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非 円形 歯車 を用 いた機械装置へ の応 用技 術の 開発
試作歯車のコンプレッサにおける適用効果の実証について

刊 ま えが き

動力伝達には、ベル ト、チェーン、摩擦車、歯車

な どあるが、 この中で歯車は動力範囲、回転時の周

速度や加減速比の点で他の要素 よ り有利である。そ

れは、よ り確実に回転 を伝達できるためであ り、ま

た歯車形状に特徴 を待たせた利用効果が期待できる

ことも知 られ てい る。 歯車は一定速比をもつて回転

す るものが多いが、速比が 1回転 中に連続的な変化

をす る障車がある。 このよ うなものを不定速比歯車

とも表現 され、非円形 歯車はこれに属す る。非円形

歯車の考 え方は青か らあるが、その加工法に困難 さ

が伴 っていた。 しか し、加工技術の発展 によ り、量

産化 を指向 した非 円形 歯車の加 工法が検討 され るよ

うにな り、産業装置へ応用展開の 可能性が見出 され

た。
1)3)こ

こで、不等速機能 を付与 させ るための

非円形 歯車を利用す る場合 には、加 工上、 自由設計

タイプの歯形設計 と実用加工技術が必要になる
2)。

一方、空気圧縮機 におけるピス トン・ クランク機

構部は、モ ータ側駆動軸の回転連動が ピス トンの直

線往復運動のエネル ギーに変換 されているが、その

伝達機構が空気圧縮機 の必要な行程 に合致 し、効果

的に連動 しているか どうかは検討 を要す る。

そ こで、非円形歯車 を空気圧縮機の駆動機構 とし

て適用す ることを考え、既 に、非円形歯車の輪郭形

状を提案 した。
4)5)

本研 究では、 ピス トン・ クランク機構 を有す る空

気圧縮機 において、圧縮機特有の特性 を考慮 した非

円形 歯車姑を試作 し、駆動実験 によ り標準型圧縮機

に姑す る試作歯車の適用効果 を調べた。以下に、そ

の結果 を報告す る。

大坪 武廣***

Takehiro Otsubo

り得 られた基本事項は次の とお りである。

基本事項

・一回転中の減速比を大きくす る
。ピス トンが上部にくる時、動作を遅 くす る
。圧縮機の動作行程 と空気の圧縮特性 を考慮す る

以上に従い、 これ らとピッチ輪郭 との関連付 けを

行い、試作すべき歯車のビッチ輪郭形状を決定 した。

酒 井 一 昭 *

Kazuaki sakai

柳 本 和 司**

Kazushi Yanagilnoto

要 旨 : コンプ レッサの ビス トン・ クランク機構部では、モータ側駆動軸の回転運動が ピス トンの

直線往復運動のエネルギーに変換 されているが、その伝達機構が空気圧縮機の必要な行程に合致 し、

効果的に連動 しているか どうか検討があま りされていない。そこで、空気の圧縮等の行程を考慮 し

た機構部の改良設計を行い、損失の少ない駆動伝達機構 とな り、動力伝達上の省エネ効果が期待で

きる。 これ を実現す るため、コンプ レッサに非円形歯 車を付属 させ ることを検討 した。既に、空気

圧縮機特有の駆動特性 (圧縮 。吐出・膨張・吸込の行程)を 考慮 した最適な非円形歯 車の輪郭形状
は提案 した。そ こで、今回は提案形状による空気圧縮機用の非対称非円形歯車を試作 し、 さらにそ
の適用効果 を調べた ところ、試作歯車を付属 したコンプ レッサでは、そ うでない場合に比べて消費
電力が約 2害1低 減できることが明 らか となつたのでその結果を報告する。

P― V

L:連結棒の長さ  r iク ランクの半径

図l P― V線 園とピストン・クランク機構

図 1に示す圧縮機の行程 とピス トンクランク機構

か ら、具体的には空気の圧力変化か ら、漸増か ら定

圧排 出、そ して定圧排 出か ら人気の吸込み といつた

領域 を設定す ることにより、歯車の ピッチ輪郭形状

を設計 した。即ち、次の 3領域で定義 した。

3領域

漸増 (断熱圧縮) :漸 次遅速

定圧排出     :遅 く (一 定 )

空気吸込み     :速 く (一 定 )

また、歯車対の設計は歯車の機構理論に従つた。

すなわ、 ころが り接触す る 2節 の角速度は、各節の

回転 中心 よ り接触点までの距離に反比例す るとい う

原理 を利用 した。

2 非 円形歯車の試作

非円形歯車の試作に際 し、これまでの研究成果よ

* 機械電子担 当
士* (有 )ア ルカム

料*熊 本県立技術短期大学校

ピッチ輪郭形状 → 変曲部修正 →  歯付 け

⇒ ⇒｀
｀ゝ
、.′

ノ

図 2 設計 した非円形歯車



ここで圧縮機の工程は、実際には 4行 程であるが、

1行程は補助的動作であ り、現実的な形状定義にほ

とん ど影響 しないため省いた。図 2に ビッチ輪郭形

状の定義か ら歯付けまでを示 した。

3 対象機種の選定と非円形歯車対の試作

圃 3 選定 したコンプレッサと試作歯車対

図 3に 選定 した コンプ レンサ と武作飯車対を示 し

たc試作 歯車対をコンプ レッサヘ組み込むため、関

連組付用部品 として、ギヤポ ックス、ベア リング、

歯車取付用ブ ッシュ、歯車駆動用軸等 も同時に製作

した。

従つて、試作歯車を適用す る場合には、そ うでな

い場合に比べて、次の よ うな初期負荷が増大す るこ

とになる。

初期負荷の増加分 :付属部品の増えた分

①歯車 2個

(1歯 合い部の接触・歯車軸間への負荷 )

②軸 1個

(従 動側 :軸 の取 り付け誤差・偏芯度合い等 )

③ベア リング 1個 (従動側 )

4 実験 方 法

図 4に 実験 システムを示 した。先ず、タンクの圧

力を設定 し、設定圧力に達 した後 l min間 の消費電

力お よび消費電力量を狽1定 した。 なお、圧 力は無負

荷時お よび O05MPa毎 に 4段 階設定 した。

5 実験結 果

図 5及 び図 6に 実験結果を示 した。
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図 5 試作歯車の圧縮機への適用効果

(タ ンクの設定圧力と消費電力の関係 )

図 5か ら、タンクの設定圧の増加 に従い、歯車ユ

ニ ッ トの付属の有無にかかわ らず、いずれの場合に

も消費電力が線形的に増加す ることが分かる。試作

歯車の適用効果 は大き く、歯車 を付属 しない場合に

比べて約 2割 の消費電力の低減 となっている。

但 し、試作歯車を付属す る場合は、初期負荷が増

すため、低圧力時の消費電力は歯車を付属 させ ない

場合 よりも大きい。

1拗

1∞

0∞ 005 015 020

タン MPa

図 6 非円形歯車のコンプレッサヘの適用効果

(タ ンクの設定圧力と消費電力量の関係 )

図 6は消費電 力量 を示 した もので あ る。明 らかに、

試 作 歯車 の適 用 効果 は 大 き くでて い る。 特 に、図 5

の傾 向 と異 な り、試 作 歯車 が ない場 合は消 費電 力量

の傾 向が リニ ア に増加 す るの に 対 して 、 歯車 を付属

させ た場 合 は圧 力が 高 くな つて も O05～ 020
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MPa間 においては電力量に大差がない。

図 6も 図 5の 場合 と同様 に、初期負荷の影響によ

り、低圧力時の消費電力量は試作歯車を付属 させ な

い場合 よ りも高めである。

[参考文献 ]

(1)大 坪、岡田 :生 産技術者のためのす ぐに使 えるCAM、

工業調査会、 1999

(2)大 坪、柳本 :量 産用非円形歯 中:の 開発 ―――ビス トンク

ランク機構の改善一―― 、精密工学会佐賀地方講演会、1998、

■ 月

(3)大 坪 、柳本 、酒井 、中山 : 回転 中に変速す る回転型

バ レル研磨機 の試作、熊本県立技術短期大学校紀要第 1号 、

平成 12年 6月 発行

(4)酒 井 昭 ,中 山勝之,柳 本和司,大 坪武廣 :非 円形歯

車を用いた機械装置への応用技術の開発―‐コンプ レッサの

機能性 の評価 と非 円形歯 車の応用技術…‐‐,滋賀県工業技

術総合センター技術報告,平 成 12年

(5)酒 井 昭 ,中 山勝之 ,柳 本和司,大 坪武廣 :非 円形歯

車を用いた機械装置への応用技術の開発――コンプ レッサに

非円形歯 車を応用す る場合の ビッチ輪郭の適正化について

――,滋賀県工業技術総合セ ンター技術報告,平 成 13年

簸二Hlr
毬
騨

Al A2 BI

比較 A 比較 B

図 7 非円形歯車のコンプレッサヘの適用効果

基礎調査の段階
3)5) 

では、図 7の 比較 Aの

よ うな比較が されていた。つ ま り、歯車同士の比較

であ り、円筒形 歯車対 Alと 従来 よ り知 られている

楕 円型非円形 歯車対を付属 させ た場合 A2に ついて

であった。 この比較では、約 2割 の省エネ効果が A2

の非円形 歯車の場合に現れた。

今回は、歯車がない場合 Blと の比較である。 ま

た、対象 とした圧縮機 の機種 を低圧用 に選んだこと

か ら、当初、適用効果はそれ程 ないであろ うと想定

していた。 しか し、 BI、 B2の 比較でも、 B2で 2

害1の 低減が 占∫能 になつた。取 り付 け位置や 歯の大き

さ、 歯数の関係等の詳細な検討 も必要 と考 えられ る

が、これ らは今後の研究 IIN題 である。

6 ま とめ

非 円形 歯車 を適用す るコンプ レッサの機種 を選定

し、提案 した歯車を試作加 工 した①そ して、 この歯

車ユニ ッ トを圧縮機へ組込み、コンプ レッサの駆動

実験 を行った ところ、以下に示す良好な結果を得た。

(1)試作 歯車 を搭載 した コンプ レッサ を用 いて駆

動実験 を行 つた結果、圧力の増加 (負 荷の増加 )に
従い、歯車適用の効果が大きくなることが分かった。

(2)試 作 歯車 を搭載 しない場合 に比べて消費電力

が約 2割低減できることが明 らかになった。伸_し 、

初期負荷 (低圧 力状態)時 は、幾分、消費電力値が

高めであった。

(3)今 回、空気圧縮機 について検討 を進めた結果、

非 円形 歯車の組込みは消エネ効果で期待できること

が分かった。今後、 この技術 は他の装置への応用展

開に役立つ もの と考えられ る。

なお、今年度で研究が終了 し、ほぼ所期の 日的が

達成できた。

B2

3



画像処理検査装置開発支援システムの開発 (第 1報 )

小川 栄司
*

Eij1 0gawa

1ま えがき

携帯電話、デジタルカメラ、 ノー トパ ソコンなどに
見られるように、電子機器の小型化・高性能化・低価
格化が飛躍的に進んでいる。 これ らは、大手電子機器
メーカが大量生産 。大量消費を背景に、システムLSIに

代表される最新の半導体技術の導入 とともに、東大な

開発費用 とマンパワーを投入 し、製品開発を進めてき
た成果である。 これに対 し、中小企業では大量生産を
前提に製品開発が行われることは少なく、小ロッ ト製
品の開発が大部分である一方、きめ細やかな個別ニー
ズヘの対応が重要な経営戦略ともなっている。

このような中小企業における開発状況の中にあって

は、システムLSf化技術のように電子機器の高付加価
値化のためには非常に魅力的な技術であっても、新製
品開発に伴 う投資とリスクの大きさ、開発費用やマン
パワーから生 じる制約などによつて、その導入に踏み

切れないケースも多い。 また、たとえ少量生産であっ

ても、ハー ドウェアや ソフ トウェァの開発に要する労
力とコス トは大量生産の場合 とほば同様であり、開発
コス トの回収の面からも非常に小利な状況にあると言
える。

この よ うな中小企業が、上記 の よ うなハンデ ィ
キャップを払拭 し、白社製品の市場での競争力を強化
するためには、

1)ハー ドウェアゃ ソフ トゥェァなど開発資産を最
大限にィ呼利用することによって、都度開発を必要最
小限とし、開発効率の向上 とコス トの削減を図る。
2)市場の個別ニー ズに合致 した仕様の実現 と、製
品の小型化・高性能化・低価格化を実現 し、他社製
品との差別化 と製品の高付加価値化を図る。

* 機械電子担当

**新産業振興課 技術振興室

川崎 雅生
**
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とい う、 「汎用化」 と「専用化Jと い う相矛盾する課
題を同時に克服することが必要となる。

特に、画像処理検査装置の分野では、多種多様な検
査対象、製品の小型化・高精度化に伴 う検査精度や処

理速度向上への要求に対 して、大量生産 された市販の

汎用画像処理検査装置のみでは |‐ 分な対応が困難な場

合が多く、個々の検査対象に適合した専用の画像処理

検査装置を如何に効率よく開発できるかが、中小製造

業および画像処理検査装置 メーカ共通の課題である。
そこで本研究では、画像処理検査装置の分野におい

て、中小企業の抱える上記の課題を克服するために、
その基盤 となる新 しいシステム技術を開発 し、同シス

テム技術による 「画像処理検査装置開発支援 システ
ム」を開発・提供することによって、県内中小企業に

おける画像処理検査装置の開発効率の向上 と製品の高

付加価値化を支援することを日的とする。

2画像処理検査装置開発支援システム

画像処理検杏装置開発支援システムは、大きく二つ

の要素から構成される。一つは「xNl話型画像処理検査装

置開発支援プログラム」であ り、もう一つは「プログラ
マブル画像処理検査装置プラッ トフォーム」である。

対話型画像処理検査装置開発支援プログラムは、竿

者の一人が開発を行ってきた「画像処理を応用 した多日

的検査システふ(1'(望 )」 をベースとしたものであり、渉L用

的な画像処理関数を任意に組み合わせて登録・実行で

きる機能 と、ニューラルネッ トワークによる高度な学

習・判別機能を組み合わせることによって、企業で必

要 とされる各種の画像処理検合に必要 となる機能を簡
便に開発できる環境を提供 しようとするものである。

プログラマブル画像処理検査装置プラッ トフォーム

は、竿者のもう一人が開発を行ってきた「中小企業向け

渉L用 組み込み型情報処理システムいザ」の考え方を踏襲 し

たものであり、画像処理検査装置のプラットフォーム

要 旨 多品種少量生産が中心となる中小企業における開発状況の中にあっては、新製品開発に伴 う投
資とリスクの大きさ、開発資金とマンパワー、製品開発に要するコストの回収など、何れをとってt)大手
企業のそれと比べて非常に不利な状況にあると言える。そこで木研究では、画像処lIP検 査装置の分野にお
いて、開発資産の再利用を進めるための「汎用化」と他社製品との差別化を図るための「専用化」という相矛
盾する課題を同時に克ЛRす るための新 しいシステム技術による「画像処理検脊装置開発文援システム」を開
発・提供することによって、県内中小企業における画像処理検脊装置の開発効率の向上と製品の高付加価
値化を文援する。今年度は、本システムのベースとなる演算処理部と画像入出力部を中心に、試作評価用
ハー ドウェアの構築とクロスソフ トゥェァ開発環境の構築、 リアルタイムオペ レーティングシステムの実
装、テストブログラムの開発を行い、試作評価用システムが目的通りに動作することを確認 したt
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として必要なハー ドウェアおよび ソフ トウェアを汎用

的なものとしてあらか じめ備えつつ、必要に応 じて機

能のカスタマイ ズ(画像処理機能の搭載など)を 可能 と

する竜)の である.

画像処理検査装置開発支援 システムは、両者を有機

的に結びつけることによつて、専用の画像処理検査装

置を簡便に開ラと可能 とする環境を実現 し、県内中小企

業における画像処理検杏装置の開発効率の向上と製品

の高付加価値化の支援を日指す t)の である。

3試作評価用ハー ドウェアの構築

画像処理検査装置開発支援システムの開発に際 し、

まず同システムの構成要素の一つであるプログラマブ

ル画像処理検査装置プラッ トフォームに必要 とされる

システムアーキテ クチャの検討や試作、システム評価

をおこなうためのハー ドウェアの構築を行つた。

31 演算処理部

画像処理検査装置 のベー ス とな るプ ログラマブル画

像処理検 杏装 置プラ ッ トフォームでは、画像処理 とい

う取 り扱 うデー タの性質か ら、MPUに は高速な演算性能

と広 大な メモ リ領域 が要求 され る。 また、多種多様 な

検査装 置 に組 み込 まれ て使 用 され る こ とを想 定す る

と、周辺インタフェー スな ど内蔵機能の豊富なMPUの利

用が望 ま しい。 また、画像処理 ソフ トウェアの開発に

は高級 言語 (C昌 語)の 利用は必須条件であ り、そのMPU

が高級 言語 に よる開発 に適 したアーキテ クチ ャや開発

環境 を備 えていること )ヽ重 要な用件 である。

今回の研 究では、プ ロ グラマブル画像処理検 合装置

ブラ ッ トフォームに必要 とされ るシステムアーキテク

チ ャの確 立を 日指す とい う観点か ら、 上記の必要条件

をでき うる限 り満足す る とい う制約の中で、 とりあえ

ずは市販のMPU言平価ボー ドを最 大限活用 して開発を進 め

ることを し、 (株 )日 立製作所製の RISCマ イ クロプ ロ

セ ッサであるSi13 DSP(SI17727)山 〕の搭載 された (株)コ ン

ピューテ ックス製の SI17727耳 平価ポー ドIS'を 入手 し、同

ボー ドの拡張 コネクタを利 用 してハー ドウェアの拡張

を行 いシステムを実現す ることに した。SI17727の 主な

仕様 を表 ]に 、SI17727評 価ボー ドの外観 を図 Hこ 示す .

