 132 124 116 107 88 78 67 
250.0 

” 148 143. 5 138 135. 5 124 116 105 90 75 66. 5 a.. 200.0 
~ 

296 287 276 271 248 232 210 180 150 133 -R 

298.16 290.08 282.88 271.76. 251.76 231.12 210.24 .178、72 148.32 127.44 
I±! 150.0 

1. 448 1. 458 1. 465 1. 467 1. 481 1. 489 1. 494 1 . 5 1 . 507 1. 509 

431.74 414.42 398.67 372.86 344.14 314.10 268.08 223.52 192.31 

0. 500 0. 620 0. 750 0. 880 1. 100 1. 250 1. 400 1. 650 1. 900 2. 030 
0. 435 0. 566 0. 672 0. 7!6 __ .. !-0~4 .. _ t. ~84 _ 1.~1. 815 2. 353 2. 523 

49. 77 48. 91 
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実験詳細データ例 7373

銅球直径＝ 53.21 ← 52. 35 54.07 アルミ球i 62. 255← 65. 27 59.24 

り」
[
K
唸`

K
唸

惹

I〗囃圭冷f"-
屈折率逆1常圧 1回目 2回目 常圧 1回目 2回目 3回目 4回目

日付 10/17 10/17 10/17 10/22 10/22 10/22 10/23 10/23 

測定温度（℃） 24 24 24 24 24 24 24 24 

メモリ増加分 25 00 50 00 81 25 112 50 

見かけの加圧角 c・l

゜
36 72 

゜
36 72 117 162 

有効加圧角 (0) 1 6 37 6 82 6 127 6 

等価円筒直径 (μm) 938 82 943 16 919 77 917 43 899 71 897 36 905 06 

1目盛 (μm) 96 725 96 725 96 725 96 725 96 725 96 725 96 725 96 725 

落下時間 (s) 0 25 0 29 球付着 0 31 0 5 6 18 119 25 3992 70 

常圧粘度文献値(mPa・s) 26 784 26 784 26 784 26 784 26 784 26 784 26 784 26 784 

粘度yn,nVIS(mPa• s) 30.147 34.969 34. 121 54. 851 670.883 12810 425000 

0.034121 0 054851 0.670883 12. 61 425 

ダイヤ 1ごみピント (μm) 5625 5748 5075 00 5332 00 5568 00 5430 5335 

ダイヤ 2ごみピント (μm) 6248 00 6362 00 5682 00 5938 00 6128 00 5939 5812 

球ピント位置 (μm) 5929 00 6055 00 5370 5632 5848 5683 5589 

ダイヤ 1から球ピント位置 ~11 m) 304 307 

゜
295 300 280 253 254 

ダイヤ間半分距離 (N=l) 311 5 307 

゜
303 5 303 280 254 5 238 5 

ダイヤ間距離 (N=1) 623 614 

゜
607 606 560 509 477 

レーザーN=1厚さ (μm) 620,48 617. 60 601. 58 596. 16 560.08 517,36 470,00 

高圧屈折率REF 1 473 1 510 1 544 1 569 

実際の厚さ (μm) 0 00 878 14 845 72 798 80 737 43 

推定圧力PP(GPa) 0.000 Q.010 0.210 0.520 0.950 

Brid罰這n逆算圧力PP(GPa) ＼ 
推定逆算圧力差(MPa)

＼ 

ヽ
圧カー粘度係数(1/GPa) ＼ 71 682 15 337 11 866 '10 181 

備考 2回加圧したところで球がくつついたため球を入れなおして再実験した。
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実験詳細データ 7474

69. 6補正9.6 0. 00 PCu の0.7 0. 5t DOSダイヤモンド 銅球直径： 58. 76← 59.4 58. 11 

▲ ダイヤ面からの球位置

レーザー変位計

マイクロ厚さ

400.0 

ハ'tk唸K唸惹

屈折率逆1常圧 1回目 2回目 3回目 4回目 5回目

日付 11/14 11/18 11/20 11/20 11/20 11/26 

測定温度（℃） 24 24 24 24 24 24 

メモリ増加分 50 00 75 00 100 00 118 75 150 00 

見かけの加圧角 (0)

゜
72 108 144 171 216 

有効加圧角 (0) 2 4 38 4 74 4 101 4 146 4 

等価円筒直径 (μm) 671 17 667 17 679 50 718 21 803 35 

1目盛 (μm) 96 725 96 725 96 725 96 725 96 725 96 725 

落下時間 (s) 0 15 3 48 69 22 274 74 2146 40 

常圧粘度文献値(mPa・s) 5 279 5 279 5 279 5 279 5 279 5 279 

粘度yn.nVIS (mPa• s) 5 279 18. 137 411. 41 7996 31070 230300 

粘度yn.nVIS(Pa• s) 0.005279 0,018137 0.41141 7.996 31,07 230.3 

ダイヤ 1ごみピント (μm) 5200 00 5252 00 5366 5485 4926 

ダイヤ 2ごみピント (μm) 5500 00 5516 00 5597 5683 5081 

球ピント位置(μm) 5349 5389 5475 5586 5005 

ダイヤ 1から球ピント位置(μm) 

゜
149 137 109 101 79 

ダイヤ間半分距離 (N=1)