表lS‖ 7727の 主な仕様

32b t Super‖ アーキテクチャRISCプロセッサ 160MHz
(16b t固 定長、5段パイフライン、1命令/サ イクル)

汎用レジスタ32b t x16本 (シ ャ ドウレジスタ32b tx8本 )

研‖U、 キャッシュメモリ、DSP内 蔵
(論理メモリ空間 :4G8yte、 物理メモリ空間 「64MByte x 6領域 )

D‖AC (4ch) 、 SCI (3ch) 、 A/D (10bit x 6ch) 、 D/A (8bit x 2ch)
USB(Host/Dev ce)、 タイマ (3ch)、 RTC、 1/0ボー ト、LCOC他

電源 1外部 3～ 36V、 内部 175～ 205V

240pin HOFP/CSPバ ッケージ

図l SH7727評 価ボー ドの外観

32 画像入出力部

画像処理検合装置を実現するためには、何 らかの画

像入出カインタフェースが必要 となる。画像入出カイ

ンタフェースの実現方法にも様々な構成が考えられる

が、とりあえずは試作システムとしての渉し用性を重視

してNTSCビ デオ信 号‐の入出力を実現 させることに し

た。 ここでも、市販の評価ボー ドを最大現に活用する

こととして、沖電気工業 (株 )製 のビデオデコーダ/ェ
ンコーダ評価ボー ド0を 入手して、システム拡張を行つ

た。 ビデオデコーダ/エ ンコーダ評価ボー ドの主な仕

様を表21こ 、外観を図2に 示す。

表2ビデオデコーダ/エ ンコーダ評価ボー ドの仕様

デコーダ部 :MSM7664B

入力 :NTSC/PAと 、コンポジット/S V deO
出力 :Y/CbCr、 RGB

エンコーダ部 :‖SM7654

入力 :Y/CbCr、 RGB

出力 :コ ンポジット/S― Video/ア ナログRGB

図2ビデオデコーダ/エ ンコーダ評価ボー ドの外観

33 ビデオ メモ リ部

画像 入出力部の ビデ オデ コー ダ とビデオェ ンコー ダ

においては、画像情報はNTSC信 弓の タイ ミングに合わ

せて連続的なデー タとして入出 力され る( このため、
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これ らのデー タを演算処理部な どのハー ドウェアに

よって処理を非同期に行う(t)ち ろん同期処理でもかま

わない)た めには、画像デー タをNTSC信 号
‐に同期 してビ

デオ メモ リに取 り込んでお く必要がある。そこで、ビ

デオデコーダの出カインタフェースおよび ビデオエン

コー ダの入カインタフェースにビデオメモ リ回路を追

加十 るために、FIFOメ モ リを実装 したビデオメモ リ

ボー ドを製作した。 ビデオメモ リポー ドの外観を図3に

示す。

図3ビデォメモ リポー ドの外観

4ク ロスソフ トウェア開発環境の構築

組込み型情報処理システムの開発のためには、クロ

スのソフ トウェア開発環境が必要である。SI13シ リーズ

に関しては、数多くのメーカからその開発環境が提供
されており、開発上の間題は特にない。

数多 く存在す る開発環境の中で、フ リーの開発環境

としてCNUの 開発 ツール群‐7)が
存在す る。GNUの Gコ ンパ

イラであるgccは クロスコンパイルの機能 も備 えてお

り、SI13シ リー ズを始め数多 くのマイクロプ ロセ ッサに

対応 している。C言語によるプログラム開発に必要 とな

る標準ライブラ リには、ncwlib(ド を利用することで対応

可能である。

そ こで、今回の試作評価用 システムでは、GNU開 発

ツール群 を利用 してシステム開 5と を行 うことに した。

今回構築を行つた クロス ソフ トゥェア開発環境を表31こ

示すヶ

表3ク ロス開発環境の構成

Pendumi1300MHz,VVindows95

Cygwin‐ 1310

binutils‐ 211 2

gcc-303

new胡 ib引 lo o

gdb-51 1

ンフ トウェア開発を行 うためのプラ ッ トフォームに

は、Windows上 で動作す るCygwin● を利用 している。 こ

れは、中小企業における開発環境を考えた時にWindOws

が利用 されるケースが多いであろうことと、対話型画

像処理開発支援プログラムがWindows上で動作するアプ

リケーションであることから、クロス開発環境 と同プ

ログラムが同一祭境上で動作する一連のシステムとし

て構築する方が望ましいであろうことからである。

5 RTOSの実装

51 GDBス タブの移植

今回の評価 システムにお ける演算処理部に採 用 した

S17727評 価ポー ド用に対 し、RTOSを は じめ とす る各種

プ ログラムを開発 し動作検証 を行 うためには、 リモー

トデバ ング機能の実現が望まれ る。

前述の クロスソフ トウェア開発環境 として導入 した

GNUの 開発ツール群に含まれ るデバ ッガのGDBでは、

ター ゲ ッ トシステムJiに スタブ と呼ばオt′ るGDBリ モー

トシ リアルプ ロ トコルを実装十 るプ ロ グラムを搭載す

ることで、ホ ス トマシン とター ゲ ッ トシステムを結ん

での リモー トデバ ッグが 可能 となる●°)。

そ こで、後述のTOPPERSプ ロジェ ク ト(H)よ り配布 さ

れている、JSPカ ー ネル と一緒 に使 うことの 口∫能なSI13用

スタブの ソー スコー ドを入手 し、演算処理部に紺 し移

植 プ ログラ ミン グを行 った。

52 1TRONの移植

プ ログラマ ブ ル画像 処理検 査装置 にお け る ソフ ト

ウェアの開発効率の向上 と制御部 としての リアル タイ

ム性確保 のためには、RTOSの 搭載が望 まれ る。そ こ

で、組み込み分野におけるRTOSと して多数の実績 を誇

るITRON(2)を 、本システムの基本 ソフ トウェア として

実装す ることに した。

ITRONに ついては、各種 メーカか らい くつ もの製品

が市販 され ているが、 ここでは豊橋技術科学 大学組込

み リアル タイムシステム研究室のTOPI)ERSプ ロジェ ク

トロ。)に おいて開発中の μ ITRON4,0準 拠の リアル タイム

カーネルである」SPカ ーネル を実装す ることに したG

」SPカ ー ネルは、既 に各種 のMPUに 対 し移植 が進 め ら

れてお り、S IIシ リー ズの搭載 された複数種の ター ゲッ

トボー ドに も既 にポーテ ィン グが済ま されてい る。残

念 なが ら、今回の評価 システムにおける演算処理部に

採用 したS117727評 価ボー ド用のポーテ ィン グは存在 し

なかったため、システム依存部 を中心に移植 プ ログラ

ミングを行つた。

」SPカ ー ネルの移植 に際 しては、演算処理部の評価

ボー ドにシ リアルポー トが標準で一つ しか搭載 されて

いないため、カー ネル ログ出力用の シ リアルボー トの

RS232Cト ランシーバ を別途追加 して宋lヵぶした。
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6試作評価ハー ドウェア動作確認

これまでに開発 した各種の試作評価用ハー ドウェア

およびJSPカ ーネルの動作確認を行 うため、」SPに イヽナ属
のサンプルプログラムをベースに動作確認を行った。

動作確認を行った試作ハー ドウェアの全体構成を図4

に、システム開発風景および開発用パソコンにおける

動作確認プログラム画面を図5、 図61こ 示す。

図4 試作ハー ドウェア全体構成

図5 システム開発風景

動作確認 プ ログラムでは、オ リジナルのサンプルプ

ログラムに加えて、評価 ボー ド上の7セ グメン トLEDの

表示を順次替 えてい く周期起床 タスク、お よび ビデオ

デ コー ダの入カインタフェー スに接続 され た ビデオ メ

モ リに対 して全画素の色 を塗 り替える周期起床 タスク

を並列起動 し動作 させた。

7ま とめ

今年度は、画像処理検合装置の開発効率の向上と製

品の高付加価値化を日指 した 「画像処理検査装置開発

支援 システム」の開発を日的に、その第一段階 とし

て、 (株 )日 立製作所製のRISCマ イクロプロセ ッサであ

るSI17727の 搭載された評価ボー ドヘのビデオ入出力回

路や ビデオメモ リ回路の拡張と、クロスンフ トウェア

開発環境の構築、およびTOPPERSプ ロジェク トの開発

するμ ttTRON4 0準 拠のカーネルである」SPの移植を行

い、開発した試作評価用システムが 日的通 りに動作す

ることを確認 した。

今後、各種 ミドル ウェアの開発 とともに、対話型画

像処理検査装置開発支援プログラムと木プログラマブ

ル画像処理検合装置プラットフォームを有機的に結び

つけるためのハー ドウェアおよび ソフ トウェアの実装

を進めていく予定であるc
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薄膜による新素材開発に関する研究
―LIGAプロセスを利用した超微細加工技術の開発―

今道

Takashi

放射光 (SR)の 利用分野としては微細加工、精密分、

新素材の開発などがあり有望な新技術として注 目されて

いる。このうち、SR光 を利用したLIGAプ ロセス
1)|ょ

、図 1

に示すようにSR光 で得られるX線を使つたリングラフィと

電鋳で微細なパターンを有する金型を製作し、モールド

によって各種材料の微細部品等が製作する技術である。

直進性・解像度・透過性などに優れるSR光 で、微細なパ

ターンを厚さ数百 μmの感光性樹脂 (PMMAな ど)の レジ

ストに転写し、現像することによリアスペクト比の大きい

構造体を作製する。これに金属メンキを行い精密金属部

品を作る。さらに、この金属メッキ層を型とし、例えば、セ

ラミックスあるいはプラスチックを成形 して超小型部品

(例 えば、歯車やコネクターなど)の 作製を行う。本研究

では立命館大学のSR装 置を利用してLIGAプロセスの確

立を目指している。これまでに主に、リングラフィおよび

電鋳工程について検討を行ってきた
D。

また、情報通信分野、医療福祉分野、環境、バイオな

ど'の 分野に用いられる製品はますます高機能化するの

に伴い、より精密、より複雑な部品が求められており、LI

GAプロセスがこれら微小部品を作るための超微細加工

技術の一つであると期待されている。

本年度は最終工程の成形技術を中心にLIGAプ ロセ

スの全工程について検討し、微細な歯車形状のセラミッ

クス構造物の試作を行つた。

2 実験結果

2.1 導電性 薄膜 およびPMMAレジストの形成

図 11こ 示 したように基板 (シ リコンウェハ )上 に導 電性

薄膜 (Ti、 Cr、 Niな ど)を 蒸着 し、さらに感 光性 樹脂 のポ

リメタクリアレ酸メチル (PMMA)層

高志
*

IIna■ lichi

要 旨 X線 源 として高強度で透過性・指向性の良い放射 (SR)光 を用いることにより、アス

ペ ク ト比の大きな形状のマイクロ部品を作製 し、量産化を可能 とするLIGAプ ロセスの確立を目

的 としている。本年度はLICAプ ロセスの うち、これまでに行つてきた リングラフィおよび電鋳
工程に加 えて、成形工程についても検討を行い、数十 μm厚のセ ラ ミックスの歯車形状の構造

物を試作 した。

1 はじめに
X線 (SR光 )

● ● ● デ 線マスク
、

スト(PMMA)
電性薄膜

基板(ウェハー) 電鋳金属

Ⅷ
＼

金 型

微小部

翻 制 轟
セラミックス、プラスチック等

図刊 LIGAプ ロセス

を形成した。薄膜の蒸着方法としては、真空蒸着法を用

いた①この導電性薄膜を電極として、金属を堆積 (電鋳 )

させることイこより金属製部品あるいは金属製金型が作製

できる◎PMMAの 形成方法としては、アスペクト比の大き

な形状の微細構造物の作製を可能とするため200μ m～

1000 μ m厚 のPMMAシートを導電性薄膜上に接着させる

ボンディング法を用いた。

2.2 SR光 の照射および現像工程

SR光 の照射に際し必要なX線 マスクとして、幅約 30μ

mの Cuメ ッシュ等数種類用いた。

照射後のレジストの現像
1)|こ

は下記の現像液および停

基板(ウ ェハー)

一ヽ )
基板(ウ ェ′

成型

*機械電子担 当
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止液を用いて、現像液 (37℃ 、120分 )→ 純水洗浄→停
止 rft(37℃ 、60分 )→ 純水洗浄→乾燥の順序で実施 し

た。
。現像液

2-(2-ブ トキシェトキシ)エ タノール  (60vol%)

テトラヒドロ 1,4-オ キザジン(モルホリン)(20v01%)

2-アミノエタノール          (5vol%)
純水              (15vol%)

・停止液

2(2-ブ トキシェトキシ)エ タノール (80vOl%)

純水              (20vOl%)
図 2に 幅約 30μ mの メンシユマスクを用いて作製した

レジスト厚さ1000 μ mの PMMAの微細構造体の走査型電

子顕微鏡 による観 察例を示す。写真はマスク形状を忠

実に再現しており、このことはマスクの精度が構造物の

形状に大きな影響を持つことを意味する。

2.PMMAの

図3電 鋳装置の概略園

2.3 電鋳工程

電鋳装置の概略図を図 31こ 示すが、メッキ面のざらつ

き、ピンホールや密着不良を防ぐ目的で連続循

環ろ過ができ、メッキ浴内を空気かく拌できる構造とした。

なお、内部応力によるひずみなどの問題を考えpH、 浴

温、電流密度を制御できる様にしている。

電鋳の工程
う)は

、前処理、メッキ、後処理の3工程に分

けられる。前処理は表面を活性化させ、不純物を取り除

く(洗浄等)工程である。メッキエ程ではスルファミン酸ニ

ッケル浴によるNiメ ッキを採用した。Niメ ッキは化学的に

安定で、耐食性が強く、機械加 工性など優れた特性が

あり、メッキ皮膜の内部応力が小さいので厚づけに適し

ている。また、密着性も優れている。

実験ではスルファミン酸ニッケル浴にリングラフィで製

作したPMMAの 微細構造体を陰極として用い、外部電

源を用いて電流を流し、ニッケルイオンを還元析出させ

堆積させた。本研究では下記電鋳液および陽極を用い

て実施した。

・電鋳液 (ス ルファミン酸ニックルメンキ液 )

スルファミン酸ニノケル   450g/L
TR9酸            35g/L
ピット防止剤         2g/L

・陽極 (S含 有ニッケル)        (%)
Ni+Co  S    Fe    Cu    Pb    Mn   C

9998  0017  00003  00009  00013  〈00001  〈0001

電鋳速度は表面積 ldm2の 金属面に流れる電流の大

きさである電流密度により変化する。この値を大きくする

ことにより電鋳速度が速くなる。しかし、この値により、水

素発生が盛んになり、ゞ ンホール、ピントの原因となり、

粗悪なメッキとなる。したがって、本実験では析出速度を

lA/dm!(電 流密度 )と して電鋳を行い、その条件での堆

積は約 0.lμ m/minで あった。200μ mを 堆積するのに約

33時 間を要する。

図 41こ 製作したニッケル微細構造体のSEM写 真を示

す。これらより、電鋳により微細な部品および金型の作

製が十分に可能であることが確認できる。

図4.電鋳により製作したニッケル構造体

2.4 成形工程

現像後のPMMAの型にアルミナ AIゼ Ol超 微粉末を用い

て遠心 (加 圧)鋳 込み成形
°
により、セラミックス製の微細

構造体の製作を試みた。実施した。実験方法として、下

記材料をボールミル処理 (2時 間)→ 遠心分離 (遠 心力2

865g、 1時 間)→ 乾燥 (50℃ 、6時 間)→ 仮焼成 (500℃ 、
2時 間)→ 本焼成 (1400℃ 、7時 間)→ 炉冷で実施した。

成形材料
。原料粉末(75%mass)

アルミナ(A120,)粉 末 平均粒径0.22μ  m

純度   99.99%
・分散剤 (0.6%m ass)

ポリカルボン酸アンモニウム

・結合剤(0.1%mass)

アクリルポリマー

・イオン交換水(25%mass)

9



図 5(a)に成形したマクロ写真を、図5(b)お よび(c)に 代

表的なミクロ写真を示す。写真より数 μm程度の型に成

形されていることがわかる。

図5の 成形 品およびハニカムの型 に成形した物を焼

成したのが図6(a)～ (c)である。写真より成形品が焼成さ

れている。特に、図 5(d)の 歯車形状では部分的であるが

歯車状の焼成できていることがわかる。しかし、焼成後

の表面に凹凸が認められる。このことは焼成温度に起因

すると思われ、今後の検討課題である。また、微粉末の

平均粒径が0,22μ mであり、数 μm程度の構造部を作製

するのにはサイズが大きい。さらに、超微粉末の成形材

料が必要となる。

3 まとめ

LIGAプ ロセスの確立を目的に、これまでSR光の照射

実験を実施し、微細構造体に電鋳技術を用いて、微細

なニッケル構造体を作製し、微細な部品および金型が

できることを確認できた。さらに、最終工程である成形技

(a)A120e成形後

術についても約十 μmのセラミックス(A1203)の 微細な構

造物を試作することができた。しかし、LIGAプ ロセスの

目標となる量産化技術については、さらに検討を要する。

次年度は量産化技術についても実験を行い、応用化物

(微細部品)の 製作を行う。
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3)例えば、藤 田博之、マイクロマシンの世界、(1992)

工業調査会 .
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(a)ハ ニカム状

(b)歯車型

園5,成形したAL03構 造体

(b)四 角状         (c)十 宇型

図6.威形したA1209成形品

(c)十 字型

(d)歯車型
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ダイヤモンド研磨用砥石の開発 (第 2報 )

藤井 利徳
*

Toshinori F司 ii

要 旨 SUS304を 母材としてセラミック粒子を分散させた金属製砥石を作製 し、単結晶ダイヤモンドの

研磨特性を検討 した。まず、SUS304溶製材を用いて、種々の周速度 (砥石回転数)お よび押しつけ荷重で

研磨実験を行い、試験条件を周速度 377働伍in(砥石回転数 4tlC10rpm)押 しつけ荷重 49Nに決定した。砥石

は、原料粉末をメカ‐カルアロイング処理したあと、放電プラズマ焼結装置を用いて作製した。ダイヤモン

ド研磨実験の結果、今回作製したセラミック粒子を分散した SUS304焼結体において、昨年度の研究でもつ

とも効率よく研磨できた SUS304溶製材よりも良好な研磨特性を示した。

1まえがき

ダイヤモン ドは地球上の物質でもつとも硬いとい う

性質を持つている。 この性質を利用 して、切削工具や

耐磨部材などへ応用 されている。 とくに、ダイヤモン

ド切削工具はアル ミニウム合金や銅合金などの非鉄金

属の切削において、鏡面加工が可能なため広 く利用さ

れている。また、熱伝導特性 も非常に良好で半導体用

のヒー トシンクにも用いられている。 さらに最近では、

ダイヤモン ドを半導体などの電子材料に用いるための

研究が多くなされている。

このように、多くの優れた特性を持つダイヤモン ド

であるが、使用する際には使用 目的に応 じた加工が必

要である。その場合、硬 さのために加工が非常に難 し

い①現在、ダイヤモン ドの加工にはダイヤモン ド粒子

やそれをバインダで固めた砥石が用いられている。 ダ

イヤモン ド粒子を用いた加工は、高精度に加工可能で

はあるが、加工時間が長い。そこで、効率よく研磨可

能な砥石の開発が求められてお り, ステンレス合金や

や Ti劇 合金などの金属砥石を用いた研究が行われて

いる
(1)｀い),

昨年度の研究で、SUS304溶 製材がもつとも良いダ

イヤモン ド研磨特性 を示 した。そこで、SUS304よ り

も効率よく研磨できる砥石の作製を目的に研究を行つ

た。

2実験方法

2-1 実験用ダイヤモン ド

本実験 に使用 したダイヤモン ドは、住友電気工業

(株)製工業用人工単結晶ダイヤモン ド「ス ミクリス

タルJである。一辺 3mm、 厚 さ 1.2mmの 四角柱形状

で、研磨実験にはダイヤモン ドの (100)面 を用いた。

なお、各試験条件においてダイヤモン ドは新 しいもの

を用いた。また、各々のロット数は 1と した。

2-2 砥石の作製方法

表 1に、作製 した砥石の一覧、および作製条件を示

す。砥石の形状は、直径 30mmの円筒形である。①、

②、④の砥石は、SUS304の 主要な原料である Fe、 Cr、

Niを原料粉末として、SUS304の 基本組成である Fe:

744/t%、  Cr:18wt%、 Ni:8hrt%に なるよ うに粉末を

計量 して混合 した。③の砥石については、SUS304L粉

末を用いた。さらに、体積比で 10%お よび 20%の チタ

ン炭化物 (TiC)セ ラミック粒子を分散 させるために、

SUS成分の混合粉末に T:粉末と、炭素の供給材 として

n―heptancを 所定の量力層え、 メカニカルア ロイ ング

(Mechanical A1loying:MD処理をした後、固化成形

した。MA法 は、ボール ミル装置を用いて粉末に強加

工を施す処理方法で、超微細粒やアモルファス相を形

成 させることができる。本実験では、配合 した粉末に

遊星型ボール ミルで 200hの MA処 理を行った。固化

成形は、カーボン製のダイに MA処 理粉末を充填 し、

放電プラズマ焼結 (Spark Plasma Sintettng:SPS)装 置

を用いて行 つた。①、②、①の砥石は、1173K(900

℃)、 ①の砥石は 1223K(950℃ )の温度で、焼結圧

力 48.5N/mm2で 30min保 持 した。さらに、②と④の砥

石については、それぞれ 1173K-1.5h、 1223K-3hの 熱処

理を行つた。作製 した砥石ついて、ダイヤモン ド研磨

実験、X線回折およびビッカース硬 さ試験を行つた。

⑤は比較のために用いた SUS304溶製材である。

表 1 作製した砥石の一覧

⑤ SUS304溶製材

1173K‐ 3h1223KFc,Cr,Ni、 Ti
④ SUS304■ Ovd%TiC

ion Fe,Cr,Ni HT

1223(SUS,Ti③ SUS304-20vol%TiC
行om SUS

Fe,Cr、 Ni,Ti② SUS304-20vol%TiC
from Fc.Cr,Ni HT

H73K■ 5h1173K

① SUS304-20vol%TiC
iott Fe,Cr、 Ni

‖73KFe,Cr,Ni,Ti

熱処理条件焼結温度原料粉末

-11-
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2-3 研磨実験方法

図 1に 、ダイヤモン ドの研磨実験方法の模式図を示

すご実験には工具研削盤を用いた。回転主軸に取 りつ

|す た砥石は、インバータを調節することにより回転数

を任意に変更できる。図 1の ように、研削盤ステージ

に対して水平に移動可能なステージ上に L字治具を設

け、ダイヤモン ドを接着剤で固着 した。ステージは針

金を介しておもりで引張 られ、任意の圧力でダイヤモ

ン ドが砥石円周に接触する。砥石取 り付けた際に、芯

だ しのための切削加工、および、320番の研磨紙を用

いた円周表面の研磨を施 した。表 2に ダイヤモン ド研

磨実験の条件を示す。周速度 226、 301、 377whin(回
転数 2400、 3200、 4000 rpm)、 押 しつけ荷重 19。 6、 49、

78.4Nの 各条件で、10min間 ダイヤモン ドと接触 させ

たc

人工単結晶ダイヤモンド (100)面

砥 石

轄
ステージ

図 1 研磨実験方法の模式図

表 2 研磨実験条件

10 min研磨時間

なし冷却水

196,49,784N押しつけ荷重

226,301,377m/min

(2400,3200,4000rpm)
試料速度

工具研削盤使用機器

2望 研磨特性評価方法

図 2に 、研磨特性評価方法の模式図を示す。研磨実

験後の ダイヤモン ド表面には、図 2の左図のよ うな研

磨溝ができる。研磨量の測定は、表面粗 さ測定機 の触

針 を溝 と垂直に移動 させ てその断面形状 を得た後、研

表面粗さ計で測定した断面

磨断面の面積を計算 して行った。また、研磨溝 と平行

に触針を移動 させて、研磨後の表面粗さを測定 した。

カットオフ値 0.25mm、 評価長 さ 1.25mmの 条件で平均

粗さ (Ra)お よび最大粗さ (Ry)を 算出した。

3実験結果

3-1 研磨条件の検討

最初に、研磨条件の検討するために、種々の周速度

および押 しつけ荷重で研磨実験を行った。表 3に、⑤

SUS304溶製材で 10min研磨実験を行つたときの研磨

量を示す。表内の数値は、周速度 377∬ min、 押 しつけ

荷重 78,4Nの ときの研磨量を 100%と して、各条件で

の研磨量を百分率で表 している。周速度および押 しつ

け荷重が増加するにしたがつて、研磨量が多 くなって

いるのがわかる。例外的に周速度 301動/min、 押 しつけ

荷重 78.4Nの 条件で研磨量が減少 している。この条件

で研磨量が少ないのは実験の失敗であり、再実験の必

要がある。最高周速度、最高押 しつけ荷重の条件でも

つとも効率よく冊磨できた。 しか しながら、実際の加

工を考えた場合、荷重を大きくすることはチ ンピング

の原因にな り、ダイヤモン ドを破損 して しまう可能性

がある。 したがつて、今回の実験は、押 しつけ荷重を

少な目の条件、周速度 377動価in、 荷重 49N σ)条件で

行つた。

表 3 SUS304溶 製材での研磨量  (%)

100220141784

434314123490

326216196

ｚ

側
に

377301226

砥石周速度 m/mi恥

3-2 研磨実験結果

図 3に 、① SUS304-20vol%TiC ttom Fe,Cr,Ni砥 石

撃聖摯                ダイヤ端面

①  SUS304-20vol%TiC

Irom Fe,Cr,Ni

⑤ SUS304溶製材

①

瓢

研露実験後のダイヤモンドの形状

色のついた部分の面積を測定し、
研蔵量を測定

ヽ
研磨面の表面粗さを4H定

-12-

798μ m

⑤

594μ m

図 2 研磨特性評価方法

図 3 研磨後のダイヤモン ド表面の断面形状



① SUS3併効vd%TiC
ion Fc,Cr,NI

② SUS304 21jvd%TiC
from Fc,Cr,Ni HT

③ SUS304拗vd%TiC
from SUS

④ SUS304 10vol%TiC
from Fc,Cr,Ni HT

⑤ SUS304溶製材

鰯

醸

圏

および⑤ SUS304溶 製材砥石を用いた場合の研磨後の

ダイヤモンド表面の断面形状.を 示す。比較パラメータ

である研磨量はこの断面データから面積を算出した。

①で研磨 した結果、深さ 79.8μ m、 研磨量 0。 184mm2、

⑤ではそれぞれ 59.4μ m、 0.109mm2で あつた。

図 4に 、①から⑤の各砥石で行つた研磨実験結果を

示す。O SUS304溶 製材の研磨量をloo%と し、各砥石
の研磨量 を百分率で表 している。 もっとも研磨 で きた

のが① SUS304-20vottTiCと om Fe,Cr,Ni砥 石であ り、

③ SUS304-20vol%TiC Iお m SUS砥 石お よび④ SUS304-

10vol%TiCとom Fe,Cr,Ni HT砥 石 も、⑤ よりも効率 よ

く研磨で きた。② SUS304言 20vottTiC tom Fe,Cr,Ni

HT砥 石 については、かな り研磨量が少 な くなってい

る。 これ については、あ とで考察 を行 うが、砥石密度

が低 かつたためであると考 え られ る。それ らの条件が

同じであれば、②の砥石についても良好な研磨結果が

得られると考えられる。

20vol%TiCとom Fe,Cr,Ni砥 石お よび④ SUS304 10vol

%TiCとom Fe,Cr,Ni HT砥 石が比較的良好 な粗 さ値 を

示 した。

表 4 研磨面の表面粗さ測定結果

1520196⑤ SUS3∝溶製材

06050106④ SUS3餌-10vЛ %TiC
From Fc,Cr,Ni H「

1170208③ SUS3餌 -20vЛ 9/cTiC

行om SUS

1380243② SUS304 20vol%T,C
ftom Fe,Cr,NiIT

07300132O SUS3餌-20vol%TiC

iom Fe,G,Ni

006400056研磨前

最大組さ Ry

μ m

平均細さ Ra

μ m

33 X線 回折結果

図 6に 、各砥石の X線回折結果を示す。① SUS304‐

20vol%TiCとom Fe,Cr,Ni砥 石および② SUS304-

20vol%TiC tom Fe,Cr,Ni HT砥 石は、オーステナイ

ト (γ )相 、フェライ ト (α )相 およびチタン炭化物

(TiC)の 3相組織であった。熱処理することで、若

干各相の割合が変化 している。③ SUS304-20vottTiC

Irom sus砥 石は、さらにクロム炭化物が析出している。

これは、SPS温度が 1273Kで あり、焼結中に粉末中の

炭素と反応 して析出したものと考えられる。④
SUS304-10■・ol%TiC ttom Fe,Cr,Ni HT砥 石 も、少量で

はあるがクロム炭化物を含んでいる。O SUS304溶 製

材はほとんどがγ相であ り、少量 α相が存在する。

(O SUS30420volf/rTiC

lrom Fc,Cr,Ni

② SUS304 20volレ TIC

iOm re,cr,Ni Ⅲ

③ SUS304‐ 20vd%TIC

「
om SUS

O SUS30410v硯 %TiC
From Fe,Cr,NiIT

⑤ SUS304溶製材
20 40 60

2θ /°

図 6 砥石の X線回折結果

3-4 ビッカース硬さ試験結果

図 7に 、各砥石のビッカース硬 さ試験結果を示す。

⑤ SUS304溶製材と比較すると、他の砥石は、セラミ

50 100 150

%

図4 各砥石の研磨実験結果

図 5に 、各砥石で研磨後のダイヤモンド研磨面の粗

さ曲線、表 4に 、表面粗 さ測定結果をそれぞれ示す。

①から⑤の砥石で研磨後のいずれのダイヤモンド表面

も、研磨前のダイヤモンドよりも粗 くなっているのが

わかる。 しかしながら、研藩量が多かったO SUS304-

研磨前

① SUS3働 2併 d%TIC
iom Fe,Cr,N:

② SUS3儀-20vd%TiC
iom Fe,Cr,Ni rr

③ SUS304‐20vЛ %恥C
from SUS

④ SUS304 1伽 ol%TiC
from Fc,Cr,Ni lr「

⑤ SUS3儀溶製材

日

10ユ牛P

図5研磨面の粗さ曲線
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ック粒子 (チ タン炭化物、クロム炭化物)が 分散 して

いるために、どれ も硬 くなっている。また、砥石の密

度 も硬 さに影響 しているものと考えられる。 したがっ

て、② SUS304‐ 20vol%TiC tom Fe,Cr,Ni HT砥 石の

硬 さが低いのは、炭化物相が少ないこともあるが、密

度が低いことも影響 していると考えられる。

O SUS304-20vOl%
とom Fe,Cr,Ni

②

tom Fe,Cr,Ni I・ rr

③
IIom sus

④ SUS304‐

=om Fe,cr,NiIT

⑤ SUS304落 襲材

さらに、砥石の密度や表面粗さ等も研磨特性に影響

を及ぼすと考えられる。 とくに熱の発生に大きな影響

があるものと考えられる。低密度であることや表面が

粗いことで、比表面積が増加するために放熱効率が上

が り、砥石の温度上昇が抑 え られ る。② SUS304-

2Clvol%TiCと om Fe,Cr,Ni HT砥 石で研磨量が少なか

つたことは、これらが原因であると考えられる。

5まとめ
SUS304を 母材 としてセラミック粒子を分散 させた

金属製砥石を作製 し、単結晶ダイヤモン ドの研磨特性

を検討 した。本実験で作製 した砥石で、SUS304溶 製

材よりも効率よくダイヤモン ドを研磨できることを確

認 した。 しか しながら、研磨面の表面粗 さを改善する

必要がある。現時点では、本砥石を用いた粗研磨 と、

最終仕上げ研磨にダイヤモン ド粒子を用いる従来の方

法とを組み合わせることが有効である。

参考文献
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(2)餅 田正秋、等屋茂、島宗勉 ら精密工学会誌 vol.67,

No.4,597(2001)

(3)阿部利彦、橋本等、武 田修一、西村一仁 :ま て りあ
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図 7 砥石のビッカース硬 さ試験結果

4考 察

本実験で、SUS304溶 製材 よりも効率よくダイヤモ

ン ドを研磨できる砥石を開発 した。 しか しながら、ス

テンレスとセラミックの混合砥石のどのような要素が

ダイヤモン ドの研磨に効果があるのかは十分に解明で

きたとはいえない。考えられる原因としては、 (1)熱
(2)セ ラミック粒子の分散、 (3)オーステナイ ト相

等があげられる。

(1)熱の影響

ダイヤモン ドは 876Kか ら973K程度で炭化する。 し

たがつて、押 しつけ荷重 と回転数を増加 させると摩擦

による発熱が大きくなるため研磨量が多くなると考え

らオ化る。

(2)セ ラミック粒子の分散の影響

ダイヤモン ドを金属砥石で研磨する際、加工中のダ

イヤモン ド表面に金属成分が付着 し、研磨が進行 しに

くくなる。本実験でセラミック (チ タン炭化物)粒子

を分散 させた目的は、付着 した金属を除去するためで

あるが、その効果があったと考えられる。 さらに、セ

ラミックによって砥石の熱伝導が悪 くな り、研磨熱が

より発生 したことで研磨効率がよくなったと考えられ

る。(D SUS304-20vol%TiC tom SUST氏石、④ SUS304-

10vottTiC Irom Fe,Cr,Ni HT砥 石においても研磨可能

であったことから、チタン炭化物、クロム炭化物のど

ちらも効果があると考えられる。

(3)オーステナイ ト相の影響

オーステナイ ト相は、フェライ ト相がほとんど炭素

を固溶 しないのに対 し、炭素の固溶限が広い。炭素と

の親不口性がよいことが研磨効率のよい原因であると考

えられる。
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マイクロ波技術の高度利用に関する研究

マイクロ波の能動的制御について

山本 典央 *

Norio Yamamoto

要 旨 電磁波は、携帯電話や無線 LAN等をはじめとするワイヤレス機器等の通信分野、電子レンジ等の

誘電加熱分野、および防犯用途等のセンサ分野で、従来から多く用いられている。しかし、防犯対策や高齢

者の安全対策、より安全で快適な環境を求める消費者ニーズの高まりから、高性能で簡便に利用できる電波

センサーが求められている。また一方で、通信分野での周波数資源の不足が問題となってきており、これら

を解決する手段の一つとして、マイクロ波の有効利用が盛んに言われている。

そこで、電波資源の有効活用および電波センサーの高機能化への有効な手段となるフェイズ ド・アレイア

ンテナシステムのキーデバイスのひとつである移相器の試作と評価を行つた。

1まえがき

近年、携帯電話や無線 LAN等をはじめとするワイヤ

レス機器の普及によって、電波需要が飛躍的に増大 し

てきてお り、電波の有効利用が一層重要な課題 となっ

てきている。また、一方、防犯対策や高齢者の安全対

策等、より安全で快適な環境を求める消費者ニーズの

高ま りか ら、より高度で簡便に利用できる電波センサ

が求められている。電波資源の有効活用、および電波

センサーの高機能・高精度化には、電波の送受信エ リ

アを空間的に分割することが可能なフェイズ ド・アレ

イアンテナを用いることが非常に有効な手段 となる。

しか し、フェイズ ド・ア レイアンテナには、多数のア

ンテナが必要なことは当然のことながら、それ らアン

テナ と同数以上に移相器 (フ ェイズ・シフタ)が必要

である。 この移相器 と呼ばれる装置 (デバイス)は、

現状では高価であるために、ある報告では、 「フェイ

ズ ド・ア レイアンテナシステム全体の費用の約 45%を

移相器が占める」とも言われている。従つて、このシ

ステムは軍需等のごく限られた領域でしか使用されて

いない。優れた性能および機能を持つフェイズ ド・ア

レイアンテナおよび移相器に関する研究は、米国を中

心に盛んに行われている。

高機能なフェイズ ド・アレイアンテナは、非常に広

い民生応用範囲がある。そこで、フェイズ ド・ア レイ

アンテナのキーデバイスの一つである移相器の試作と

その評価を行ったので報告する。

2 電波センサの特徴

電波センサは、赤外線、音響、超音波センサと比較

して、以下のような特徴を持つ。

1)姑象物をより正確に把握できる

対象物までの距離、対象物の速度及び大きさ等

の検知が可能

五)障害物を透過できる

壁の中に設置することで、美観を損なわずに利用

が可能

述)気象条件の影響を受けにくい

太陽光等 自然界に起因する外来因子に対 して強い

市)検知範囲を容易に設定できる

空中線の指向特性により、検知範囲を自由に設定

することが出来る。また、他のタイプのセンサに

比べて、ひとつのセンサで検知できる範囲が比較

的広くとれる。

v)金属物の検知が出来る

電波は金属に最も強く反射 される。セキュリティ

の観点からは、金属物の検知は重要である。

3 アンテナのアレイ化

3 刊 船舶用レーダアンテナ

通常の電波センサの場合、送受信アンテナはそれぞ

れ一つづつ、あるいは一つを送受信供用 としている場

合が多い。これ らのセンサは、基本的に検知エ リアを

空間的にスキャンニング出来ない。検知エ リアのスキ

ャンニングを行 うためには、アンテナを物理的に動か

す方法がまず考えられる。図 1に船舟白用 レーダを示す。

図 1の レーダは、棒状の部分 (ア ンテナ)が 360°

回転 し、船舶全方位に向けてくまなく電波の送受信を

行 うものである。なお、この レーダは、アンテナの指

向性を鋭 くするために、複数のアンテナが 1次 元配列

したアレイアンテナで構成 されている。

*機械電子担当
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図 1 船舶用 レーダアンテナ

3 2 航空用レーダアンテナ

航空機の移動速度は非常に速 く、そのため船舶用 レ

ーダの様にアンテナを機械的に動か していたのでは、
スキャンニング速度が遅 く、 レーダとして役に立たな

い。そのため、アレイ状に配列 したアンテナ素子ごと

に電子制御型移相器を接続 し、電子的に位相を調整す

ることにより、指向性を可変させている。図 2に戦闘

機に搭載 されているアクティブ 。フェィズ ド・アレイ

アンテナを示す。

図2 戦闘機用レーダアンテナ

図 2の 白色で丸く囲まれた正方形のものが、アンテ

ナ素子が 2次元配列されたア レイアンテナ部分である。
アンテナ自体は固定されてお り、前述のように、アン

テナ素子 ごとに位相を調整する (変化させる)電子制

御式移相器を接続することにより、電子的にスキャン

ニングするものであ り、応答性が速いと共に、可動部

分が実質的にないため、信頼′性も高くなっている。

3 1 アレイアンテナと遅延線

ア レイ状に配列 したアンテナで、アンテナ自体の向

きを変えずに、どのように指向性を変えるのかを、以

下に順を追つて説明する。まず、ア レイアンテナの配

列に対 して到来波が垂直入射する場合を図 3に示す。

アレイアンテナの原理

正面入射のBttIユ 各アン
テナで位taのズレはない

図3 垂直入射の場合

図 3の 場合、A,B,C,Dの 各アンテナで受信 され

た電波の位相は、受信機入力端で揃 うので、問題なく

受信できることが分かる①

次に、到来波がアレイアンテナの配列に姑 して垂直

方向から傾きを持って入射する場合を図 4に示す。

到来波の傾きによる位相ずれの補正 1

選屋撼

ンテナ
同―位箱面

図4 傾きを持つて入射する場合の位相補正 1

図 4の場合、図 3の回路構成のままでは、各アンテ

ナで受信 された電波の位相が、受信機入力端で揃わな

いために、受信信号の強度が非常に小さい。そのため、

受信機入力端で各アンテナからの電波の位相をそろえ

るために、遅延線 とい うものを回路に付け加える。遅

延線 と呼ばれるある長 さの伝送路を回路上に挿入する

ことによって、その伝送路長 と電波の波長の関係から

-16-
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求まる分の位相を遅 らせることができる。従って、最

も到来波が遅 く入射するアンテナ素子 (図 4の場合は
D)か らの電波の位相に合 うように、残 りのアンテナ

素子か らの電波の位相を遅延線により適切に遅 らせる

ことによって、最終的には受信機入力端での位相が揃
い、到来波の受信が可能 となる。なお、参考までに、

図 4の反対方向から到来波が入射 された場合の遅延線

配置を図 5に示す。

劇一徹権巨

到来波の傾きによる位相ずれの補正 2

4 1 マイクロス トリップライン型試作移相器

マイクロス トリップライ ンの構造を図 7に示す。

マイクロストリップ導体
″

導体基板 誘電体

図7 マイクロストリップラインの構造概略図

マイクロス トリップライン上を伝わる電磁波の波長

λは、基板の誘電率で決まる。

上
A カ

t2

01

図5 傾きを持つて入射する場合の位相補正2

3 2 アレイアンテナと移相器

前述の図 4お よび図 5に示 した遅延線 の代 わ りに、

ア レイアンテナの各 アンテナ素子 に移相器 とよばれ る
「位相 を移す」 ことのできる素子 を接続す ることで、

ア レイアンテナの指向性 を 自由に変化す ることが出来

る。 これ をフェイズ ド・ア レイアンテナ と呼ぶ。図 6

にフェイズ ド・ ア レイアンテナの概略図を示す。

フエイズドアレイアンテナの概略口

図6 フェイズ ド・アレイアンテナの概略図

ここで、 λ Oは真空中での波長、εrは基板の誘電率

である。

しか しながら実際は、マイクロス トリップ導体の片

側にしか誘電体が無いため、誘電率はεrょ りも小さく

なり、その値は実効誘電率 ε etと される
(2)。

電選燎

λ=λ o/√ εr (1)

ε er=qε「 +(1-q)× 1 (2)

ここで、qは充墳率である。この充墳率は、マイク

ロス トリップ導体幅が基板厚 さに紺 して十分に広い場

合には 1と なり、逆に導体幅が極限まで小さい場合に

は 0.5と なる。

図 8にマイクロス トリップラインの電気力線の様子

を示す
(1)。

誘電体お瓶 2

協電体と板 1

力線

図8 マイクロストリップラインの電気力線の様子

図 8か らマイクロス トリンプ導体から空気中に若千

電気力線が漏れていることが分かる。 したがって、導

体上に誘電体基板 2を 近づ ける (あ るいは遠 ざけ

る))こ とによって、実効誘電率 ε。
「

の変化、つま り
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仁ミ送器 r t7‐
l電磁波 い波長の変化が期待 され る。波長が