゜
150 132 115 5 99 77 5 

ダイヤ間距離 (N=1)

゜
300 264 231 198 155 

レーザーN=1厚さ (μm) 312. 16 297.84 267.28 231. 04 198.96 152.48 

高圧屈折率REF 1 476 1 547 1 583 1 594 1 608 

実際の厚さ (μm) 0 00 439 61 413 48 365 74 317 14 245 19 

推定圧力PP(GPa) 0.040 0.500 LOOQ 1.250 1. 600 

Bridgman逆算圧力PP(GPa) ＼ 
推定逆算圧力差(MPa) ＼ 
圧カー粘度係数(1/GPa) ＼ 30 855 8 712 7 323 6 944 6 677 

ー・・ -_ t--- ・ IPA(1) ＾ ．．． 1000000 
"-・" 

• IPA(2) 100000 ,.., .... ; ＇ .... ., .. ． IPA(3) 2 a - → . 

.... ----+＇ ・・．．．10000 
： 

▲ nM1 ＇ 
： 

1/) 1000 F ・■■■ ,I,■■'■■ ., .. 

I nPA1 ~1 5 - - ＇ 

1 
曇I＂ I 
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付録 5 PA04のRoeI ands式

s0 := 1.047 visOR := 0.019 

px :=0,0.1 .. 0.8 

z := 0.57 

圧力逆算RoeI ands-PA04-7. med 

TO :=30 

T:=30 

-s0 

alphasp(px, T) := (In(visOR) + 9.67)・[;o: 1::5・(I + 5.1-px)z -I l 
Pas 

vis(px, T) : = visOR・exp(alphasp(px, T)) 

]● 10 3 

100 

VIS(px, 24) 10 

VIS(px,30) 

VIS(px,90) 

0 I 

0 01 

1•10 3 

゜
~is (圧力 (GPa), 温度（℃））|

vis(0.05, 24) = 0.054 

alpha25 := In 
vis(0.8,25), 1 

, . 
vis(0,25) 1 0.8 

02 04 06 08 
px 

vis(0.05, 24) == 0.054 

alpha25 = 11.238 

px vis(px,24) vis(px, 30) vis(px, 90) 
I I 

0.024 0.019 3.904・10― 3 

0.115 0.086 0.012 
0.443 0.317 0.03 
1.491 1.017 0.069 
4.529 2.96 0.15 
12.73 7.999 0.308 
33.622 20.361 0.605 
84.368 49.335 1.146 
202.75 114.67 2.108 

I I 

vis(0.05 ,24) = 0.054 

25 
Pep:= 

alpha25 
Pep= 2.225 

-=. i'R大 学大学院 r. 学研究科



WLF式のデータの回帰 DOS(既存値）

DOS 文献値参照

C1 
一

11.17 

C2/C 

31.69 

亭

-89.7 

'一

↓ 

！ 

： 

____ j 

--' 

i 

! --- ----→ ~---

j __ 
： 

---—し．．

- - -

------- --↓ ＿＿＿ ------三―

-—- j 

↓ i -
' 

f ---- ・ー・・ i 
i 

-―--- : 

: 
口―-

- -

. Muq/Pas 

↑ -- -

DOS -

1-pro-alcoh<' 
-「―-- -

'DOS ------

1SN50 '-------
DOS 

: n(exp)/ T/ (VI/ 
error :T 

-25.3 , 1.252948 
―-―- I - ---

-1.0 1.010049 - ------—-- __ L_ 

~-2 i 0.978311: 
1.2'0.988184 

---" - ---」---

-o.8 ; 1.001614 
-2.3 : 1.022915 

---• 

1.3 0.986643 

」---- ← ----

- - ---'---

亨 A1 /C A2/1 /GPa 
-------- 一旦1_ : B2/1/G_P~ 一 鈷裟 --fil__ 

11.00 i 23.28 
- 69.03 6.59124 0.07080 94.180 -232-8 t- 11.00 ___ I 

o― j _ -165-- 134.36 o.89924 0_09250 1o1.143 -26.00 I 11.06———~---

10~7 : __ -89.7 _ 111.50 0.55800 0.21700 25.300 31.69 11.17 ----
10"7 

I I I ― - ---』----- --

1 -54.7 , 76.77 1 3.34800 ; 0.28200 17.47 , 26.59 , 10.96 1 

--

, 10~7 : 
--―- I ------- ---―-- --— I - --- - ------ ---L—- --l - - --,--- - I --- --

-8j!] 57.13 , 2.983 , 0.115 1 58.750 , 31.690 : 11.170 
↑ -―---- - • ----―→  —--- -• —、-- - I - - - - I'·---~--- _— 

DOS ! 156.5249 , 
Br油gma_n;

LF) 1 m Pa.s 
----—- - • 

C ---芦~Tl_~~xp) ---1 
30 ! 0.001, 0.019095 

--— t--—-- ---

30 0.053 0.046474 
→ ―-- --~--- - ---------」

- 30 l__ 0.193, 0.261~_63~-__ 2A_1141~_ 1.426~~~~-J3-9I!;-05 __—___ L o.26726 93.72146 o.711906 
30' ー0.36『 1.3851 3.14145 3.146612 2.66E-05 1 1.401561 78.02682 0.644823 
---→―--- -- ---~. 