変イL十 ると ,:う ことは、移相器の出 力端 でみれば、位

村]が 奄イL十 ることと尋価である。

仝同、試作 した移相器概略図を図 9に 示す f

マイクDス トリンブ無路 Sに 一out

〆
′`イモルフ型ビエアトランスデューサ

騒驚体

直流電源

口9 伝送路がマイクコストリンブラインの移相器概
隠各国

図 9の 移相器 は、伝送路がマイ クロス トリップライ

ン構造 となってお り、その伝送路上で誘竃体基板 2を

上 下に移動 させ る構造 になっているt基板の上下駆動

には、バイモルフ型圧電ア クチュエー タを用いた。図

10にその写真を示す。

図 10 伝送路がマイクロス トリックラインの移相器

写真

また、EX3 1 1に は、圧電 アクチュエー タヘの印加電

圧か最小σ)場合、お よび図 12には印加電圧 が最大の

場合σ)誘電体基板の移動の様子 を示す。 図 12では、

誘電体基板が教 mm程 度持 ち上がっていることが分か

るt

図 11 アクチュェータヘの印加電圧が最小の場合

図 12 アクチュエータヘの印加電圧が最大の場合

4 2 醐プレナーウェイブガイ ド型試作移相器

4 1で 述べたマイ クロス トリップ型移相器の伝送

ライ ンを、コプ レナー ウェィブガイ ドに変えた ものを

試作 した。伝送路の形態以外は基本的に同一構造であ

るc図 13に コブ レナー ウェイブガイ ドの構造 を示す。

信号線

θ θ グランド

グランド

↓

Sに ―n

ど==三
__

カ

「

Δ
百
、

誘電体基板

図 13 コプレナーウェイブガイ ドの構造概略図
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コプ レナー ウェィブガイ ドを伝 わ る電磁波の波長 λ





図 17お よび図 18か ら、コプ レナーウェイブガイ

ド型移相器の方が、マイクロス トリンプ型移相器に比
べて、測定周波数全域にわたって約 4倍の位相変化量

があることがわかる。

6まとめ

フェイズ ド・ア レイアンテナヘの応用を念頭におい

た可変移相器の試作と評価を行つた。 この過程で、以

下の結果を得た。

①マイクロス トリップラインおよびコプ レナーウェ

イブガイ ドにおいて、伝送路上に別の誘電体基板

を近づけることで、位相の変化を与えることが可

能であることが分かつた。

②コプ レナー ウェィブガイ ドの場合、マイクロス ト

リップラインに比べて、位相変化が大きく (約 4

倍)と れることが分かつた。 これは、図 14の よ

うに、電気力線が誘電体基板 1と 空気中をほぼ半

分ずつに分かれて存在するので、コプ レナーウェ

イブガイ ドの場合の方が、マイクロス トリップラ

インの場合に比べて、導体上に誘電体基板 2を近

づける  (あ るいは遠 ざける)こ とによる実効誘

電率 ε erの より多 くの変化、つまり位相の変化が

得られたのではないかと考えられる。
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地域バイオマス資源の有効利用による地域エネルギー

および工業原材料の開発に関する研究 (第 1報 )

一酵素法による植物油のバイオディーゼル燃料への変換技術に関する実用化研究―

松   本   正

Tadashi Matsumoto,

1 緒  言

近年、石油資源の枯渇が問題になるとともに、石油資

源の大量消費に起因する地球温暖化現象や酸性雨など地

球 レベルの環境問題がクローズアップされている。石油

資源はエネルギー源 とともにプラスチックや合成繊維、

塗料、電子部品等各種工業製品の原料であり、人類が豊

かな生活を続けるためには、石油のような良質の資源は

工業原料として次世代に残すよう、出きる限リセーブす

る必要がある。また、燃料 として使用する澄大気中の二

酸化炭素を増加 させるため、環境保護の立場からも使用

を控えることが重要である。 このため、自動車やボイラ

ーの燃料等のエネルギー源 としては、地域に存在するバ

イオマス等を利用 した環境に優 しい リサイクル可能な代

替エネルギーを使用することが望ましく、これの開発が

緊急の課題 となっている。一方、地域に廃棄物として存

在する廃食油、廃木材、水草等のバイオマスの有効利用

法の開発は環境保全の立場からも必要不可欠であり、本

研究は環境保全、資源開発の両面から必要性が高い。

そこで、本研究においては、廃食油、ナタネ、ひまわ

り、廃木材、間伐材、稲わら、籾殻、水草 (コ カナダモ

岡 田 俊 樹

Toshiki Okada

等 )、 ビール粕、キノコ培養粕等滋賀県に大量に存在す

るバイオマス資源を有効に利用 し、これを環境に優 しい

生化学的な手法や物理化学的な手法により、地域エネル

ギーや工業原材料、食品素材、医薬品原料等に変換する

技術を開発するための基礎として、バイオマスの変換や

分解処理について検討を実施 している
1｀ 2)。

植物油のパイオディーゼル燃料化研究においては、環

境問題や化石燃料の枯渇に対応 した活動として廃食用油

を自動車の燃料に利用しようとする研究や活動が活発に

行われている
卜 5'。

滋賀県においても、愛東町や八日市

市、新旭町あるいは環境生協により早い時期から取 り組

まれてお り、県としても「菜の花エコプロジェク ト」と

して部局を超えた横断的な取 り組みが行われている①植

物油はそのままでもディーゼルエンジンの燃料となり得

るが、動粘度が高いために既存のエンジンのままでは使

用することが困難であり、エステル交換反応により脂肪

酸のモノメチルエステルとして動粘度を低下させたうえ

で用い られ る
3ヽ 5)。

廃食油をバイオデ ィーゼル燃料

(BDF)へ と転換する技術、すなわち中性脂肪とメタノ

ールとを反応させて、脂肪酸メチルエステルとグリセ リ

ンヘとエステル交換する技術についてはかなり実用化が

進んでいるが、そのほとんどが触媒として水酸化カリウ

白 井 伸 明

Nobuaki Shirai

要旨 :過年度の研究により、酵素 (リ パーゼ)を触媒とした生物化学的手法により植物油を構成する脂肪酸

をメチルエステル化し、バイオディーゼル燃料 (BDF)へ と変換することが可能であることが判明した。本

技術の実用化を図るため、本年度は 10リ ットル規模のミニプラントの設計 ,製作を行い、 ミニプラントに

より実用化に向けた問題点の抽出等の検討を実施した。その結果、触媒として Cり″′rrFp ρヵ滋′″
'crJ起

源の国

定化リパーゼ (Ch‖azyme L-2,c―t,C2,lyo)を 用いた場合、ミニプラントを用いた 10リ ットル規模の実験に

おいても、植物油を 90°/。以上の効率で BDFに変換できることがわかつた。 しかし、現段階では酵素を繰り

返し利用する際のハンドリングに手間と時間を要すること、グリセリンが酵素に絡まり分離に手間がかかる

こと、酵素がプラン トや実験器具の壁面に付着してロスが発生すること等実用化に踏み切るには問題点も存

在し、今後プラン トとしての完成度を高めていく必要性が示唆された。また、アルカリ法においても共通の

課題であるが、BDFを 冬季に低温下に長時間放置すると、飽和脂肪酸メチルエステルと推定される白色の

沈殿が生じることが判明し、低温環境下で BDFを使用するにはこの現象の対策が必要である等、新たな技

術課題を発掘することができた。
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ム (KOH)を用いるアルカリ触媒法を採用 している
卜 5)。

しかし、アルカ リ触媒法では、食用油に過剰のメタノー

ルを添加 し触媒として KOHを 添加 して 60℃程度で反

応させるため、生成 した BDFを水洗する必要があるこ

と、過剰のメタノールが回収されずに蒸発すれば大気汚

染の原因になることや、触媒の KOHの 処理が必要にな

ること、転換に熱エネルギーが多量に必要なこと等改良

すべき点がいくつか存在する。BDFを利活用する取 り

組みは、元々環境への配慮から生まれたことであるので、

出来る限 り環境への負荷を低減する手法とすることが望

まれる。そこで、当センターでは、環境熱心県を標榜す

る滋賀県として相応 しい、真に環境に配慮 したゼロエ ミ

ッション型の BDFの製造方法として、酵素 (リ パーゼ )

を用いて生物化学的に反応を行 う技術の確立を目標 とし

て研究を実施 している
い2)。

平成 13年度においては、

過年度に実施 した研究成果
い2)の

実用化を図るため、実

用化 ミニプラン トを設計・製作し、バイアル瓶を用いて

実施 してきた 5～ 20ミ リリットル規模の実験を 2～ 10

リットル規模までスケールアップし、実用化の可能性 と

実用化における問題点等を検討 したので、その内容を報

告する。

2.実 用化 ミニプラン トの設計・製作

酵素触媒法による BDF製造の実用化を図るため、過

年度に得られた研究成果
1｀ ど〕に基づき、次の条件で実用

化ミニプラントの仕様を決定し、その設計と製作を化学

プラントの専門メーカーに委託した。

①バッチ反応方式であること。

②最大 10リ ットルの製造実験が実施できること。

③最少 3リ ットルから製造実験が実施できること。

④粘度の高い植物油を効率よく撹拌でき、固定化酵素

を均―に分散できる構造であること。

⑤少量の反応物でも効率よく撹拌できる構造であるこ

と。

③反応槽の温度制御が可能な構造であること。

⑦反応槽の減圧が可能な、機密構造であること。

③酵素、グリセリンの分離が可能な構造であること。

③耐腐食性に優れた材質であること。

その結果、図-1に示す「植物油燃料化 ミニプラン ト」

が完成 した。本装置は、最少 2リ ッ トルの反応物から

BDFの製造実験が可能 となった。

図 -1  植物油燃料化 ミニプラン ト
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3.実験材料および実験方法

3_1 実験材料

酵素は、Rοじ力?νο′?εガα′βゲοε力θttJt・αFd 4■製の fαηカカ

α/Prακrたα起源の固定化 リパーゼ製剤 Chirazymc L‐2.c‐1,

C2,lyo 6)ぉ ょびナガセケムテ ックス (株)製の 寅カカ攣ク∫

yppOηたク∫ 起源の固定化 リパーゼ製剤 を用いた。植物油

は市販の食用ナ タネ油お よび食用大豆油を、メタノール

は片山化学工業 (株)製の試薬特級品を、オ レイン酸メ

チルエステル標準品は和光純薬工業 (株)製のガスクロ

マ トグラフ用をそれぞれ使用 した。

32 ミニ プラン トによるBDF製造実験

次のスキームにより反応を実施 した。なお、食用泊 (廃

食油)を 100%ト リグリセ リドとすれば、その lmoに 当

量をメチルエステル化す るためにはメタノールを 3

mdc当 量要することとなるが、添加するメタノールの

モル比が食用油に対 して 15以 上になるとリパーゼは不

可逆的に失活するという島田らの報告
7か

ら、メタノー

ルは l moに 当量づつ 3段階に分けて添加 した。

① ミニプラン トの原料投入口のバルブを開き、植物油

を投入 し、120rpm程度で速度で撹拌する。水系 リ

パーゼの場合は、植物油に対して 10～ 20 wt%の 水

を添加する。この際、反応槽外周に温水を循環させ、

反応槽を恒温にする。

②反応槽にメタノール (植物油に対
‐
して 3 4wt%)を

添加 し、均―になるまで撹拌を続ける。

③反応槽に固定化酵素 (植物油に対 して 2～ 5wtO/0)

を添加 し、第 1段階日の反応を実施する。

③所定時間 (8～ 24時間)反応を実施 した後、分析

のためのサングルを採取する。なお、反応の経時変

化を追跡する場合は、分析サンブルを短いスバンで

採取する。

①反応槽にメタノール (植物油に対 して 3 4wt挽 )を

ゆっくりと添加 し、第 2段階日の反応を実施する.

⑤所定時増i(8～ 24時間)反 L~を 実施 した後、分析

のためのサンブルを手テ引文十るこ

()反応樽にメタノーール (植物油に対 モノて 3 4wt%)を

ゆっくりと添加 モン、第 3段階 Hの反応を実施するこ
‐‐
所定時間 (8～ 24時間)反応を実施 とンた後、分析

のためσ)サ ンフ
.ル

を採取する.、

0反応樽 下部のバルブを開けて、反応混合物仝てを取

りHIすじ

⑨生成 した 島DFと 酵素を金網により分離する。

①酵素に絡まったグリセ リンを分離する。

①①に戻 り、次σ)BDF製 造を実施する。 この除③の

酵素は、⑩で分離 したものを繰 り返 し利用する。

33 B雷肪酸 メチルエステルの定量分析

生成 した脂肪酸メチルエステルは、反応混合物 100 mg

を 3 mIの η_ヘキサンに溶解 したものを分析試料 とし、

(株 )島津製作所製ガスクロマ トグラフ GC-14Bに より

定量分析を実施 した。カラムは CG-235を 充填 した 2m
ガラスカラムを、キャ リアーガスには窒素ガスを、検出

器は水素炎イオン化検出装置 (FID)を用いたっ カラム温

度は 230 ℃、インジェクターおよび検出器温度は 270

℃に設定 し、キャ リアーガス流量は 60 mVmin、 インジ

ェクシ ョン量は 2 μ lで分析 を実施 した。オ レイン酸メ

チル 100 mgを 3 mlの ヘキサンに溶解 した ものを標準試

料 として面積比で定量 した。なお、すべてのメチルエス

テルのピー ク面積 と濃度の関係はオ レイン酸メチル と同

一 と仮定 して定量 した。

4 結果と考察

4_1ミ ユプラン トによるBDFの製造

L‐

大豆油 2kgを 原料として、非水系 リノく―ゼ Ch予azymc

2,c‐1,C2,tyo 50gを 用い、ミニプラン トによりBDF

製造を実施 した際の BDF変換率の経時変化を図-2
示す。実験方法において詳述 したよ‐うに、メタノール

合計 2043を 68gずつ 3回 に分けて添加 した。その結

の

に

I意

果、バイアル瓶 を用いて実施 した 5ml規模の実験 と同

様、BDF変換率が 1段階 日で約 30%、 2段階 目で約 60%、

最終の 3段階 目で約 90%ま で達す ることが明 らかにな

った。 また、各段階 とも最初の 12時間の間にその段階

で進行す る反応の 90%以 上が完了 してい ることがわか

り、 1～ 2段階 目は 12時間で終了 し、 3段階 目の反応

を長めに行 えば、全体の反応時間を短縮できることがわ

かる。ハ ン ドリングの問題点 (次節で記載)はあるが、

アルカ リ法 とは違い副産物のグリセ リンも回収できた。

その後、 4回にわた り同一の酵素を使用 して繰 り返 し

製造実験を実施 したが、いずれ も最終的に植物油を 90%

以上の変換率で BDFに 変換す ることができた。

なお、す凸年度報告 したバイアル瓶での実験
1｀ ?)に

おい

ては最終的に 8500前後の変換率 しか得 られ てな く、 ミ

ニブラン トによる製造の方が高い変換率が得 られ るよう

|こ 思えるが、これはバイアル瓶の場合は、実験の都合上、

分析試料にグ リセ リンを含むために低い値 となるか らで

あるこ実質 工の変換率は、バイアル瓶での実験の方が若

千優れているこ

とのよ うに、変換率の面を捉 えてみれば非水系 リバー

ゼである Ch汁 az)イ mc L-2.c‐住.C2.け oを用いれば、酵素

法による BDF製造の実用化は |^分 可能であることが示

唆 された。

42 安価 な 夢パ ー ゼ の紳す用

酵素法による BDFの 製造においては、酵素に要す る

コス トが最 も問題になるので、実用化研究においても安

価な リパーゼの利用を検討 した。過年度の研究
1｀ ど|に

お

いては 為¢クあηοヵαd/7クο″s♂ ?刀d起源の固定化 リパーゼを
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用いて実施 したが、今回は R力彦ψ″∫デψοηた2S起源の固

定化 り′く―ゼ製剤を使用 した。原料として大豆油 2kgを

用い、固定化 リパーゼは 42g、 水は 230g(11 5wtO/O)使 用

した。3.2において詳述 した方法に従い、メタノールは

合計 204gを 688ずつ 3回に分けて添加 した。その結果、

BDFへの変換率は 1段階 目で概ね 25%、 2段階目で概

ね 50%最 終の 3段階 日で概ね 72°/0と 、非水系 リパーゼ

に比較 して変換率は低かつた。 3回繰 り返 し実験を実施

したが、いずれ も同様の結果が得られた。これは、今回

使用 した リパーゼでは、 トリグリセ リドの 2位の脂肪酸

のエステル化が困難なためと推定された。実用化に至る

ためには、水の混合比率や反応温度を最適化 し、少 しで

も変換率を向上させる必要がある。

また、過年度の研究
2)に

おいては安価な水系 リパーゼ

に約 10%の 非水系 リパーゼを混合 し共同的に作用させ

ることにより変換率を大幅に向上させることができた。

ミニプラン トによる実用化試験においては、この手法

をまだ試みていないので、今後、水系 リパーゼと非水系

リバーゼを共同的に作用させて、酵素のコス トを低下さ

せる手法の検討を加えていきたい。

0 48 72
反応時間(hr)

図-2 ミニプラン トによる植物油の脂肪酸メチルエステルヘの変換率の経時変化

(メ タノール三段階添加法
7)に

よる)

4.3 実用化における問題点の把握

ミニプラン トによる製造実験を実施することにより、

実用化に移行する際に解決すべき問題点として、次の技

術課題を把握することができた。これ らの課題は、より

大きな製造プラン トを構築する際には考慮すべき事項と

して、今後の研究を通 じて解決手法を見出していきたい。

①酵素の繰 り返 し利用に多大な手間と時間を要する。

今回、設計・製作 した ミユプラン トにおいては、

反応槽の下部より反応混合物を取 り出す仕組みにな

つているため、 3段階目の反応が終了した時点で、

酵素も含めて反応槽の中身を全て取 り出すことにな

る。BDFと 酵素の分離は、最初はデカンテーショ

ン法により容易に分離できるが、最終的にはメッシ

ュの細かな金網を用いて濾過する必要があり、手間

と時間を要するうえに、後述のように器具の壁面に

酵素が付着してロスが発生する。 100リ ットル以上

の規模になれば、人手による濾過と酵素の回収は不

可能であり、反応槽内部で酵素は残 し BDFのみを

取 り出す仕組みの考案が必要である。また、副産物

Me01■ 68g

MeOr1 688

3段階 目

＼

2段階目1段階 目
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のグリセ リンは比重が大きいため、最下層に滞留 し

酵素と絡まり、その分離 t【 手間と時間を要する。こ

のため、BDFを分離後、さらに酵素とグリセ リン

を分離する有効な手法の考案も必要である。

②運転を一時停止すると酵素が団粒化する。

途中で反応を一時停止すると、酵素が反応槽下部

に沈降 し、副産物のグリセ リンと絡まることによっ

て団粒化 し、再運転時に均―に分散 しなくなる現象

が観察された。このようになつた場合、反応混合物

を反応槽より取 り出し、団粒化 した酵素をほぐす必

要があるが、反応槽下部のパルブがつまり反応混合

物が取 り出せなくなる現象がたびたび発生した。実

際の企業等における製造においては、休 日等の都合

で連続 して運転できない場合も有 り得るため、反応

槽下部に専用のスクリューを取 り付けるなど、酵素

の団粒化を容易にほぐす機構の付加が必要である。

もつとも、反応途中で運転を停止する場合も、撹拌

を続けておけば団粒化現象は発生 しないので、反応

槽下部に補助的な撹拌装置を取 り付けるなどすれ

ば、解決できると考えられる。

③装置、器具への酵素の付着によるロスの発生

原料の植物油や生成物である BDFの粘度が高い

うえに固定化酵素が細粒状であるため、固定化酵素

は反応槽や器具の壁面等に付着 しやすく、全ての酵

素を回収することは困難である。現システムでは、

1回の製造を終えるごとに、酵素を含む反応混合物

を外部容器に取 り出す必要があるため、この際に酵

素のロスが発生 しやすい。酵素触媒法においては、

製造コス トの大部分を酵素の価格が占めるため、コ

ス トダウンのためには、酵素のロスの発生を最小限

に押さえることが重要である。このためには、①の

議論と同様に、反応槽内部に酵素は戎 し状態で、BDF
のみを駁 り出す仕組みの考案が必要である。また、

消極的な方法であるが、ある器具への酵素の付着量

は一定と考えると、器具に付着 した酵素は失活 しな

い限 り、洗浄除去せずに繰 り返 し器具を使用するこ

とも考えられる。

①低温下での沈殿の発生

生成 した BDFを冬季に低温下に放置しておくと、

白色の沈殿が生 じた。この沈殿は、原料油の種類に

よつても変わり、ナタネ油の場合はほとんど発生 し

なかったが、大豆油の場合は顕著に発生した。この

沈殿は、30℃程度以上で加熱すると溶解 し、温度

を低下すると再び沈殿が生じた。ガスクロマ トグラ

フで分析すると脂肪酸メチルエステル (すなわち

BDF)であった。 これは生成 した BDFの うち、融

点の高い飽和脂肪酸メチルエステルが低温下で固化

し、沈殿 となって現れたものと考えられる。BDF
の本来の成分とは言え、沈殿が生じた燃料をエンジ

ンに使用すれば燃料噴射器の詰まり等故障を誘発す

る可能性が高く、対策が必要である。簡単な方法と

しては、沈殿を除去し上澄みである不飽和脂肪酸の

メチルエステル部分を使用する手もあるが、抜本的

な解決にはならない。原料油の段階で脂肪酸部分の

脱水素反応 (すなわち飽和脂肪酸の不飽和化)等が

容易にできれば、抜本的な解決につながる。なお、

この問題は、酵素触媒法に限つたものではなく、従

来のアルカリ触媒法においても共通する課題であ

る。このため、この問題が解決できれば、従来 BDF

には不向きとされてきたパーム油や動物油の利用も

可能になるため、廃食油の BDF化の範囲が大きく

拡大する。飽和脂肪酸の不飽和化 (逆は古くから行

われている)は、早急に達成されたい技術課題であ

る。

⑤水系リパーゼ使用時のエマルジョン化

水系 リパーゼを使用 した実験においては、反応後

に長時間静置 しておいても、生成 した BDFの相と

水の相がはっきりと分離せず、エマルジョン的な状

態で存在するため、BDFのみを取 り出すのが困難

であった。この、原因は不明であるが何かの物質が

界面活性剤的な役割を演 じているのかも知れない。

水系 リパエゼを使用 した製造方法の実用化を図る

ためには、エマルジョンを形成する原因の解明と対

策等を講じる必要がある。

5.結  言

酸性雨や地球温暖化現象など地球レベルでの環境問題

や化石燃料の枯渇に対応するため、県内に大量に存在す

る廃食油、ナタネ、ひまわり、廃木材、間伐材、稲わら、

籾殻、水草 (コ カナダモ等 )、 ビール粕、キノコ培養粕

等のバイオマス資源を有効に利用する技術について検討

を実施 している。本年度は、主に酵素法による植物油の

バイオディーゼル燃料への変換について、過年度に実施

した実験室 レベルの研究成果を受けて、ミニプラン トを

構築し、実用化試験を実施 した。

その結果、非水系 リパーゼである Ch汁azymc L‐2,c‐i.

C2,けoを用いれば、酵素法による BDF製造の実用化は

十分可能であることが明らかになった。また、安価な水

系 リパーゼにおいても、変換率 70%以 上が可能である

ことが判明するとともに、実用化において解決すべき問

題点も数点把握することができた。これ らの成果により、

酵素法による BDFの製造に大きな弾みがつくものと期

待できる。

地域に発生するバイオマス資源をエネルギー物質に変

換 して地域で使用する、いわゆる「地域エネルギー」は、

資源の有効利用や環境保全の面から今後益々重要視され

るものと考えられる。このような考えの下、すでに廃食

油をメチルエステル化 してディーゼル燃料 とする取 り組

みは各地で行われているが、いずれも化学的な処理法で
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あり、多量のアルカリ触媒の処理等環境保全面から改良

すべき箇所が存在する◎今回検討 した手法によれば、植

物油とメタノールの混合物をリパーゼと反応させるだけ

で済み、取 り扱いが極めて容易である。また、処理すべ

き廃棄物が生じないのも特徴である。これは、まさに環

境こだわり県滋賀にとって、相応 しい技術と考えられる。

今後は、問題 となっているハン ドリングの手法を考案す

るとともに、効率を上げる技術やコス トダウンを図る技

術の検討を進め、実用化に向けて本技術を成熟させてい

きたい。

本技術を、廃食油の BDF化に取 り組んでいる市町村

や団体等へ普及すれば、高渋度アルカリ廃水の処理に悩

まされる問題も解消し、副産物であるグリセ リンの有効

利用も可能になる。また、本技術を関連企業に普及、移

転することにより、地域バイオマスを地域エネルギーに

変換するベンチャー企業を創成することも可能であると

考えられる。20世紀が化学 と物理学そ して情報技術の

世界なら、21世紀は間違いなく生命科学と環境科学の

時代になると考えられる。本技術は、まさに生命科学 (バ

イオ)と 乗境の融合 した 21世紀の技術 として、本県に

循環型社会を確立するとともに、本県のパイオ、環境産

業の振興に寄与する効果があると考えられる。
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液晶物質の開発とその応用利用に関する調査研究
一非対称メソゲン基を有する液晶物質の開発一

山中 仁敏
*

Masatoshi Yamanaka

要 旨 液晶形成能力の向上を目的とし、新 しい分子形状を有するアルカン2酸 4-(4て ル・ルオキン)ヒ

ヾ
フェニルココルステサル

系非対称ダイマー液晶を合成 し、液品形成能力とメチレン鎖の違いが相転移挙動におよばす影響について検

討 した。その結果、非対称ダイマー液晶は、 1置換液品や対象ダイマー液品に比較 した広い温度範囲で液晶

を形成する能力を有すること。またメチ レン鎖が偶数の液品のほうが奇数の液晶に比較 し分子の形状が棒状

になりやすいため液晶形成能力は高いが、メチレン鎖数が大きくなるとメチ レン鎖の柔軟性による分子のひ

ずみにより奇数系列の液晶でく)高 い液晶形成能力を有すること、および炭素数が長いほど分子の運動が自由

になり液晶の形成温度が低下しする結果を得た。

4 はじめに

液晶物質は温度もしくは濃度のある範囲で個体相と液

体相の中間の性質を持つ中間層 (液晶状態)を有する物

質でその特性を利用し、液晶ディスプレー等の表示ディ

バイスやセンサー等に利用されています。 しかし液晶状

態を形成できる温度範囲や応答速度等の面で十分な性能

を有 している物質は少なく、液晶物質の混合や粘度低下

剤の混合により、これからの問題を克服 しているのが現

状であり、液晶温度範囲の広い物質やより反応速度の大

きな液晶物質の開発が待たれている現状です。

液晶の基本構造は図 1-(a)お よび (b)のような

剛直なメンゲン基と柔軟なメチ レン鎖の結合であり、種

々メンゲンとメチ レン鎖と違いの組み合わせにより多く

の液晶物質が合成されています。 しかし図 1-(c)の
ようなメチレン鎖の両端に違ったメングン基を備えた新

しいタイプの液晶物質が考えられます。現在までこのよ

うな非対称メノゲンを有する液晶物質の報告例は少なく、

(a)1置 換液晶

(b)対称ダイマー液晶

(c)非対称ダイマー液晶

|  |
:メ ソゲシ基

:メ テレン鎖

液晶構造の種類

違つたメノゲン基を有しているため液晶状態にある温度

範囲が従来の液晶に比較 し大きいと考えられます。また、

液晶形成方式も異なると考えられ、応答速度の高速化に

つながる可能性を秘めた液晶である。

昨年度の研究および共同研究者の立命館大学での成果

で、コルステロール基とベンゾオキツビフェニル基を持

つ非対称メソゲンを有する液晶物質を合成 し、同じメン

ゲンを有した 1置換液晶や対象ダイマーよりも広い温度

範囲で液品形成能力を有 していることを確認 した。そこ

で今年度はメチレン鎖を数を変化させた非姑称液晶ダイ

マーを合成 し液晶形成能力の違いを比較検討 しました。

2 実験

2-1合成

非対称ダイマー液晶の合成は、図 2の手順で行い、メ

チレン鎖数が 9で あるウンテ
゛
ル 2酸 4(4ド ンデルオキシ)ヒ

`フェエル

ココルステリル (BBChA-9)と 11であるトリデカン2酸 4

HOX【》(豆>OH
NaOH ↓メタノー)レ

HO∞ ONa

↓塩化ベンジル

HO―《ヨ
年
廷∋岸。~CH2H∈

)  CI!C― (Cド 2法
~COCI

Φ

乾燥ツクロ回メタン ↓乾燥ピリジン
《豆卜H2C~O∞ OOCく CH2)n‐C°CI

H

乾爆ジクロロメタン 乾燥ビリジン

OH2C~000ooc<
BBChA― m

図
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図 3 BBchA-9の DSC曲 線

(41へ

゛
力れォキン)ヒ ウェニルココルステナル (BBchA-11)を 合

成 した。

2-1-1 4-へ・ンデル_r―ヒドロキシヒ
゛
フェニルの合成

4,4'北
゛
フェニル (40mmol)を メタノール300mlに 溶角子し、

NaOH(45mmol)を 加えて 1時間加熱環流する。そこ

に塩化ヘウデル (48mmol)を 滴下し、その後 24時間環

流した。反応生成物をろ過 し、沈殿物を酢酸エナルllに溶

解 しろ過した。もう一度、沈殿物を酢酸エチル11で溶解 し

ろ過 した後、酢酸エナル溶液を合わせ有機層を 4N塩酸お

よび水 (3回 )で洗浄 した。NttS04で 脱水 し、溶媒を

取 り除いて粗結晶を得た。 この粗結晶を酢酸エチルで再結

晶を行い精製 した。

2-1-2 BBCHa― n(n=9, 11)の 合成

シ・カルホ・ン酸クロリド (lmmol)をシ・クロロメタン50ml lこ 溶解 し

環 流 す る。 そ こに 4-へ
｀
ンシ・ル_ど _ヒ ト

・ロキンヒ
゛
フェニル

(1.2mmol)と ヒ
°

,シウ (1.2mmol)を シ
゛
クロロメタン300mlに

溶解 しものを滴下し、その後 24時間環流 した。それに

引き続きコルステロ_ル (1.2mmol)と ば ,シ
・ン (1.2mmol)をデ

クロロメタン100mlの溶解 し滴下した後 24時間環流 した。

生成物 4N塩酸および水 (3回 )で洗浄 した後、飽和炭

酸水素ナトリウムおよび水 (3回)で脆浄 しN&S04で脱水し

てから溶媒を取 り除いて粗結晶を得た。この粗結晶をシ
゛

クロロメタたヘキサン混合溶液を使用 しシリがケ
｀
ルでカラムクロマロク・ラフィー

せ分離 し再沈殿法で精製 し合成物を得た◎

生成物は赤然分光光度計および NMRで分析を行い合

成物を検証 した。

2-2相 転移挙動の観測

相転移挙動は、熱分析のDSC測 定と偏光顕微鏡観察

を使用し決定した。両測定とも、測定温度条件は昇温 5

℃/minで透明点温度より約 10℃上昇させ 5minその温

図 4 BBChA-11の DSC曲 線

度を維持 し、その後 5qキミinで降温し融点の 10℃以下

まで温度を低下させ 5 minそ の温度を維持 した。この

温度サイクルを 2回半繰 り返し、第 1降温と第 2降温ま

た第 2昇温と第 3昇温が同じであることを確認 して相転

移挙動を決定した。

3 結果と考察

3-l BBchA-9,-11の 相転移挙動

BBChA-9の 熱分析の結果を図 3ま たBBchA
-11の 結果を図 4に示す。昇温行程でBBChA-9
は、最初 109℃、129℃最後に 154℃で吸熱ピークを観

測 した。偏光顕微鏡観察での結果、最初の 109℃ での

ピークで液晶が確認できず結晶―結晶転移が起こってい

ると考えられる。その後 129℃ の大きな吸熱 ピークで

液晶であるコルステリック相 (Ch相 )力く観測され液晶相が発

現 し、154℃ のピークで等方正液体である透明点示 した。

また降温行程では 153℃、129℃および lo2℃で発熱ピ

ークが観測された。最初のピークで等方正液体がCh相
に転移 し、次の 129℃ でCh相が液晶であるスメスチック_A

相 (SA相 )に液晶―液晶転移が起こした。最後の 102

℃のピークで sA相液晶は結晶化した。

次にBBChA-11は 、昇温行程で 104℃、127℃

および 146℃ に吸熱 ピークを示す。偏光顕微鏡観察の

結果、最初の 104℃で結晶が SA相に転移 し、次の 127

℃でSA相がCh相 に変わる液晶―液晶転移を起こした。

その後 146℃ で等方正液体 (透明点)に なった。また

降温行程で 146℃、130℃ ,88℃および 85℃に発熱ピ

ークを示した。146℃ で等方正液体がCh相 に変化 し、

130℃で Ch相 が SA相 に、また 88℃ で SA相 がスメスチッ

ク液晶のひ とつ と考 え られ る Sx相 (ス メスチック_c(sc相 )と
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表 l BBChA-9.-11の 相転移挙動

考えられるが形成温度範囲が狭くはっきりと同定ができ

なかった液晶相)に転移 し、85℃ で結晶化 した。

以上の結果からBBChA-9,-11の 相転移挙動

は、表 1の様になり、BBChA-9は 、昇温時に 129

℃～ 154℃ (Ch相 )、 降温時に 153℃ ～ 104℃ (C
h相 とSA相)の液晶を形成する。またBBChA-1
1は、昇温時に 104℃ ～ 146℃ (SA相 とCh相 )、

降温時に 146℃ ～ 85℃ (Ch相、 SA相 とSx相)の
液品を形成 し、 1置換液晶や対象ダイマー液晶よりも広

い温度範囲で液晶を形成することが確認できた。これは

違つたメツゲンが各々の液晶形成能力を持ち、個別およ

び相互作用することで、違 う温度で液晶を発現したため

だと考えられる。

Phasc mnsittOn

173 240

K<― ch====ゴ :I

234

145 165

Б BCh A-3 K_耳 ア
==i ch軍 ==三 =I

130 164

図 4

3-2 メチレン鎖数の違いによる液晶形成能力への影

響

今回合成 した液晶 2種 と研究の御指導を頂いている立

命館大学で合成された液晶 (メ チレン鎖数 2～ 8および

10)7種 の結果を総合すると、アルカン2酸 4-(どヘウデルオ

キシ)ヒ

ヾ
フェエルココルステサル系非封称ダイマー液品の転移挙動は、

表 2の様になる。メチレン鎖数 2を除く偶数系列の液晶

(メ チ レン鎖数 4,6,8,10)は昇温時にSA相、Ch相 ま

た降温時Ch相、 SA相および Sx相の液晶を広い温度

範囲で形成 している。それに比較 して、メチレン鎖数 2

およびメチレン鎖数が小さい奇数系列の液晶 (メ チレン

鎖数 3,5,7)|ま 、昇温時も降温時もCh相 だけを液晶を

形成 し形成温度範囲も小さい。これは液晶分子の形状が

図 5の様に、奇数系列がシス型になり偶数系列が トタン

ス型になるため、メングンの方向が違い棒状分子になり

にくいシス型形状のものが液晶を形成 しず らく液品形成

能力低くなったと考えられる。また偶数系列のメチレン

鎖が 2の液晶は トランス型の分子形状をしていても分子

全体の形状が短く棒状分子と見なしづらく液晶形成能力

が低かつたと考えられる。

今回合成 した奇数系列の液晶は、先ほど述べたように、

メチレン鎖の短い奇数系列の液晶と相転移挙動が違い 9

の液品で降温時にSA相が発現し、 11の液晶で偶数系

列と同じ相転移挙動を示 した。これは、液晶形成能力の

低いシス型の分子形状を有 しているが中間にあるメチレ

ン鎖に柔軟性があり、液晶形成時分子形状がひずみ棒状

分子になりや しため液晶形成能力が向上したと考えられ

る。

また、各液晶の透明点、融点、降温時のCh相からS

A相への転移温度および SA相からSx相への転移温度

の関係を図 6に示す。透明点は偶数系列のものが奇教系

列のものに比較して温度は高いが、奇数系列同士もしく

は偶数系列同時の場合炭素数が大きくなるほど温度は低

′℃
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表 2 非対称ダイマー液品の相転移挙動
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0170-
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興目 130 -
110-

90 -

70 -

― 透明点

引コー融点

△ Ch相 から

50

234567891011
n(メチレン鎖 炭素 数 )

図6 メチレン鎖炭素依存性

くなった。またCh相からSA相の転移温度も同じ傾向

が確認できた。これは、分子形状が長いほど分子の柔軟

性があり分子が動きやすく、液晶形成 しやすいためと考

えられる。融点にも明確ではないが炭素数の増加ともに

温度の低下が確認できた。

4 まとめ

アルル 2酸 4(ど べンデルオキシ)ヒ
'フェニルPコルステサル系非対称ダイ

マー液晶を合成し、相転移挙動をについて検討 し下記の

結果を得た。

・メチレン鎖数が偶教系列のほうが奇数系列の液晶より

広い範囲温度で液晶形成を有していた。

・非対称ダイマー液晶は透明点は、明確な奇偶特性 (液

晶分子の直線状の配置のしやすさ影響される)があり炭

素教が多くなるほど透明点を低くした。また融点には明

確な特徴は示さなかったがほぼ奇偶特性が見られたと
。奇数系列の液晶でも炭素数が 9の ものはそれ未満のも

の溢違いった相転移を示 し11の ものは偶教系列のもの

と同じ相転移を起こした。これは、柔軟なメチレン鎖が

長いほど分子がひずみやすく棒状になりやすく液晶形成

能力が向上したためだと考えられる。

5 翻辞

本研究について、ご指導頂きました立命館大学中村尚

武教授および花崎知則助教授に深謝いたします。
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微生物酵素の高性能化および未利用タンパク質の高度利用化に関する研究 (第 3報 )

好熱菌の酵素によるタンパク質の分解処理 と分解物の機能性

白井伸明
*、

岡田俊樹
*、

松本 正
*

Nobuaki Shirai、  Toshiki Okada、  Tadashi WIatsumoto

要 旨 産業用酵素は、目的の反応を特異的に起こさせるだけでなく、高温や有機溶媒中での

厳 しい使用条件に耐えるか、さらに長時間・繰 り返 しての使用が可能かなどの"丈夫さ"も重要

視される。 さらに実用化については、酵素を利用することでどのような付加価値の高いものを作
ることが出来るかが、利用のカギとなる。そこで、これまで高温環境に生きる微生物から丈夫な

酵素を開発 してきたが、本報告では、タンパク質分解酵素についての温度特′性、保存性などにつ

いて検討を行い、さらに実際に工業原料となるタンパク質を分解することが出来るかを調べた。
結果、勁 p物

"s属
の一種が生産するタンパク質分解酵素は、高温で 12時間の長時間の使用が可

能であり、分解物は未処理のものに比べて抗酸化活性が高くなることがわかった。

1まえがき

産業用酵素の生産額は 1998年 時の推定で約 18
00億円規模であり、生産額で毎年 10%台 の成長が

続いていたが
(1)、

最近では価格の低下による伸び悩み

がおこり始めている。今後も酵素産業が成長するため

には新 しい製品や開発技術が必要である。酵素の利用

は、量的にはタンパク質を分解するプロテアーゼ、で

んポんなどを分解するア ミラーゼ、脂質を分解するリ

パーゼが主であ り、洗剤への添力日が圧倒的である。 し

か し、バイオテクノロジー関連の研究や産業の急成長

により、遺伝子情報の解読や遺伝子工学技術の開発な

どに欠かせない道具として DNAポ リメラーゼや制限

酵素の市場規模 も50億円程度に増えている。他に臨

床検査用や医薬用にもそれぞれ 50億 円程度の国内市

場がある
(1)。

酵素は、非常に特異性の高い化学反応触媒であるこ

とから産業界ではますます応用の範囲が広が りつつあ

る。例 として、鏡像異性体の一方のみが目的の生理活

性を示すような場合に他方を酵素により構造反転 させ

る反応の研究
12)、

ぁるいは生分解性を持ち、なおか

つ糖を側鎖 として持つ高分子材料 (モ ノマー)を合成

するために酵素を利用する研究
い)も

進んでいる。 こ

のような利用には高温や有機溶媒中で酵素反応が行わ

れることが多 く、"丈夫な"酵素の開発が望まれる。

さらに将来は、資源や環境面に利点を求めた利用が

増えると考えられる。既に利用されている例では、ジ

ーンズなど綿や再生セルロース生地の風合いの改質、

あるいは染色後の脱色に酵素が使用 されている。 これ

までは"こ する"な どの物理的あるいは薬剤による化

学的処理を行つていたものが、酵素を用いることによ

り工程を簡便化でき、省エネルギー化や薬剤の使用量

を大幅に減 らして環境負荷を軽減するのに役立ってい

る。

一般的に酵素反応の特徴は、反応の特異性が高く化

学処理に比べて穏やかな条件で高い反応効率が得 られ

ることであろう。 しか し、酵素はタンパク質より作ら

れたものであるために無機触媒に比べて構造が壊れや

す く、活性が失われやすいとい う弱点がある。この弱

点を克服 して資源や環境面にも貢献するために、登場

が期待 される酵素とは、"熱や化学薬剤に強い"産業

的に利用 しやすいものである。現在、丈夫なことを特

徴 として商業的に成功 している酵素は、PCRに利用す

る DNAポ リメラーゼであろう。100℃ 近くの温度に

さらされても活性を失わない必要性から、高温に生虐、

する微生物か ら得 られている。Taq l)や KOD(5)の

DNAポ リメラーゼなどがそれである。最近、95℃ と

い う高温で増殖する微生物 として4野螂 転%少ιη力が

単離 され
(° )、

その全ゲノム配列 もすでに解読され
(F)、

今後は遺伝子から酵素を生産 した り、組み換え実験系

を開発するなど応用利用が期待 されている。プロテア

ーゼ、 リパーゼなどの酵素については、安定性の高い

酵素があれば、今までに使えなかった反応条件にまで

酵素の利用範囲が広がると思われる。

そこで、タンパク質など未利用資源の高付加価値資

源化に役立つ高性能酵素の開発を目的とした実験を行

つてきた。これまで産業的な利用の無かった 7功ιηηクs

属を独 自に分離 し、その 1種が比較的培養の取 り扱い

も容易であり、タンパク質分解酵素を生産 しているこ

とから、ここでは人工基質を使ってその特性を評価 し、

実際にタンパク質に作用させて高温で長時間の使用に

耐えるかを調べた。また、酵素処理による分解物は付

加価値が高い材料となることが期待 される。 タンパク

質を分解 して得 られるペプチ ドやア ミノ酸には、抗菌

機能材料担 当
半
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性や抗酸化性をは じめとした機能性の他、血圧低下や