301 0.566 8.7571 3.94函5 3.9390611 1. ⑲ E-05 ! 1 8.690827 63.2oofo.594843 ---- I --―-晉- --- 1---―-------—-- ----―-- --------―- ----— 
30 0.828: 76.97, 4.886321'4.876482 9.68E-05, 

-- -------↓ ~-- . ----------」-- -- -, ----- --1 75.24575 _ 48.6205_3← Q.§52291_ 
30: 1.098 621.7 ! 5.7935811 5.799421 I 3.41 E-05 i 1 630.1163 36.69j 0.520502 
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WLF式のデータの回帰 PA04(既存値）

Muq/Pas 

PA04 10A7 

PA04 

11 (exp)/ n (WLF) 
error ← ↓ T,C 

-1.2 1.011978 
--

0.5 0.994901 
1.3 • 0.987476 
0.5 . 0.994628 

-1.1 ↓ 1.011265 

→ —— 

100.0 I 0 

饂 A2/1/GPa 卑 82/1/GPa Qj_ C2/C 
- -- 亨

156.5249 2.29037 0.781255 10.96346 11.33 35.99 -87.7608 

156.5249 2.29037 0.781255 10.96346 
Bridgman 
in F>a~s . log n (exp); log_ n (WLF) n(WLF,mPas ） 

疇 n(exp) . mPas . mPas square err重み
-- - ---. T-T§(Of _ __f(p) 

24 Q 0.027391 1.437608 1.~~2_437 2.67E-05. _ _ 1 0.027067 111_.Z60~_ 1 
40 Q 0.014475 1.160619: 1.1~i8~1!. 4.93E-06 _ _ l 0.014549 127.7608 ___ _J 
70 Q 0.005914 0.771881 0.777355 3E-05 1 0.005989 157.7608 1 
100 Q 0.003111 0.4929: 0.495239 5.47E-06 1 0.003128 187.7608 1 

- --• -

150 0 0.00147 0.1673171 0.1624521 2.37E-05, 1 0.001454 237.7608; ----. 1 
9.0SE-05 

24l...:.J I 1.432~3_7~2.0518751 __ iJ五叫 11~7608T-: ~--1 

5.25I523 1.~07_9_~4 , 

血←耳 A1/C A2/1/GPa, 
I 

PA04 ト―- --

i-pro-alcoh~0 -165 
DOS 10A7 -89.7 

- -

SN50 ; 1 OA7 : -54. 7 
- --- -'---- - -

IPA04 . 10A7 -87.7608 
--

-----— --' -ー・・一

i 
PA04 

TJ (exp)/_ T}_ (T.vVLC F) 1 
error , 

11.6 0.88411, 24 
7.8 0.92-2-4----9-4 --→ ↓ 2-4r ' ＇ 

-6. 7 . 1.066511 24 

-5.7 1.04547-45-896 9-0''— —- 24 4' 
5.5 0.9 2 

-

1,6 ー・ •一-----

し1.4-

:； 12 ↓ 

~( -1 

b.a , I 

に:

-―一’ 切〇 P.6 

0.4--

! 

02 : 

B1 
- ----

69.03 6.59124 0.07080 
134.36 0.89924 0.09250 
111.50 0.55800 0.21700 
76. 77 , 3.34800 ; 0.28200 , 
110.61 0.52207 0.26415 

し—

, 156.5249 ; 2.29037 I 0.781255 i 10.96346 
: Bridgman 
ー, in Pa.s : le>~_叫xp)Fog_T] (Y¥fLF) ___ : _ _ __ 

辛!TJ (exp) 1 mPas ! mPas _ _ ] square e_rrj重み
g ← _O.Q25862 1.4J1~_62, 1.4§_~rn~. 0.002861 
~._Q.~73023 2.571736; 2.606772: 0.001228 
釦旦 7.649: 3.883605• 3.855639 l _O_.OOQ7821 
0.637 4 7.78 4.6_7_924_6, 4.65~ 屯_O.O_QQ?89: _ __ _ 

0.89—• --4~9--~ —+-5.63_42761 5.659028 l 0.0006131 
0.006073 

1―ーニニーニ―--"--―ニ

1111 PA04 

—TJ (WLF,mPas) 

＇ - - --- -↓ 

I 

82/1/GPa C2/C • C1 
- - - -

11.00 23.28 

94.180 13.28 _ _」 11.0Q_~
101.743 26.00・11.00 
25.300 31.69 11.17 
17.4 7 26.59 I 10.96 i 

13.533 35])9j -11.327―: 
11.33 35.99 -87.7608 

! 5.257523 . 1.907964 : 

j 17 (WLF,Pas)' 
l" -T§~p)_ . F(p)__ 

0.029252 111.53. 0.986075 
0.404364 101.4576[ 0~6_66781_ 
7 .171985 88.42092 0.482623 

------ - - I - ---

45.18264 __ [(!.Q95~~」 0.401~~~
456.0664 69_.5_5rnJ: o.~21514 
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WLF式のデータの回帰 EOH(既存値）

Muq/Pas 

ethanol 10"7 

ethanol 
Bridgnian 
in Pa.s , log TJ (exp)」ogT) (WLF1) _ TJ (WL._F,mPas) 

憂 TJ(exp) mPas mPas squc1re err重み T-TS(O) _ F(p) __ 
Q 0.00479 0.680336 0.682163, 3.34E-06 0.00481 203.9427 1 
Q 0.00238 0.376577 0.452712 1 0.002836 223.9427 1 ＿＿， 

O 0.00178 0.25042 0.25203 2.59E-06 0.001787 243.9427 ―_ ↓ 1 , 

Q 0.00146 0.164353 0.160838 1.24E-05 1 0.001448 253.9427 1 
Q 0.00119 0.075547 0.075025, 2.72E-07, 1 0.001189 263.9427 1 

30 ---0 0.001 0 -0.005E!_71. 3,45E-05 1 0.000987 273.94271 1 i 
40, Q 0.000825 -~0.0835§」 --0.0~塗 1.66_E::-_O!:i. 0.000827 283.9427'1 
50 O 0.000701 -0.15428 -0.15451, 5.13E-08 0.000701 293.9427 --601 

L - ---—• --- - - t- ---- - t - - ------ ----1- --し＿＿
Q 0.000591 -0.22841 -0.222951 2.99E-05 0.000598 303.9427 1, 1 

80, Q 0.000435 -0.361511 -0.34953] 0.000447 323.9427: 1 
100 i Q 0.000326 -0.48678: -0.46403, - : 0.000344 343.9427 1 
12~_ Q 0.000248 =-Ojl_Q_555 :-0.56811 _~- __ 0.00027~_§_3.912_71 __ 1: _ 
140 Q_ 0.00013 -0.88606 -0.66309¥ 0.000217 383.9427¥ ----n 

8.46E-05 

#NUM! 0.042101 i #NUM! , 1~267.9427 1 
- -- - -

-- . -- -- -- --

Muq/Pas 四Q& A1/C 
-' 

, , _~-• A2/1/GPa. 印_Lf:!2/1/GPa十盆但-l .Q1 , 
I I I I 11.00 23,28 I 

, ethanol : 69.03 6.59124 0.07080 94.180 23.28 , 11.00'  
1--pro玉底h<, 0 1 -.=-165 134.36 0.89924 0.09250 101.743 26.00 , 11.00 
:oos 10A7• -89,7 111.50 0,55800 0,21700 25,300 31.69 11.17 
SN50 1 OA7 -54.7 : 76.77 3.34800 0.28200 1 17.47 26.59 : 10.96 
ethanol -10-7 ← :_243.943 327.20 0.05248 0.17855 6.335 -)5_0-87 ; -12.748 

12.75 75.09 -243.943 
1 Bridgman 

← 7)_ (exp)/'T]凶圧F) , in Pa.s I log TJ (exp)i l9g T) (W_L.._F) _ : T/ (WLF,Pas) 
error T, C 尋 TJ(exp) :_1!1Pas , mPas 'square竺重み IT -TS(p) : F(p_2 

-1.7 1.01665: 30 0 0.001003 0.001301 -0.005871 5.14E-05 1 0.000987 273.9427 1 
丁―

--
0.1 : 0.998528, 30 Q謳 0.001283 0.108294 0.108934 

- ----' ~- I -
---~ 1 0.001285 273_10,.I 一函112•1 ―― ----

1.3 0.986586 30, 0.098 0.00159 0.201288! 0.207153 i 1 0.001611 272.2_~42 0.91377_: ----t---- ---~~-• ---- - -—• —- -—-— 
2.0 0.97982 30 0.1962 0.002314 0.364307 0.373161• 7.84E-05' 

-—「- -------
1 0.002361 270.5909 0.855769: 

---------- -'-—• - -、-- - -- -- --1-・- I - -

4.2• o.958304L __ 30 _ 0_3924 0.004152 _ 0.618299 1 o.636796 ___ o.ooo34s_ 1 0.004333 _i61 .2131 . o. n1_Q11~ 
4.9'0.95053 30 0.588!) 0.006766 0.8303 0.852334 0.000485 1 0.007118 263.9885 0.7225921 
3.7 0.963 30'0.7848 0.010576 1.024301 1.040675 0.000268 I 1 0.010982―260.7367, 0.680925, , - --1--—- --L---- -- 一~ 一

-0.2 1.002297 30'. 0.981 0.016304 1.212302 1.211306, 9.93E-07. 1 0.016267 257.5168, 0.647166 - - -—~-- -- --- -

-5.2 , 1.051711↓ 30 1.1772 0.024621 1.3913, 1.369404 0.0004791 1 0.02341 254.3283 i 0.618786~ 

I --―---- ,-.' , 0.001706 1 ..... --・-・・・』--・-・-・--'_,, , I 

TJ (~xp)/'TJ (WLF) 
error T, C 

0.4 0.995802 
16.1 0.839199 
0.4 0.9963. 