ホルモン様作用、細胞増殖刺激活性など様々な生理活

性を示す ものがある。 この中でも抗酸化性については、

赤ワインゃ緑茶に見られるように良い商品イメージが

与えられ消費が伸びた例が多く、市場価値が存在する

と思われる。そこで酵素処理による抗酸化性の変化を

調べた結果についても報告する。

2実験材料と方法

21 培地の調製

好熱菌の継代培養による維持には、0.1%酵母エキス(Dif

co,Detroit Mich.)と 0.1%乳タンパク質分解物Trypticase

peptone(Becton DickinsOn,COckcysЁ lle lll)を使用し、
pHは塩酸と水酸化ナ トリウム (特級Nacalai tesque,Kyot

o)により7.0に調整したのちBrockの塩をわずかに添力日し

た。固形培地とする際には、寒天を15%添加 した。また、

大量培養の際には、 3倍程度に培地濃度を高めて使用した。

22 微生物の培養

微生物の培養は保存中のプレー トあるいは凍結菌体か

ら一度液体培地にて予備培養の後、安定に増殖したもの約

1/20量を植菌した。4睦代培養の際には試験管を清置した状

態で、大量培養の際にはフラスコを利用した。清置状態あ

るいは液体サンプルを植菌後70℃の一定温度で培養を行っ

た。培養液を粗酵素とする場合は1/200量 を植菌後5日 間培

養した。より工業的な培養条件に近い小規模培養生産性試

験には、50L容量のステンレス製のジャーファーメンター

を使用した。

23 微生物の頭微鏡観察

光学顕微鏡による観察 :

培養により高濃度に増殖 した微生物はそのままで、低濃

度の場合は遠心分離 (7,000 g x 10 min)に より菌体を

沈殿として回収 した。観察は、位相差法が利用できる光

学顕微鏡 (01ympus BH 2)に より行った。

24 酵素活性の測定               ・

着色カゼイン分解法 :

プロテアーゼ活性測定は着色 されたカゼインを基質 と

し、プロテアーゼにより分解 され小断片化 した部分は

酸沈澱 しないことを利用 して調べた。

反応用緩衝液イよ50 mM TA― HCi burer pH 8.0～ 9。 0、

HEPESあ るいは MOPS burer pH 6.0～ 7.0を用いた。

基 質 液 は 2.5 mg/ml Azocasein(Sitta,St.Louis

Missou五 )叫 'を 50 mM Ttts― HC1/pH 8.0を 用いて調製 し、

冷蔵保存により 60時 間以内に使用 した。0.4 mlの 緩

衝液、0.5 mlの 基質液を反応用チューブに入れ、0,1

mlの酵素あるいは培養液の添加により反応を開始 した。

20-60 minの 反応時間の後、1.5 mlの 反応停止液 10%

過塩素酸を添加 し、十分に撹拌 した。室温で 20分置

いた後、冷却遠心操作 (10,000g x 15 min)で 不溶化 し

た基質を沈殿 させ、400 nmに おける上清の吸光度を

測定した。

酵素の代わ りに緩衝液を加え、同じ操作を行ったもの

をコン トロールとして、吸光度を差 し引き、活性の有

無を評価 した。

蛍光ペプチ ド法 :

タンパク質を用いた活性測定より微量試料で高感度に

測定 し、基質特異性の推定を行 うために蛍光団を持つ

ペプチ ドによる活性測定を行った。Boc Phe ser Arg―

MCA(ト リプ シ ン活 性 測 定 用 )、 Suc― Ala Ala一 PrO Phe

MCA(キ モ トリプ シ ン活 性 測 定 用 )お よび 、 MOcAc P
ro― Leu― Gly― Leu― A2pr(Dnp)一 Ala― Arg― NH2(メ タ ロラガロ

テアーゼ活性測定用)は (株)ペプチ ド研究所製を使

用 し、以下の方法で活性を測定した。50 mM Ths― HCl
pH8.0 を 1.335 mと と、DMSOに 溶かした lo mM
pepdde‐MCA溶 液 (あ るいは l mM MOCAc― peptide

soln.in DMSO)を 0.015 ml力 日え、ウォーターバスで反

応温度に加温 してから 0.15 mlの 酵素液 (培養液)を
添加することで反応を開始 した。一定の反応時間後は、

氷上で冷却することで反応を停止 した。速やかに蛍光

分光光度計 (日 立製作所 F-3000、 あるいは Moleculer

probe tt FlexStadon)に より peptide―MCAを 用いた場

合は励起(Ex)380nw/測 定(Em)460nmで 、MOCAc― peptideを 用

いた場合は Ex32Snm/Cm393nnに て蛍光強度を測定した。活

性は、反応時間ゼロの試料での値を差 し引いた蛍光強

度により標準物質の蛍光強度を検量線 として 1分間当

たりの分解量μ mOl(μ mOymin)と して求めた。

25 電気泳動 (SDS― PAGE)
SDS― PAGEは Laemml土 らの方法

(9)に したがった。

分離用のグルは、10%T267%Cに 調製 し、小型泳動装置 (B

io Radミ ニプロテアンⅡ)を用い、200V一定電圧により

泳動を行つた。泳動後のゲルは、01%ク ーマシーブ リリア

ン トブルー (CBB)R250(in 40%MeOH, 10%酢 酸)により3

0 min染色 し、脱色液 (25%MetOH,7%酢 酸水溶液)を 3回

交換 して一晩脱色を行った。

26 抗酸化性の評価

抗酸化性は、津志田らの報文
(1° )に

記載の方法に従つ

た。これは、油脂を構成する脂肪酸の一種リノール酸の酸

化により過酸化物が生じ、β―カロチンと反応 して退色す

る現象を利用したのものである。比較として高い抗酸化能

も持つことで知られるButylated hydroxy anisole(B敵 )を

利用する。測定操作は、045m=/ml濃度のタンパ ク質
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分解 物 を試料 と した。 リノー ル酸 の 自動酸化反応 を

β―カ ロチ ンを含 む反応 系で行 い、 カロチ ンの退色 を

470nmで の吸光度 で測定 し、抗酸化物質 として知 られ

るBHA(1.O mg/100 ml)の 抗 酸化能 との比 に よ リサ

ンプルの抗酸化性 を示 した。

3実験結果と考察

31 酵素の特性

これまで様々な温度や培地条件により、好熱菌と超

好熱菌の分離を行い約 400株 以上の分離株を得てお

り、これ らは培養可能な状態にある。 この中で、実際

に酵素を生産させてその特性を評価するのに適 した菌

株を選ぶため、培養、保存の容易 さ、増殖速度、酵素

の生産性の安定性などを検討 した結果、勤ι物%"s属 の

一種 9911株 が適当であった。本菌体は既に昨年度の

報告書でモ)記載 したが、その特徴をまとめると70℃以

上で良好に増殖する長拝菌であり、顕微鏡下での運動

性は見られず、寒天プ レー トに含む白濁タンパク質を

分解 しハロを形成 した (Fig.1)。 勁ιη,9%s属 の中では、

■,?クα肱クdに ついてはタンパク質分解酵素
(1口

(ア ク

アライシン)について研究報告があり、PCR用 のポリ

メラーゼ (1)(物
9)が実用化がなされていることでよ

く知 られる。これ との同異を判定すると、16STRNAの

配列の比較から げ末側約 500bpの 比較では 94%の 相同

性 しかなく別種であることは明らかである。また、全

てのデータベースとの比較から相同性が最も高い菌株

(99%相 同)に は、タンパク質分解酵素について報文

は見当たらず、実用化 t♪ されていなかった。そこで、

9911株 が生産する酵素の基本的な特性である温度、 p

H特性について調べ、保存方法を調べるために溶液、

凍結、乾燥による保存性を調べた。

Fig。 1 好熱菌 9911:カ ゼインにより白濁プ レー ト状
でハローを形成する。光学顕微鏡下では、長拝菌であり
短径 lμ m長径 5-15μ mの運動性は見られない。走査
型電子顕微鏡での観察から細長 く見える細胞のほとんど
は細胞が連鎖 したく)の でないことがわかっている。

温度特性 :

コラーゲンな ど難分解 タンパ ク質を分解す ることで知

ら れ る メ タ ロ プ ロ テ ア ー ゼ の モ デ ル 基 質

MOCAc― peptide(MOCAc― Pro― Leu― Gly―Leu―A!pr(Dnp)― Al

a Arg NH2)を 使用す ると、至適温度は 60℃ 程度である

が、 70℃ ま では短 時 間 の使 用 に耐 え る と思 われ た

(Fig.2)。  しか し、 ト リブ シ ン 用 モ デ ル 基 質

peptide―MCA(Boc― Phe ser Arg―MCA)を 使用 した場合

には、 よ り高い温度で も弱い活性 が保持 されてお り、

粗酵素 として使用 した 9911株 の培養液にはタン′くク

質分解酵素が複数存在 し、活性 の強 さか ら主 と思われ

る活性以外に、非常に耐熱性 が強い酵素が存在す るこ

とが示唆 された。

酵素活性の温度特性

０
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Fig,2 帰効 が sp 9911株 の生産するタンパク質分解酵
素の温度特性 :蛍 光ベプチ ドを用いて反応温度の影響を
調 べ た 。 反 応 条 件 は 、 50曲 I Ths― HCl,pH8.0,
MOCAc― Peptid(0)10μ Mあ るいは Peptide―MCA(■ )100

μ Mに粗酵素試料 1/10量 を添加 し反応を開始し、表示
温度で 30 minの 後に氷上で急冷する事で反応を停止 し
たで蛍光強度を測定し、反応時間をゼロとして同じ操作
を行つたものをコン トロールとして差 し引き、活性を求
めた。活性は 1分間当た りに分解で生 じた蛍光ベフチ ド
量 (μ mo1/min)を 標準となる蛍光性 MOCAc― pepide

標品あるいは MCA標 品を用いた検量線により求めた。

pH特性 :

温度特性 を調べた際 と同 じ基質 MOCAc― peptideを 使用

し、pHを 4～ 9.5ま で変えて酵素活性 を調べた結果、

アル カ リ性 に至適 条件 が あ る こ とが わか つた (Fig.

3)。 既 に行 つた各種の阻害剤による阻害試験、セ リ

ンプ ロテアーゼであることが予想 されていることとあ

わせ ると、ズブチ リシン タイブの タンパ ク質分解酵素

が主であると推定 され る。 ここで、活性測定は高温で

行 ったため、緩衝液 として使用 した試薬の種類によ り

反応時の pHに 変化があることが予想 され る。例えば、

トリス (tis(hydroXymethyl)aminomethanc)の 温度 に

対す る pKaの ずれは dpKa/dt=0.02V℃ であるため、温

度が 35℃変化すると pKaが 約 1変化す ることになる。
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酵素活性のpH特性
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一方、 リン酸を用いると (dpKa/dt=-0.00Vqc)こ の差

は、35℃ で 0.28と なる。それでも、2つの Burerで の

活性にはほとんど変化はなかった。

Fig,3 勁ク物%s sp.9911株 の生産するタンパク質分解
酵素のpH特性 :温度特性と同じ条件で pH特性を調べ
た。ただ し、緩衝液は PH4.0-5.5で は酢酸がaを、
pH6.0-8,0で はリン酸州a、 pH8.5～ ではホウ酸を使用し、
反応温度は 60℃ とした。

保存性 :

溶液冷蔵、溶液凍結、乾燥状態での保存性を調べた。

結 果 、 溶 液 冷 蔵 状 態 で は 初 め の 数 日間 で は

MOCAc― pepideに 対する活性の低下はわずかであり、

短期間の溶液冷蔵保存は可能である。その後は徐々に

低下することがわかった。 これは、培養液そのままで

は液状保存が出来ないことを意味 しているが、使用時

に最も手間のかからない液状保存が望まれるため、ア

ルコールなど単純な添加物による長期安定化の工夫が

必要である。

凍結保存性

100

80

潔 60

縄40

20

0246810
凍結回数 (回 )

Fig.4 溶液保存性 :宿力″%"s sp.9911株 の培養液を粗
酵素 として、凍結 。融解処理ののち酵素活性を測定 した。

一方、凍結保存では-25℃ では 89%、 -80℃では 92%の

活性を保持 してお り、凍結温度に関係なく数回の凍結
。融解操作により活性が徐々に失われた。凍結による

失活は回数を重ねて進行することから、凍結乾燥を行

い、保存に必要なエネルギー・コス トがほとんどかか

らない乾燥状態での保存が可能かを調べた。

凍結乾燥では、約 75%の 活性が保持されていた。この

ままでは不十分であるが、活性が3/4程度保持され

ていたことから、調製時に高濃度としたり糖類添加な

どにより高い活性を保持した乾燥品を得ることが可能

であると期待される。

32 タンパク質の分解試験

これまで、酵素の特性評価には主に蛍光ペプチ ドを

使用 したが、実際にタンパク質を高温で分解出来るか、

しかも長時間の使用にも耐えるかについて評価を行つ

た。 タンパク質には、産業的な利用を想定 して安定に

供給 されることを考慮 し、浜ちりめんで知 られる県内

特産の絹製品製造時の副産物である廃絹タンパク質を

使用 した。廃絹タンパク質には分子サイズが一定でな

く、そのアミノ酸配列にも多様性があるセ リシンを主

としたいくつかのタンパク質が混在 している。そのた

め、 SDS― PAGEで分Rtす ると、 約 5k-1000kDa程度

の帯のような分布 となる。酵素を含まないコン トロー

ルの試験では、タンパク質の分解 も減少も見られなか

つた (Fig.5右 )。 しか し、酵素量を少なくして反応

させた場合、分解にともない高分子量のものが徐々に

分解 され低分子化 し、ついには今回 SDS―PAGEに使用

したゲルから拡散 して検出できないほどの低分子、つ

まり分子量 10kDa以 下にまで分解が進む様子が観察さ

れた (Fig。 5左 )。 反応時間は 12時間までも分解が進

んでいることから、少なくとも60℃ では長時間の使用

に耐えることが明らかである。

Enz Enz

Fig.5 タンパク質の分解試験 :Enz(+),
勁 ιη%%s sp.9911株 の培養液を粗酵素として、廃絹タン
パク質(0.5 mg/ml)を 60℃ で表示の時間処理 した。右の
Enz(― )は酵素を加えないコン トロール試験。
M,マーカー分子量は上より94,68,43,30,20,14.4 kDa

33 高温酵素処理によるその他の効果

実際にタンパク質を分解可能であつたが、酵素処理

する手間をかけるからには、未処理に比べてメリット
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が無 くてはならない。実験材料の廃絹タンパク質は、

粘性が高く扱いにくいのみならず、排出された後に急

速に腐敗 し悪臭を発生することが問題である。そこで、

高温での酵素処理には次のような利点があげられる。

①高濃度試料の粘度低下、均一化 ②高濃度での処理に

よる反応速度向上 ③腐敗の防止等。

実際、工場で排出されたばか りのタンパク質溶液は、

含量が 0.5 mg/ml程 度でも糊状であり取 り扱いにくい。

そこで、加熱後 T/9,物クd属培養液を V10加 えて 60℃

で 10時間処理することで、さらつとした溶液まで低粘

度化 とする事が出来た。

34 分解物の機能性

タンパク質を酵素により分解するとペプチ ドが生 じ

るが、ここに、生理活性や機能性を持つものが含まれ

ると工業的副産物より有用物質が作られることとなる。

機能性の例 としてタンパク質やペプチ ドには抗酸性を

示す可能性が有る。近年、生体内での活性酸素は様々

な病因に関与 しているとされている。例えば、低比重

リポタンパク質の酸化が動脈硬化の原因と考えられた

り 1ゼ
)、

活性酵素もガンの転移を促進する
(13'こ

とが

示され、さらにガンや免疲傷害などについて、老化や

アルツハイマーなどの篤疾から皮膚のシワやシミのよ

うな軽微な症状まで多くに関連が示唆 される。そのた

め抗酸化化合物を含む緑茶や ワインなどの機能性が P

Rさ れ、健康を求める消費者に好まれているようであ

る。そこで、3.3で廃絹タンパク質を酵素処理 した試料

について抗酸化性を調べたところ、コン トロールとし

た熱処理だけでは変化は無かったが、酵素処理により

抗酸化′性が 1.25倍 となることがわかった。 (Fig.6)

酵素処理による抗酸化性向上
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Fig.6 9911株 が生産する酵素処理によるタンパク質
の機能性向上 :動物 熔 sp.99■ 株 を培養液を遠心処理

により除歯体 したものを粗酵素 として、県内絹製品製造

時に排出されるタンパク質溶液を処理 した。反応条件は、
08 mlタ ンパク質溶液(0.65 mg/ml)に 0.l mlダ ルベ ッコ

PBSと 01 mlの 粗酵素液 (酵素を加えない場合は同量
の蒸留水)を加え 60℃にインキュベー トすることで反

応を開始 した。表示の反応時間の後、サンプルを回収 し

20 minの オー トクレーブ処理により酵素を失活 させ反応

を止めた。試料は、抗酸性物質 BHA(1.O mg/100 ml)を 1

としてとの比較により抗酸化性を評価 した。

4.ま とめと課題

産業用酵素として望まれる特性は、反応が特異的で

あるだけでなく、熱や有機溶媒にも耐え、長時間ある

いは繰 り返 し使用が可能な"丈夫な"こ とである。 さ

らに、酵素の使用による効果 として製品に高付加価値

を与えられることや、環境負荷を低減 させるなどのメ

リントも求められる。 これまで、丈夫な酵素を得るた

めに温泉等の高温環境から超好熱菌、好熱菌を約 40
0株以上を分離 し、タンパク質分解酵素を生産する菌

株を選択 してきた。本報告では、培養などの取 り扱い

が比較的容易なことで選ばれた 勁ιη″,"s属 の 1種が生

産する酵素の特性を調べ、県内の絹製品製造事業所よ

り排出される廃絹タンパク質を 60℃程度の高温で長時

間分解できることがわかった。得 られた分解物の機能

性 として抗酸化性を評価 したところ、処理前に比べて

向上していた。 しかし、抗酸化剤 として知 られる BHA
に比べて特別に高いとはいえず、食品や化粧品の材料

とするには比較的多量に添加する必要がある。 この場

合には、価格が最も問題 となる。そこで、酵素での処

理条件を変えることで抗酸化性を高めるか、培養 と同

時にタンパク質の分解処理を行 うなど圧倒的に低コス

トとなる処理法を検討する必要がある。最近、食品や

化粧品に使用する機能性材料 として、植物や微生物由

来あるいは海洋性の材料が求められている。高性能

(機能性付与)、 良いイメージ (安心感 )、 日新 しさ

(新規性)、 が必要 とされるからであろう。よつて、

温泉に生きる微生物 と絹産業からの材料から機能性材

料を作ることは消費ニーズにかなったものになると期

待される。
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薄膜による新素材開発に関する研究

―薄膜技術を用いたものづくリモデル研究開発(第 3報 )