—• 

-0.8 1.008127 
-0.1 1.001202 . --- -

-1.4 , 1.013609 
—+ -------

0.3 , 0.997042 
一ー←

-0.1 1.000522 
―ー如ー 一

1.3 • 0.987 49: 
2.7• 0.972787 
5.1 0.948955 

- -----• 

8.3 , 0.917376 
40.2 , 0.598464 

• - - -

100.0 

9―•一一
I 

゜

-40 
-20, 

゜10 20 

24[.__g) 

A1/C A2/1/GPa B1 B2/1/GPa C1 

134.36 0.899 0.092 101.743 12.75 75.09 -243.943 

_156.5249 . ~.29037 0.781255→ 10.96346 0 

0 8 ＼,  — ： 

2 —log T/ (WLF) 
Ill ethanol 

Q 6 l +-, 

―n (WLF,mPas) '' : 

! ● ethanol 
---' ' 1.5 Cl) 02 • ーー 、＿＿

」會。

＼ iー：l 危盈~-02 

' _i '~ 
切

t 

＇習
--I — 0 -04 : 

-06 , 

-08 I I 

Ill 
-1 

-40 -20 0 20 40 60 80 100 120 140 

Temperature, ℃ 

雲 立

5底i523—:f907964 

゜゚ 0.5 

Pressure,GPa 

9
9
.
9
,

＇
L
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|
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'
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WLF式のデータの回帰 DOS(実験値）

DOS 文献値参照
Q1 Q&. 亨

11.17 31.69 -89.7 

ナ―—-- ---
I 

,--

Mug/Pas 芦
iPA 10"7• -165 

--~I --

, 10"7 DOS , -89.7 
SN50 : 10-7 ------54. 7 

DOS 10-7 . -89.7 
—• --

‘,‘, F
 

L

C

 

cwt 

n
7
6
7
1
8
6
4
9
7
6
6
-
9
3
 

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

x
r
的
7
5
7
0
-
0
6
7
0
6
3
3
6
3
5
1
7
5
8
0
3
9
6
-
6
8

‘‘ー'p
 

e
0
7
1
-
9
3
5
8
8
8
8
0
9
0
1
 

101 1
_
1
0
 o
o
o
:
 1

0
1
1
 

ncerro{
―― 

―

'
0
 8
0
0
6
0
7
i
3
4
2
9
6
7
8
 

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

2
2
3
5
1
1
1
1
[
-
-
1
 

―― 

饂 A2/1/GPa 配 B2/1/GPa 盗>JS;__ .Q1 
- -

134.36 0.89924 0.09250 101. 743 26.00 -----11.00 I 
111.50 0.55800 0.21700 25.300 31.69 _ 11.17 
76.77 3.34800 . 0.28200 17.47・26.59 10.96 

I 1 ()1_8.65 : -0.022 ← _ Q~l45·28. 748 : 31.690 , 11.110 
, . 11.17 _ 31.69 -89、7

Bridgman 
in_Pa:s _ 1 log T/ (exp): lo_g_77 (WLF) i n (WLF.Pas) 

尋;T/ (exp) 'mPas : 111Pas _ square err重み T-TS(p) _;_F(p) 
2(0  0.014354 1.156973[ 1.264674, 0.0116 1 0.018394 113.7 1 

- I 

24 OJQl_ 0.096926 1.9_86_1~:2.1J_0188~_0~Q153131 1 0.128881 116.1424 0.656295 
24, 0.43 2會632 3.420286 3.433381. 0.000171 

+----
1 2. 712571 123.5511 , 0.365882 

----―-―← - ---

24: 0.678 22.54 4.3529541 4.236867; 0.013476 1 17.25311 129.2762 0.261286 . —-, 

24 ____ O_J08 146.4 5J65541← j~969~3?; _0.03837~: _ 1 93.24735 _ 1:3!§148_; 0.19288 
24 1.15 524.5 5.719745 5.783711 0.004092 1 607.7311 140.26231 0.136992 
24: --JJ5_ 508.4 5.706206[ 5.7837J1 ,__Q.QQ_El叩t ---_ 1 607.7311 _ J-4Q.262~ → Q.1_~~ 四
24: ____ J.3 1789 年 2!31'.6.3304?_2.I_Q._Q_Q_~ ⑯2」 12140.287_14_~~?1~§/ 0.107§~ 
21~ -- 1.3 1750 6~2430381 6~~~ 叫If_Q.Q_QJ!>4~ —• __ _ 1 2140.287 _ !4_3_]_7~5 ! OJ_Q_7833 
24し 1.45 8875 6.9481681 6.923307 0.000618 1 8381.215 147.307 0.081782 -t--―-----1-- -.. --------~- --
24 i 1.45 7576 6.~19_41_1-Q-~233071_o.oorni11 _ _ _ 1 83a 1.21 s―141jo71 g_.o_s_11a2 
24・1.58 33410 1.5J4_6_5§, _ 7A8455_6 _:_ _9__.QQlfil氾 1 30518.01 150.3749 i 0.061252 ―-- I --- - -

24, 1.58 35650 7.55206, 7.484556 0.004557'1 30518.01 150.3749 0.061252 
0.111452 

+----

8 i 

/ 
，．→ 一

7 
↓ I 

．． 

6 

會の 4 5 

に

旦叩 3 /- 一logrt (WLF) 

2' 

1、 ● DOS 

゜゚ 0.5 1 1.5 
Pressure,GPa 
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WLF式のデータの回帰 PA04(実験値）