坂 山 邦彦
* 

佐 々木 宗生
中 花元克 巳

料 青井 芳史…

培 内千尋
料 中山康之

糧 上條榮治…

Kunihiko Sakayama, Muneo Sasaki,  Katsumi Hananoto, Yoshifuni Aoi,

Chihiro Kaito, Yasuyuki Nakayama, Eiji Kanijo

要 旨 平成 10年度中小企業事業団委託事業「ものづくり試作開発支援センター整備事業」で整備され

た高周波プラズマ支援マグネトロンスパッタリング装置をはじめとする成膜装置を用いて、ダイヤモンドに匹敵

する硬さを持つと考えられている窒化炭素膜の作製を行つた。本年度は窒素ガス中での高周波スパッタリン

グを行い、酸化物薄膜で効果が確認されている放射光照射の効果について検討した。放射光照射によりβ

―CiNlの 結合と考えられているN spacの 結合の増大が確認できた。

司 はじめに

本研究では、1989年にしれとCohenl)らにより理論計算上

硬度がダイヤモンド|こ 匹敵すると提唱された窒化炭素 (β

~C3N4)に 関する研究を行つている。窒化炭素は多くの研究

者により作製が試みられてきたが、β型の窒化炭素膜の作

製に成功した例は報告されていない。窒化炭素膜は硬さだ

けではなく、その半導体的な特性にも着 目されており、今後

の応用が期待できる材料である。

本県は彦根にパルブの産地を持つなど、金属材料に関連

する産業が多く存在する。バルブ、金型などはその用途の

要請から耐摩耗性、耐食性、摺動性が求められる。従来の

硬質メッキなどに変わり、現在では、ダイヤモンドライクカー

ボンや窒化チタン、窒化クロムなどの薄膜材料が部品の表

面処理として多く用いられるようになってきた。しかし、硬度、

耐摩耗性などには、まだ多くの問題点があり、より高性能の

薄膜材料の開発が期待されている。

本研究では、上述した窒化炭素膜をこれらの機械部品の

表面剋理剤として開発し、応用することを目的として研究開

発を行つてきた。β―C3N4の作製が実現されていないことか

ら本研究においてもβ―C3N4を 作製することを主目的として

研究を行つてきたが、昨年までの研究においてβ―CsN4を

作製するには至っていない2)3)。 通常の成膜方法ではβ

~C3N4を作製することが困難なことから、本年度は成膜後の

後処理技術として通常とは異なる反応過程 (内殻励起反

・ 機能材料担当

・・ 立命館大学理工学部

“・ 龍谷大学理工学部

応)が期待できる放射光 (SR)照 射を行つた。本技術は昨年

までのインジウム・スズ酸化物薄膜 (ITO薄膜)へ の照射効

果に関する研究つヽ 9ヽ 6)で、通常では得られない効果が得ら

れることが判明している。この技術をβ一C8N4に 適応すること

により、より高硬度、耐摩耗性が期待できるβ―C3N4薄膜の

作製を試みた。

2 実験

窒化炭素膜は表 11こ 示すよう|こ 、高周波スパッタリング装

置 (真空機工製)で作製した。基板には、石英ガラスを用い、

スパンタリングターゲットとしてグラファイトを用いた。

表1.窒化炭素膜の作製条件 窒化炭素膜の作製条件を示す。

表中の RS高周波スパッタリングを示す。

作製した薄膜に、表2の条件でSRを照射した。照射中の

試料温度は制御せず、高真空中 (lC1 6Pa台 )で照射した。

照射装置には立命館大学SRセンターの小型SR装置 (Rits

SR蓄積エネルギー575MeV住 友重機械工業製)のビーム
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Si02RSCN Target: グラファイト

Power : 200VΥ

成膜時間 :10分

ガス圧 :1.OPa

NE分圧 :1 0Pa

基板温度 :室温

使用装置試 料 成膜条件基板



ライン 14(BL-14)を用いた。BL 14はミラー槽、作動づ信気

槽、ロードロック付き試料槽からなり、到達真空度は 10~7Pa

台まで到達する。ミラー槽にはシリンドリカルミラーおよびトロ

イグルミラーが装着されており、ミラーホルダーを上下させる

ことによリー方を選択できる構造になつているう
。

表2.SR熙射条件および熱処理・tTV処理条件 SR照射には全

試料ともシリンドリカルミラーを用い、400μ m× 30HImに集光したビ

ームを用いた。照射量の基準として蓄積電流の積算量を用いた。

照射はすべて試料を走査して行つた。

照射試料は、離 回折 (XRD:Cu Kα )により構造解析、

ラマン分光法、X線光電子分光法 (XPS:Mg Kα )により結

合状態の評価を行つた。

3 実験結果と考察

図1に窒化炭素膜中の窒素/炭素比 (C/N)の SR照射に

よる変化を示す。C/NはX線光電子分光の強度から求めた。

図中のエッチング前後はX線光電子分光測定時のアルゴン

イオンでの表面クリーニング前後を示す。図よリエッチング

前後ともSR照射により、C/Nは減少していることがわかる。

このことから、窒化炭素膜中の窒素がSR照射により脱離し

ていることがわかる。

図 2、 3に SR照射した窒化炭素膜 (蓄積電流 :0.084mA

hr)の窒素 ls(N ls)、 炭素 ls(C ls)の XPSスペクトルの

波形分離を示す。図中のPeak I(PI)は β―C8N4に 出来す

る結合 (図 2ではsp2混成、図3ではsp3混成 )、 Peak Ⅱ(PⅡ )

は同一元素どうしの結合 (図 2では N―N結合、図3では C―C

結合)を示す。
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図1.SR照射による窒素/炭素比の変化 SR照射により、表面クリ
ーニング前 (■ )後 (◆ )ともN/C比は減少していることがわかる。

414 412 410 408 406 404 4t12 400 398 396 394

図2.SR照射試料 (蓄積電流 0.084nA肘)の潤PS Nlsスペクト

ル Peak I(398eV)は sp2混成 (β ―C3N4に 由来)、 Peak Ⅱ(400eV)

は窒素―窒素結合に由来するピークを示す。
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図3,SR照射試料 (蓄積電流 0.084mA hr)の 酒PS Clsスペクト

ル Peak I(285.5eV)は sp3混 成 (β ―C3N41こ 由来 )、 Peak Ⅱ

(284 5eV)は炭素一炭素結合に由来するピークを示す。

図2、 3で示されたPI、 PⅡ の強度比 (P1/PⅡ )を図4

に示す。図よりSR照 射量が増加するに従い、P1/PⅡ が

増加していることがわかる。このことから、SR照射によりβ
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スキャンスピード:28μ m/s

照射量 :0,04,0.084,0.157 mA・ h

蓄積電流量 :約 200mA

照射雰囲気 :真空 (10~6Pa台 )

使用ミラー :シリンドリカルミラー

C｀ /Si° 2

その他の条件試 料

‐
手

β―CaN4:単 /C=438



~C3N4に 出来する結合が窒素、炭素ともに増加することがわ

かった。SR照射量が増加するに従い試料温度は上昇する

と考えられることから、SR照射によるの変化が熱的な影響

によるものであると考えると、Y.Aoiら により示された熱処理

による結合に関する電子構造の変化
8)と 正反対の傾向を示

すことになる。このことから、SR照射によるこれらの変化は、

熱的な効果による変化ではなく、SRの 光としての効果、す

なわち内殻励起による反応によるものであると考えられる。

08
4  016

Doce(mA hrJ

図4.SR照射による窒化炭素膜の結合状態の変化 ■は Nlsのピ

ーク比、◆はClsの ピーク比を示す。SR照射により窒素、炭素とも

β―C3N4の 結合の目安となるPeak Iの 強度が増加していることがわ

かる。

図5に、SR照射した試料のラマン分光スペクトルを示す。

と

54110    12331    19251    23172    38002    40012

Raman ShiR(/cm)

図5。 SR照射によるラマンスペクトルの変化 SR照射により欠陥を

多く含む炭素を示す 1370(/cm)付近のピークが増加している。

図より、SR照射により、1233(/cm)か ら1700(/cm)に かけて

の炭素に関連するピークに変化が見られる。このピーク1ま 結

晶性が高い炭素 (グラファイトなど)を表す 1550(/cm)付 近の

ピークと欠陥を多く含む炭素 (ダイヤモンドライクカーボンな

ど)を表す 1370(/cm)付近のピークに分離できる。SR照射

量が増加するに従い、欠陥を多く含む炭素の結合を示す

1370(/cm)付近のピークが増加していることがわかる。

図 1、 図4、 図5よ り窒化炭素膜はSR照射によりβ―C8N4

に由来する結合が増加するが、欠陥を多く含み、その欠陥

の原因が SR照射による窒素の脱離であると考えられる。

図6に SR照射による窒化炭素膜のXRDパターンの変化

を示す。
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図6.SR照射による窒化炭素膜のXRDパターンの変化 SR照

射により、XRDパターンはほとんど変化しない。

図61こ示されるよう1こ 、SR照射により窒化炭素膜のXRD
パターンはほとんど変化しない。このことからSR照射により

窒化炭素膜は結晶化するまでには至らず、結合状態として

β~C3N4の 結合 (sp3混成の炭素)をより多く含むアモルファ

ス状もしくは微結晶窒化炭素膜に変化することがわかる。こ

のこと|ま 、ラマン分光の結果で欠陥を多く含むピークの強度

が増加していることと一致する。

4 まとめと今後の課題

今回の研究でSR照 射の窒化炭素膜への効果は以下の

ようにまとめられる。

1.SR照 射により、膜中の窒素/炭素比が減少

2.SR照射により、sp2 Nおよび spS Cの結合が増加

3.欠 陥を多く含む炭素が増加

窒化炭素薄膜の窒素および炭素の結合がβ―C3N4の結

合により多く変化することがわかった。このことはSR照射が

β―CsN4を作製する上で有効であることを示している。現在

は、成膜段階で窒素含有量がβ―C3N4のN/C比である1.

33に は到達していないため理論計算上求められている窒

化炭素は作製できていないが、窒素含有量の増加が可能と

なれば、SR照射による内殻励起作用はより理想的な窒化

炭素を作製することが可能となると考えられる。上述の1.で

述べたようにSR照 射により、N/C比が減少する。これを抑

える方法として、照射を窒素雰囲気中で行う、成膜中および
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照射中に加熱する、成膜と照射を同時におこなうなどの手

法が考えられる。2.で述べたようにSR照射によりsp8_cの

電子状態が増加することから、SR照 射が窒化炭素の作製

のみならず、spa― Cの結合を有するダイヤモンドやダイヤモ

ンドライクカーボンなどの作製にも有効であることが予想さ

れる。またこれら内殻励起反応による結合の変化はSRの照

射量、エネルギーなどの照射条件により制御が可能である

ため、sp2 cと spLcが 混在するカルビン9やナノチューブ、

フラーレンなどの炭素系材料の合成にも有効であると考えら

オLる。

今後の課題として、N/C比 の増大をいかに実現するか

が挙げられる。上述のよう|こ成膜・照射を同時に行うことや、

窒素と水素の混合ガスによる反応の促進など窒素と炭素の

結合を促進する手法を取り入れる必要がある。光エネルギ

ーの利用としては、放射光は現段階では、企業が単独で整

備することは困難である。放射光施設の普及をすすめるとと

もに、放射光で得られた知見をほかの光エネァレギー、たとえ

ばレーザーなどに応用することも今後必要となる。
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清酒醸造用酵母の開発 (第 1報 )

醸造用酵母の分離と酵母の特性試験

岡 田 俊樹
*、

Toshiki Okada,

1.は じめに

清酒は、古来から日本人にとって親 しまれてきたア

ルコール飲料の一つで、現在も日本全土にわたり製造

され販売、消費されている。中でも地酒と言われてい

るものは、その地方地方で特徴づけられ、話題にのぼ

ることも多い。 しか しながら、近年清酒の消費量は、

減少傾向にあることか ら地方の地酒メーカーでは少量

生産で高品質な清酒製造が望まれる。

清酒は、特に品質を決める要因が多 く、原料米の品

種や産地、その精米歩合を含む処理法、麹菌や酵母等

の微生物の種類、発酵経過 とその管理方法、熟成方法

とその条件等多岐にわたる。その中でも、アルコール

生産を担 う酵母の役割は大きく、香 りを特徴付ける各

種香気成分の生成や味に関与する有機酸の生成等大き

く係わっている。
い

現在の清酒醸造における酵母は、大手酒造会社では

自社で育種 。開発 されたものが用いられているが、中

小企業においては、主に日本醸造協会等が分譲 してい

る協会酵母や各地方 自治体で開発 されたものが使用さ

れている。
か

清酒酵母の開発法 としては、ア ミノ酸等のアナログ

耐性菌
釣J)や

薬剤耐性菌等
め5oの

取得、また、これ らを

得るための薬剤や紫外線を使用 した変異処理、既存菌

株の優良性質を交雑により育種する手法
う
等が報告さ

れている。

滋賀県においては、約 60社の清酒製造会社がある。

現在、差別化、個性化が求められている時代にあって

独 自の酵母の開発に期待が寄せ られているところであ

る。

白井 伸明
*、   松本 正

*

Nobuaki Shirai, Tadashi Matsumoto

要 旨

県内酒造業界の活性化策の一環で、香りや味に特徴を持たせた清酒造りが可能な酵母の取得を目的に、清
酒醸造用酵母の開発を実施した。まずは、 形 や酒母から酵母菌株の分離を行い、収集した各株の特性につい

I即ダ
た。その結果、惨から 372株 、酒母から 34株の特徴的な異なる酵母菌株を得た。それぞれ分離菌を

麹 汁培地を用いて培養をおこない、発酵力、各種香気成分、総酸量を調べたところ、既存の醸造用酵母より

高い発酵力や香気生成能を示すものが存在した。

県内酒造業者に期待する酵母開発について調査したと

ころ、① 「高い吟醸香があつて味切れするものJが最

も多く、次に② 「アルコール生産は高くなくても味が

しつかりとした、また酸のきれいなもの」、次いで③
「アルコール耐性があり、高生産なもの」と続いた。

そこで本研究は、県産酒の活性化を図ることを目的

に香 りや味に特徴を持つ清酒造 りを可能とする酵母開

発を実施するため、まずは、惨 や酒母から酵母菌株の

分離を行い、次に、第 1次スクリーニングとして収集

した各株の特性について調べたので報告する。

2,実 験材料お よび方法

2.1酵母の分離

211供試試料

平成 12年 H月 から平成 13年 4月 までの間に滋賀県

内の 13社の清酒製造会社の移および山廃酒母 35本 を

用いた。

2.12分離培地の調製

通常の培養や保存は、YPD培地を用いた。膠および

酒母からの酵母の分離は、同じ供試膠等から、コロニ

ーの色調や外観が各々異なるものとして判断が可能な

神田ら
めの報告を参考にして中富 "の色素培地(AP培地)

を用いた。また、惨を供試 した場合の釣菌は、醸造に

用いた既存の酵母 とは様相の異なるものとした。なお、

培地組成は、Tabに 1に示 した。

21.3分離操作および培養

供試試料を滅菌水に適宜希釈 して、滅菌シャー レ
(

90× 15mm,IWAKl)1こ 固化 した培地に塗抹 し、20℃で

2～ 4日 間培養 した。

-41-
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TaЫe l各種培地組成

YPD 引き封也 AP塔地

GIucose

Yeast― Extract

Poly Pepton

Distilled Water

20 g

10g

20 g

1000 ml

117g
l.Og

50g
40 0 g

25 mg

50 mg

1000 mi

Bacto―Yeast Carbon Base

Yeast Extract

L―Methionine

Sucrose

Aniiline BIue

Ponceau 2R

Distilled Water

キ固体培地の場合は、寒天を20g添加した。

22麹 汁培地での発酵試験

221侠試試料

先に各膠や酒母か ら純粋分離を繰 り返 しおこない純

化した分離菌株を用いたこ

22.2麹汁培地の調製

常報のとお り、麹 1に対 して予め 60℃ に加温した 3

～ 4倍量の蒸留水を加え、55℃で 8時間糖化をおこな

ったこ
Ⅲ

糖化終了後、遠心分離 (3000rpm.,15min.)、

次いで、ろ過 (東洋濾紙 No.2)を おこない、ポーメ(Bげ

)10,0に調製 して、100 ml容 量の三角フラスコに、50

mlづつ分注したcそ の後、通気性シリコン栓を取 り付

けオー トクレーブ(121℃ ,15min。 )で滅菌 した。

2.23本培養 (発酵試験 )

予め、供試菌株を麹汁培地で培養 しておいた前培養

液を、発酵試験培地に 104。rdCr cdに /mHこ なるように

接種 した。なお、培養は 15℃ で 7日 間おこなつた。

Table 2ヘ ッドスヘ
°
―スカ

・
ス の分

Column 30m X O.

Film: 0 25um

He

2609C

280°C
50°C.5min.
→ 5℃/min.→ 150℃ ,5min

lml

80°C,20min

l109C

1 40qc

0 1min.

0 08min

Mass

n―amyl al∞hol(200ppmJ

22.4成分分析

発酵の度合いは、炭酸ガス発生量を重量減少で測定

して目安とした。また、総酸の測定は、国税庁所定分

析法注解
い
にしたがつた。

また、香気成分の測定は、吉沢
りの方法を参考にし

てハ
ドーキンエルマー社製 AutoSystcmが スクロマトク

゛
ラフィ質量分析装

置 (CC‐MS)に ヘッドスヘ̀―スサンフ
・
ラー(HS40XL)を 付属して用

い、酢酸インア ミル、カプロン酸エチル、インア ミル

アルコール、イノブチルアル コール、n‐プロピルアル

コール等を分析 した。なお、分析条件は、Tabに 21こ

示 した。

3.実 験結果

31酵母の分離

清酒膠および酒母から、清酒醸造用の酵母 と考えら

れる菌株を分離 し、純粋分離を繰 り返 した結果、膠か

らは 372株、酒母からは 34株 を得た。

3.2分離菌株の特性

それぞれ分離 した菌株の特性を知るため、麹汁培地

を用いて培養をおこない、発酵力、各種香気成分、総

酸量を調べた。なお、試験は、分離菌株の中から 206

株を選出し供試 した。

発酵力の目安 とする C02減少量の結果を TaЫ c 3に

示 した。206株 中 2/3の菌株は、25g以上だつた。中

でも 3.Ogを越えるものが 31株ほどあり、最も高かつ

たのは、AP‐046,APC‐006の 3.23gだ つた。3.10gを越

えた 6株 を発酵力が高い菌株 とした。今後、これ らの

Carrier Gas

inject temp

DetectTemp

Oven Temp.

ｐ

　

ｐ

ｄ

ｍ

　

ｍ

　

ｅ

Ｓ

Ｓ

Ｎ

e Volume

e Heat Condition

e Temp.