PA04 

-1] (exp)/ TJ (WLF) 

error ,T, C 

0.0 _ Q_.~~-9769 
O.O_~J).999689 
_0.0 _ J_.000241_, 
-0.2 1.001584 
0.1 0.998801 

100.0 

PA04 
iPA 
DOS 
SN5-0 

, __ -

PA04 ,------―-

゜

Muq/Pas 

10~7 

24 
40 

一↓

70 
100 
150 

--- - - ---

TJ (exp)/ T/ (WLF) 
error [T, C 

14.Q . 0.86()_102, 
-11.8 1.117885'. 
21.4 0.786465 

―→  - ---

-30.1 I 1.301361 
----七

2.1・0.978829 ----- I -----

21.4 , 0.786095 
-9.2 1.091802 
8.3 _ 0.9172191_ 

-11.3 1.113073: 

l --- --

156.5249 2.29037 0. 781255 10.96346 
Bridgman 

- --- -

in Pa.s , log T/ (exp) log TJ (WLF) TJ (WLF,m~as) 
辛 T/(exp) mPas mPas square err重み T-T_S(O) F(p) 

Q 0.027391 1.437608, 1_437_708_, 1.01 E-08, _ 1 0.027397 104.8204. 1 
Q 0.014475 1.1§9~19 1.160754 1.82E-08, 1 0.014479 120.8204 
Q 0.005914 0.7718811 0.771777 1.lE-081 

1 : -—• --- -- -- ------ . - - - .1 
1 0.005913 150.8204 1 ----------—- 1 ――-

Q 0.003111 0.4929 0.492213 4. 72E-07: 1 0.003106 180.8204 1 
＿上--―--- --—- -

0 0.0014 7 0.167317 0.167838 2.72E-071 1 0.0014 72 230.82041 1 --, - --- ------ . 

7.83E-07 
--——+--------

24L._gl ——~_ 1 WZJI ]_0~-~~04 [ _ _ _ __ ] 

--------ゴ-----------
#NUM! 1.437708, #NUM! 

--- - -l---

Muq/Pas·I9.QLQ~ 但 A2/1/GPa'. 配 82/1/GPa C2/C C1 
69.03 6.59124 0.07080 94.180 23.28 : 11.00 . : 

0 , -165 134.36 0.89924 0.09250 101.743 26.00 11.00 
10~7 . -89. 7 -- 111.50 0.55800 0.21700 25.300 31.69 11.17 
10"7 -~4. 7 76. 77 3.34800 : 0.28200• 17.4 7 : 26.59 , 10.96 i 

10~7 . -80.820~_ 4452.65 0.01152 0.21323 20.701 -32.487 _J__l f216 : 

11.22 32.49 -80.8204 
, Bridgman 

- ---

in Pa.s 」ogT/ (exp) log_ T/ CWLF) i T/ (WLF,Pc:1_§_) 
- --

尋（）T/ _exp • mPas , mPas square err重み l 
T -TS(p) 1 F(p) 

. -

24 0.004 0.025768 1.411081 : 1.4 76531 , 0.004284 
三—―

1 0.029959 104.6152 0.983037 
24 0.019 0.045421 1.657257, 1.608859 0.002342 1 0.040631 103.8456: 0.929276 
24 _ 0.064 0.067199, 1.~2_7363; 1.931684. O.Ql 0_883 1 0.085444 101.5378 ! 0.820111 
24. 0.55一: 17.98 4.25479 I 4.140392: 0.013087 1 13.8163 76.68938 ! 0.463414 
24 0.8 133.8 5.126456'5.1357 49 i 8.64E-05 1 136.694 63.96108'0.388969 -'―- --
24: 1.Q5 1059 6.024896 6.1294211 0.010925 1 134 7.166 51.26906 1 0.333896 

ヒ ― - - - -j --—寸―—-- ---'  

24 1.2: _ 5816 _6.]646241 6.726481: O.QQ14551 ____ 1 5326.975 43.67叫 0.3066 
24 1 1.2 -- 4886, _6.6_88953. 6. 726481 . Q.Q0140_~ →―_ __1 5326.975 43.67118, 0.3066 
24 1.35ヤ 233507.368287 7.321763 0.002164/ 20977.96 36.08623, 0.282404 

0.046635 

: -------—• 

6

4

2

1

8

6

4

 

1

1

1

0

 

0
 
0
 

s
e
d
 E'lJ, 
~01 

饂 A2/1/GPa 釦 B2/1/GPa C1 C2/C 
- - - --- ----- - - - - - 』

I9Q& 

134.36 0.899 0.092 101. 7 43 11.22 32.49 -80.8204 

5.257523 1.907964 
- - - --- - - ----

'

O

 

2

0

 ゚

Ill PA04 

—77 (WLF,mPas) : 

so 1go 
Temperature, C 

150 

I 

8
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WLF式のデータの回帰 EOH(実験値）

ethanol 

. Muq/Pas 

10~7 

TJ (exp)/ T}(WLF) 
error T, C 

0.5 0.995306 
16.1 0.838958 
0.4 0.996189 

-Q,8 1.008092 ＿＿ 
-0.1 1.001238 
-1.4 1.01_3711 
0.3・0.997203: 

- ----- I 

-0.1'1.000741 
---―- --1―-- ----卜

1.2 0.987757: --I -

2.7 : 0.9731411 
5.1 0.949378 
8.2 0.917851 

40.1 0.598812 

100.0 

- I - -゜
te_!.ha_nol 

i-:-p~o_-alcohc: 
jDOS 
I SN50 
;ethanol 

Bridgman 
——• __  in~~s __ +log T}~_xp); log~77-(WL._F") Tl (WLF,mPas) 

- - -

芦 T}(exp) mPas mPas square err - -------. --------重み＿ー―- .T~_I~ ⑨ --尺p)_
-40 Q 0.004 79 0.680336 0.682379 4.1 BE-06 0.004813 203.8957 . 1 -- , ____ _ 

-20 Q 0.00238 0.376577 0.452837' 1 0.002837 2_23.8957 1 
0 Q 0.00178 0.25042 0.252078 2.75E-06 , . 0.001787 2<iJ.~957·1 
1 o Q 0.00146 o.164353 0.160853 1.23E..:.05. 1 0.001448 253.8957 1 

20, 0 0.00119 0.07554 7 0.075009. 2.89E-07 1 0.001189 263.8957 1 -= --—+---
30 0 0.001 01 -0.00591. 3.5E-05 1 0.000986 273.89571 
40→ Q 0.000825 _ -0.083551 -0.08233, 1.48E-06 I 

I --—• - -- - - I - -- - I _ 1 
0.000827 283.8957; 1 

50, Q 0.000701 -0.15428: -0.1546'1.03E-07 1 0.0007 293.8957'1 
60事_Q 0.000591 -0.228411 -0.22306, 2.86E-05: 0.000598 303.8957, 1 
80. Q 0.000435 -0.361 51 I -0.34969 0.00044 7 323.8957 I 1 -―- ---- I ---- - -

100, ___ Q 0.000326 _ -Q.4136181 -0.4_p422; : 0.000343 343.8957• 1 ------+—-------
120 _ _ __ Q 0.000248 _ -0.905_55: -0.598321 0.00027 363.8957 ! 1 
140 0 0.00013 -0.88606 -0.66335: 0.000217 383.8957 1 

--~ ↓ 1 
8.46E-05 

24u-..  • #NUM!_ —0.042074_ #NU馴＿＿—_1~止61斡57: _ 1 

'Muq/Pas :U坦但 &1lQ 'A2/1/GPa. fil B2/1/GPa C2/C 1 
一 I - - -

C1 
---—. --- -- - -

, 11.00 1 23.28 
— -l- ---- ------

69.03 6.59124 0.07080 94.180 23.28 : 11.00 
- - - - - -

_ o _ -165_ _ 134.36 o.89924 0_09250 101.143 26.00 i 11.00 
1 Q:'7 _ -8_9_.7 _ _ 111.50 0.55800 0.21700 25.300 31.69 11.17 
10~7 -54.7 , 76.77 1 3.34800 ; 0.28200 1 11.41 I 26.59 1 10.96 I 

10~7 . -243.~_96 329.78 0.24331 0.03117 147.919 75.091) 12.749 

- j__ ---—~- -----―_ I 12. 75 7 5.09 -243.896 
! 156.5249 2.29037 , 0.781255, 10.96346, ~5.257523 I 1.907964 
Bridgm~n 

--- --」-- [_ -

~in Pa.s . log_ T}_(exp)」ogniWLF) 'Tl (WLF,Pas) ―- I ------

臣旦四 Tl (exp) mPa§_ mPas _ . square err重み IT-TS(p) ↓ F(p) 
24 0 0.001 0 0.042074. 0.00177 1 0.001102 267.89571 

+―- ---- - ---ャ-―• 1 
-i4↓ o:og 0.001744 0.2415-46: Q.291_~-49, O.Q_03H7~______ J 0.001984 260.7523'0.917057 
24 0.22 0.003059 0.485579. 0.459753・0.000667 

――- t-------
1 0.002882 250.6998, 0.890512 

-------~- - - I 

~4 ----0.38 0.005451 __ Q._7364}~~-Q_.6~ 魯 0.0123!31_,--_ _ 1 0.004219 238. 734, 0.873871 
24 0.5 0.005554 0. 7 44606 1 0. 7 42596 4.04E-06 

I 
1 0.005528 230.0361: 0.865448 

--' 

24」-- --0.6_2 0.007738 C>.888629← 0_._858407 _ O.OOQ~1_3i ___ J_ 0.007218 2t!.5618: 0.858824 
24: 0.75 0.009899 0.995591 ; 0.984001 ; 0.000134 1 0.009638 212.6206 0.85295 
24 ! 0.88 0.010934 1.038779 I 1.110931 : O.OQ~i96 1 1 0.01291 203.9154 0.848009 
241 ___ 1~- 0.020524 1.31226s 1_330973, 0.000351 1 0.021428 189.6876 _o:?~1101 

-- ------―-- I -------t - --

24: 1.25 0_03301 1.§19434 1_._48597L 0.00112 1 0.030618 _ 180.32?] --0.83714 

~: -_, 旦悶盟『りは霊げば悶°嵩盟 ］。富累畠：三塁三
24 _ 1.9 0.119226 2.253401 2.?_2_1542 0.99_1015 __ ___ 1 0.166549 142.5811 o._8_~_1_4-z 

I 

24 2.03 0.228645 2.359162 2.383978 0.000616 1 0.242091 135.5239, 0.822091 
0.01074 

ethanol 
_, -

TJ (exp)/ T]_ (VVLF) 
'error , 1T, C 

9.2 i 0.907667 I 

12.1 [_0.87f3816 
-6.1 I 1.06127: --j __―---

-29.2 : 1.292022 
-0.5 1.004639 
- ---—• 

-7.2 1.072067 
-2. 7 1.02704 71 
15.3 , 0.846932i 

---—• - --—---j--

4.2'0.957831 ! 

——+—-- -

-RO : 1.080098' 
I -

-7 .0 I 1.070348 '-----

5.1 0.949332 
-7.6↓ 1.076116 
5.6 0.94446 

- - + -

A1/C A2/1/GPa B2/1/GPa C1 ---, 釦→

134.36 0.899 0.092 101.743 

C2/C 
- - - -- 亨 i

12.75 75.09 -243.896 

0.8 
II ethanol 

06~ 
0.4 ―TJ (WLF,mPas) 

祖
0.2 

゜に—02

b.O O -04 

-0.6 

-0.8 

-1 

．
 

2 ., 

ー
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WLF式のデータの回帰 7373(実験値）

Muq/Pas 
7373 10~7 

TJ (exp)/ TJ (WLF) 
error .T, C 

饂 A2/1/GPa 配 B2/1/GPa gj_ C2/C 
--- ----- -- 亨

↓ _ 10.94 23.68 -61.5858 
in Pa.s _ log TJ (exp), log TJ (W_l..F2 : TJ (WLF,mPas) 

芦 TJ(exp) mPas . mPas square err重み ， , , 1 T-T_S_(O) / F(p) 

1.5 0.984578 
~~._7_ 1.037129 
-5.6 1.05575 
——• 

-3.2 1.031663 
3.4→ 0.965986 

4
0
0
0
-
0
 

2
4
-
7
-
0
5
 

1

1

 

Q 0.026784 1_427875 ___ T4_~4625:_ 4_.56E-05, 
Q 0.014051 1.147707 1.131875, 0⑩ 0251」

Q 0.005701 0.755951―6.-73239'0.00()_555 
Q 0.002991 0.4 758_16口四62278.0.0()0183, 
Q 0.001413 0.15_0142~!).]_65171·0.000226 

0.001261 

1 0.027204 85.58577: 1 
0.013548 101.5858□ 1 

- -

0.0054 131.5858~1 
I - ---

0.002899 161.5858 1 
0.001463 211.5858 1 

_Mug/Pas 亨 饂

7373 69.03 
iPA 

゜
-165 134.36 

DOS 10"7 !-..:89.7 111.50 
SN50 10"7 ← -54.7 I 76.77 
7373 10"7 -61.5858 49.59 

7373 

1 71_(exr:,)/ T] (WLF) 
1 error T,C 

-25.4 : 1.254286 
- - -- -- • - -

-15.6 1.155836 -―--—• -- - -

10.2 0.897794 
-7.6 1.076463 
1. 7 • 0.982906, 

C2/C : C1 
- -----—•—--—- -

23.28 11.00 
26.00 11.00 
31.69 11.17 
26.59 , 10.96 

―----―---+-
23.685 1 1 o.936 ; 
10.94 23.68 -61.5858 

49.59 2.24680 0.08252 264.000 i 5.257523 : 1_.907964 

, - -'------―---」--―-'-
1n Fla.~ , log n (ex叫上>_g_7l_(WLF) __ n (WLF.Pa~) 

尋 n(exp) mPas I mPas 
-―→  

___ -sqLJ.~_r-_e er_rj重み , T-TS(p) 1 F(p) 
241 Q, 0.034121 1.533022 i 1.434625, Q.009682 1 0.027204 85.58577 1 
24: 0.01 

--'  0.054851 1.739185 1.676288 0.003956 I 1 0.047456 84.48382 j 0.893379 
24 饂1;0.67Q~83: 2.!326647 2J3]_~_471 O.QQ2192: ____ 1 0.747257 66.4173_3亙面函
24, O._g'2_~12.8L 4.101~49, 4.07~[5_1 0._001024: --- 1_ 11.90008 _~J_.f91781_0.59321~ 
24 0.95 425 5.628389 5.635877 5.61E-051 1 432.3911 28.926431 0.54375 

0.01691 

A2/1/GPa ! 釦 B2/1/GPa
6.59124 0.07080 94.180 
0.89924 0.09250 101. 743 
0.55800 0.21700 25.300 
3.34800 0.28200 : 17.47 
2.24680 0.08252 264.000 

1.6 
6 

1.4 
11111 7373 

5 
1.2 —TJ (WLF,mPas) 

Cf) 1 : 4~--co 

a.E (/)Ill • 3' I ＇ ~' , - -Cl. E_ 0.8 
一ー に

に
.2 切 0.6

-翌2 
0.4 

1 疇i I 0.2~ 

0 -' Q I I 

゜
20 40 60 80 100 1 20 140 

゜
0.2 

Temperature, ℃ 

ー・— , ------ - I 

一logTJ (WLF) 

0.4 0.6 0.8 

Pressure,GPa 

'--―-―---
1 
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WLF式のデータの回帰 7474(実験値）

Mu_g/Pas _ 
7474 ＾ 10 7 

n (exp)/'f/ (WLF) 
error T, C 

in Pa.s 
尋 TJ(e_><p) 

.lc,g TJ (exp); log TJ (WLF) - -; 

mPa~ : mPas , square~I! 重み
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