Sample Loop temp

Press Time

lnj  Time

Detector

lnternat Standard
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TaЫ e 3 C02の減少量

C02減少量       菌株数

>310g

を実施 して検討 していく予定である。

また、n… プロピルアルコール、イ ンブチルアルコー

ルの結果を TaЫ c 5に 示 した。

次に、培養液の酸度が高かつた菌株を Tablc 6に 示

した。大半の菌株は、既存の菌株程度またはそれ以下

だったが、 SYZ-007や SYA‐0451ま、 それぞれ 3 30ml

とも.lomlと 高かつた。 これらの菌株については、有機

酸組成を調べ味に特徴がある清酒醸造の酵母 として期

待 したい。

今回は、清酒膠や酒母から清酒醸造用の酵母 と考え

られる菌株を分離 し、これ らの発酵性、香気成分、酸

に特質があると考えられる菌株を得ることができた。

今後の展開としては、県内酒造会社の要望等をふまえ

酵母開発を実施 していく予定にしている。

Tabに 5香気成分分析結果 (2)

菌株 No,  n― PrOH |―BuOH

3 00 - 3 09 g

2 50 - 2.99 g

< 2 49 g

6
(Maximumi3 23g)

25

89

86

総菌株数 206

菌株は、アルコール耐1性等も検討する予定である。

次に、培養液の香気成分を分析し香気生成が高い菌

株を調べた。特に吟醸香である酢酸インアミルとカプ

ロン酸エチルに注目し、その結果を Tablc4に示した。

供試 した大方の菌株は、既存の株と同程度もしくはそ

れ以下であつたが、一部の菌株で高いと考えられる菌

株があつた。中でも、酢酸インアミルでは、SYA‐008

が既存の菌株よりも2倍程度、また、カプロン酸エチ

ルでは、SY-051が 1.5倍程度高かつた。数倍程度高生

産な菌株は確認できなかつたが、今後小仕込み試験等

TaЫe 4香気成分分析結果 (1)

菌株 No. i―AmOAc       CaOEt |―A冊OH

SY-023

SY-045

SY-051

SY-057

SY-060

SYA-008

SYA-015

SYA-037

SYC-008

SYC-032

SYC-038-2

SYAC-006

64.3 (ppm)

62.9

66 2

60 3

56 4

77 1

87 2

51.6

88 8

103 5

102 4

80.6

SY-052

SY-054

SY-056

SYA-039

SYA-053

SYC-001

SYC-008

SYC-032

SYC-038

SYC-038-2

８

　

２

　

１

　

７

　

８

　

５

　

８

　

４

27
2.6

26
1.5

09
0.9

1 7

12
0.9

11
12
15
1.2

13
13
14

38 9

32 7

33 7

34 9

215
32 9

31 0

315
29 3

30 3

16.2

11,7

15.4

90
22 5

20 9

26 2

34 3

38 5

26.1

(ppm)

K-7

K-9

K-14

Average

Maxlmum

Minimum

n― PrOH i n―propyl alcohol, 卜8uOH:iso― Butyle aicohol

28.3

190
28.2

13,7

13.0

6.4

K-7

K-9

K-14

０

　

２

　

２

59 2

65 4

72 4

22,04

38 90

14 70

12 14

38 50

4 80

Average

Maxlmum

Minimum

1.07

2 70

0 30

071

1.70

010

58 09

103.50

10 40

i―AmOAciisoamyl acetate, CaOEtietyle n― caproate,

i―AmOH :isoamyl alcohol
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TaЫ c 6総酸の分析結果
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菌株 No 滴定量

SYA-020

SYA-045

SYC-019

SYC-035

SYAC-024

SYZ-007

2 80

3 10

3 00

2 90

2.90

3 30

(ml)

K-7

K-9

K-14

０

　

０

　

０

Average

Maximum

Minimum

1 90

3 30

1 35
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可逆的ゾルーゲル転移のコントロールに関する研究

一天然高分子の力学物性に関する研究一

中島 啓嗣*

Ketti Nakttima

要 旨

微生物か ら産生 され る多糖 の一種であるジェラン水溶液にアル ミナ粒子を添加 した系について調
べた。その結果、アル ミナ粒子の添力口量が増加す るに伴い、試料に生 じる沈殿物の重量は増加 した。

また沈殿物中にはジェラン分子 とアル ミナ粒子が ともに存在す ることがわかった。 ジェラン分子 と

アル ミナ粒子の相互作用によ り凝集体が形成 され、その疑集体が一定の大きさに成長 し、沈降 した

と考えられ る。 アル ミナを添加 したジェラン水溶液をゲル化温度(TG)以 上の温度で保持す ることに

より、グルの貯蔵弾性率 と損失弾性率の値はともに低下 し、また TGは低温側ヘシフ トした。

1.緒言

天然高分子は、古来、紙、食品など様々な用途に用い

られてきているが、近年はその機能性が注目を集めてい

る。天然高分子の分子構造は合成高分子のそれに比べ非

常に複雑である。そのため、その複雑な構造に起因した

合成高分子にはない優れた性質を備えていると考えら

れるが、未だに明らかになっていない部分が多く残され

ている。

一般に高分子溶液は、溶媒に高分子が均―に存在 した

粘調な溶液(ブル)状態をとる。天然高分子溶液の中には

温度変化などの諸条件により分子間でネ ッ トワークを

形成 し、溶媒を含んだ柔らかい固体(グル)状態をとるも

のがある〔珂。本研究はこのような天然高分子溶液のブ

ル・グルの状態変化(ブルーゲル転移)に注目し、温度可

逆的なブルーゲル転移のコン トロールを目的とする。

本研究では天然高分子 として高分子多糖の一種であ

るジェランを用いた。ジェランは微生物(Fむθμttm伽 2∂

肋 沸D由来の多糖の一種であり、構造は 1,3‐ β
‐
D‐ グル

コース、 1,4‐ βD‐ グルクロン酸、 1,4‐ β‐Dグルコース、

1,4‐ α‐Lラ ムノースを繰 り替えし単位 とした構造を持

つ(図 1)。 図 1中 の M+は含有金属イオンを示す。ジェラ

ン分子は水溶液中、高温でランダムコイル構造をとり、

低温では 2重 らせん構造をとる。また、ジェラン水溶液

は高温でブル状態、低温でグル状態をとり、このブルー

グル転移が 40℃付近で温度可逆的におこることが知ら

れているレ』。また、ジェラン水溶液の物性には水溶液

中の金属イオンが大きな影響を与えることが知 られて

いる随]。 これはジェラン分子中のマイナスに帯電したカ

ルボキシル基 と金属イオン間の電気的相互作用による

ものであると考えられている。高ジェラン濃度の水溶液

にカルシウムイオンを添加 した系などでは金属イオン

とジェラン分子間の相互作用が比較的強いため、形成さ

れたゲルは温度不可逆性を示す。

本研究では金属イオンの代わ りに金属酸化物粒子を

図 1.ジェランの構造式 M+:含有金属イオン。

ジェラン水溶液に添加 した系について調べた。水中にお

いて金属酸化物表面では水和 した水分子が解離するた

め、酸化物粒子は電荷を帯びた状態で存在する。そのた

めジェラン分子 と金属酸化物粒子間に電気的相互作用

が存在すると考えられるが、表面における水の存在など

のため、水溶液の物性に及ぼす影響は金属イオンの場合

とは異なると予想される①今回は金属酸化物としてアル

ミナを用いた系について報告する。

2.実験

2.1試料

ジェランはKelco gel(三 栄源 FF.I)を 精製せずにその

まま使用した。微粒子はアル ミナ粒子(日 本アエロジル)

を用いた。アル ミナ粒子の粒径は約 13nmである。

蒸留水にアル ミナ粒子を添加 し、超音波分散機を用い

て約 30分間分散させた後、ジェランを加えた。これを

90℃の水浴中で撹拌 してジェランを溶解 させたものを

試料として用いた。

2.2測定方法

2.2.1生成沈殿物量測定

試料を冷却することにより生じた白色沈殿を遠心分

離機により分離し、試料の約 2倍の蒸留水で洗浄 した。

洗浄 した沈殿物を 105℃ で約 2時間乾燥 した後、乾燥重

量を電子天秤で秤量した。ジェラン濃度が高濃度である

と室温でゲルを形成 してしまい沈殿物の回収が困難で

あるため、この実験で用いた試料のジェランの濃度はゲ

ル化臨界濃度以下である 0.5wt%と した。アル ミナ濃度

0‖ B

*機能材料担 当
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図 2.動的粘弾性測定の温度条件 r.t.:室温

0.05

0   0.1   0.2   0,3   0.4   0.5

アルミナ重量濃度 /tth

図 3.沈段物重量の添加アルミナ重量依存性

は 0.05～0 4wt%の 4点 とした。

2.2.2熱 重量測定

測定斐こ置には T.A Instrument社の TGA2920を使用

した。沢!定温度範囲は室温から700℃ とし、昇温速度は

20℃ /minと した。測定は窒素雰囲気下で行った。アル

ミナ濃度が一定(o.lwt%)で、ジェラン濃度の異なる試料

の沈殿物について測定を行った。試料はジェラン濃度が

01、 0.3、 0.5、 0.7wt%の 4種類およびジェランを添加

しない系(0 0wtO/。)の 計 5種類とした。

2.2.3動 的粘弾性測定

測定装置にはRheometric Scientinc社 製のARESを
用いた。治具には 50mm φのパラレルプレー トを用い、

角周波数、ひずみはそれぞれ 10s■ 、0.01と した。測定

温度条件を図 2に示す。

3.結果お よび考察

3.1沈殿物の組成分析

試料(10mglを 室温まで公冷することにより、自色沈

0   100  200  300  400  500  600  700

Temperture /   。C

図 4.沈殿物の熱重量変化曲線

殿が生 じた。沈殿物の生成に及ぼす試料中のアル ミナ濃

度の影響を調べた。白色沈殿重量をアル ミナ濃度に射し

プロットしたグラフを図 3に示す。図 3中 の直線は添加

したアル ミナ重量に対応する。

添カロアル ミナ重量が 0.02mg(0.2wt%)お よび o o4mg

(0.4wt%)の 系については沈殿物重量が試料に添加 した

アル ミナ重量よりも多くなった。このことから沈殿物に

はアル ミナだけでなくジェラン分子も含まれていると

考え られ る。一方、添加 アル ミナ重量が 0 005mg

(0 05wt%)お よび o.olmg(0.lwt%)の 系では、沈殿物重

量が添加アル ミナ重量よりも少なくなった。

TGA測定結果を図 4に示す。温度の上昇に伴い、す
べての系の沈殿物重量は減少 した。また、すべての系の

重量変化曲線について 100℃以下の温度で減少がみ ら

れた。この減少は、試料を 105℃ で乾燥させた後、測定

までの間に吸収 した水分の蒸発によるものと考えられ

る。ジェランを添加 した系の重量変化曲線は 250℃付近

でジェランを添加 しない系の曲線から外れていくこと

がわかる。ジェランを添加 した系にみられる 250℃付近

での重量分率の減少は有機物であるジェランの分解に

よるものと考えられる。このことからジェランを添力日し

た系の沈殿物にはジェランが含まれていることがわか

る。600℃以上では、すべての試料において重量変化曲

線は平衡値に達 した。またジェラン濃度の増加に伴い、

600℃ 以上における平衡値は低い値を示 した。つまり、

ジェラン濃度の増加に伴い、沈殿物中のジェラン量は増

加 していると考えられる。

以上の結果から、沈殿物中には、ジェラン濃度に関わ

らずジェラン分子 とアル ミナ粒子の両方が存在するこ

とがわかった。一般的に沈殿物は溶液中の微細粒子が重

力により沈降 して生 じる。この系ではジェラン分子とア

ル ミナ粒子間に何 らかの分子―粒子間相互作用が働き、
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凡例中括弧内の教字は 40℃における保持時間。

その相互作用によリジェラン‐アル ミナ凝集体を形成 し、

その疑集体が成長 して一定の大きさに達することによ

り沈降していると考えられる。また、アル ミナ濃度が低

い試料に関しては、添加アル ミナ重量よりも生成沈殿物

重量の方が少ないことがわかつた。これは、沈殿を取 り

除いた上澄み液中にはアル ミナ粒子が存在 しているこ

とを示唆する。またジェラン分子が上澄み液中に存在す

ることは明らかである。以上のことから上澄み液中には

ジェラン分子とアル ミナ粒子がともに存在 し、沈降する

までには至 らない大きさの疑集体を形成 していると予

想される。

3.2グルの物性 に及 ぼす グル化温度以上の温度 に

お ける保持時間の影響

グル化臨界濃度以上のジェラン濃度の試料では、試料

を徐冷することにより、凝集体が沈降した状態で固化 し

たゲルを形成 した。一方、試料を急冷 した場合は疑集体

が沈降する大きさに至る前にネットワークが形成され、

疑集体が系全体に分散 した状態で固定されたグルを形

成 した。そこで疑集体の成長および分散状態がグルの物

性に及ぼす影響を調べた。

試料の貯蔵弾性率 G'と 損失弾性率 Gの時間変化曲線

を図 5に示す。図 5においては G'と G"の値がともに急

激に増加 した時間を t=Osと した。

すべての試料について G'お よび G"の値は時間の経過

に伴い急激に増加 した後、緩やかに増加 した。また、す

べての曲線において長時間側の弾性率は、測定時間内に

は一定値にいたらなかったが、ある一定値に漸近 してい

くと予想 される。予想 される G'お よび G"の漸近値は

40℃ での保持時間が長くなるにつれて低下した。

G'の 温度依存性曲線を図 6に、G"の温度依存性曲線

を図 7に示す。すべての条件において G'と G"は温度の
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図 6.0の温度依存性曲線
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15        20        25
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図 7.0'の 温度依存性曲線

35

低下に伴い、ある温度で急激に増加 し、その後緩やかに

増加 した。30～ 35℃付近では系全体にネ ットワークが

形成されゲル化が起こっているため、弾性率は急激に増

加 していると考えられる。弾性率が急激に増加する温度

をグル化温度(TG)と すると、保持時間が長くなるにつれ

て TGは低温側ヘシフ トしていることがわかる。試料を

40℃ で保持することに伴 うTGの 低下は、疑集体の形成

及び成長によるものであると考えられる。また、40℃ で

保持することにより室温における弾性率の値は G',G"と

もに低い値を示 した。TG以上の温度では G'と G"は どち

らも測定できなかった。

先にも述べたが、溶液中にはジェラン・アル ミナ疑集

体が存在 していると考えられる。粘弾性測定を行つた系

についても 40℃ で保持することによつて形成、成長 し

た疑集体にはジェランも含まれていると予想できる。ア

ω
」

ヽ
　

Ｈ
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ルミナを添加 しない系についてはジェラン分子同士の

軽集により架橋点が形成されるに〕。今回のアルミナを添

加 した系においても架橋点の形成はジェラン分子間で

のみ起こると仮定すれば、一部のジェランがアルミナと

の相互作用で大きな疑集体を形成 した分、架橋に関与す

るジェラン量が減少し、そのために TGの低下およびゲ

ルの弾性率の低下が起こつているのかもしれない。

4.結論

アルミナ粒子の添加量が増加するにつれて、試料中の

沈殿物の重量は増加 した。また沈殿物中にはジェラン分

子とアルミナ粒子がともに存在することがわかった。こ

のことから沈殿物はジェラン分子 とアル ミナ粒子が相

互作用により疑集体を形成 し、その疑集体が一定の大き

さに成長 し沈降したと考えられる。

アルミナを添加 したジェラン水溶液を TG以上の温度

で保持することにより、グルの G'と G"の値はともに低

下し、また TGは低温側ヘシフ トした。これはジェラン

を含む疑集体の形成により、架橋に関与するジェラン量

が減少したためと考えられる。
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セラミックス系複合材料の研究

重量セラ ミックスの開発

横井川 正美 *

Masami Yokoigawa

要 旨 黒浜を主体とした重量セラミックスの焼結について検討 した。焼結材はネフェリン、可塑材には

本山水 ヒ粘土を用い、既存の陶磁器 と同じ成形法や焼成温度で製造可能なものを目標とした。

その結果、かさ比重が 3以 上の重量セラミックスが 1150～ 1200℃ の焼成で製造可能であり、曲げ強さも

80MPaを 達成できたので報告する。なお、重量セラミックスはその高比重のメリットを生かした用途や新た

に軽量素籾 との複合や傾斜させた素材などへの応用が期待できる。

弯まえがき

消費の低迷により、陶磁器関連製品の売 り上げは全

般的に落ち込んでいる。外観のデザインの改良だけで

は大幅な需要が期待できないので、新たに 「重さのデ

ザインJをテーマにすることにした。

最近は軽薄短小の時代 と言われ、軽い素初が種々の

用途にも用いられている。当場でモ)発 泡軽量セラミッ

クスなどの開発し、製品化 もされているが、軽いだけ

では新鮮味がやや薄れた感がある。新たな用途開発や

意外性のある素材感を得るには、む しろ重いもののほ

うが期待できるのはないかと考えた。

そこで、本年度は樹脂複合材料の重量骨材に利用 し

た黒浜を主体とした素地について試験を行つた。

2実験方法

21 使用原料

黒浜はキンセイマテ ック (株 )の磁砂鉄#200を 用

いた。Magneuteが 主成分であり、Ilumeniteと Quartz

をわずかに含んでいる。なお、理学電機工業製蛍光X
線分析装置 3270Eの オーダー分析で値は表 1に 示す。

表 1 黒浜の半定量値 (Wt%)

Si02 A1201 Fe201■ 02 CaO MgO ttO Na20 MnO P,05

531  270  795  6之 0  130  280  012  027  063  048

なお、他に V2050.53%、 Zn0 0.11%、 S030.03%を 検

出した。

焼結材 として用いたネフェリンは Canadian Nefeline

Syenite A 270、 可塑材 としての本山水ヒ粘土は愛知県

瀬戸市産である。 ネフェ リンは Nephel■e、 MicrOcline、

Albiteか ら、 本山本節は Kaolinite、  Quartz、  Orthodase

からなっていた。 ガラスビー ドー検量線法で演1定 した

化学分析値は表 2に示す。

表2ネフェリン(上 )と本山木節(下 )の化学分析値

Si02 Al′Oa Fe201 Ti02 CaO MgO ttO NttO Ig.loss

また、セイシン企業製 レーザー回折式粒度分析装置

PR0 7000Sで 求めたそれぞれの粒度分布 を図 1に 示す。

100

90

80

70

轟60

盤 50

醍  40

30

20

10

0

01 10 100

粒子径 (μ m)

図¬ 使用原料の粒度分布

22 調合割合

調合範囲はネフェリンを 0～ 30%、 本山水ヒ粘土を

20～ 40%と し、残 りが黒浜を含有させた。 (図 2)
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23 試験体作製方法

図 1に示す割合を合計 300gを ライカイ機で 15分混

合 した後、スプ レーで約 8%力日水 した。成形は 15×
100mmの 金型に造粒 した粉を 20g入れを総圧 4.5tで プ

レス成形 した。

焼成は (株 )モ トヤマ製の SuperBum(SH-2025)を 用

い、1100～ 1250℃ の範囲で行つた。なお、昇温速度

イよlooo℃ まで 200℃ /min、 最高温度まで 100℃/minと
し、最高温度で 30min保 持 した後、炉冷 した。

24 評価方法

評価については素地の焼結 と関連の強い焼成収縮率、

煮沸吸水率、かさ比重、曲げ強さの 4項 目とした。

焼成収縮率は金型寸法と焼成体の外寸から、煮沸吸

水率とかさ比重はJIS C 2141の 方法、曲げ強さは島津

製作所製オー トグラフ AG-1を用い、スパン 30mm、

クロスヘ ッドスピー ドo.5mm/minの 条件で行った。

3結 果 と考察
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図6調合物の曲げ強さ

焼成収縮率、煮沸吸水率、かさ比重、曲げ強さの測

定結果をそれぞれ図 3、 図 4、 図 5、 図 6に示す。な

お、グラフはネフェ リンの含有量の違いで 4つのグル

ープに分けて表示 した。

調合 と焼結温度の関係が各図からわかる。すなわち

ネフェリンを含まない調合では 1200℃ で焼結 し、その

他の調合ではその温度が約 50℃低下する。また、ネフ

ェリン、粘上が多い調合では 1250℃ になるとやや発泡

気味になり、かさ比重や強度が低下する。

4ま とめ

黒浜―ネフェリンー本山水 ヒ粘土系の調合で、重量

セラミックス (高比重)に ついて検討 した結果、以下

の知見が得 られた。

・比重 4の 高比重セラミックスの作製 も可能である。
・黒浜の多い組成で曲げ強さ looMPaが 達成できる。
・ネフェリンを含まない調合でも十分焼結する。

・焼成温度は 1150～ 1200℃ くらいが適当である。

・粘土を含んでいるので、従来の成形が可能である。

今後は、この素材の機能的特性が検討 したい。
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多孔質陶器による水質浄化資材の研究 (第 3報 )

県内産原料の有効利用と実用化水路実験について

中島孝
石・高井隆三

苅

Takashi Nakaiima Ryuzou Takai

要 旨 珪長石を主体とする滋賀県南部に建設中の大戸川ダムの堆積土を県内産原料として有効利用を図
るとともに、宮栄養化問題などを抱える水環境 (河川や琵琶湖)の浄化資材として、それを原料とする多孔
質粒状陶器について、実用化に向けた水路実験を行った。本研究ではロータリーキルンによる園芸用焼赤玉
製造技術の応用による接触材および微生物担持体、 リン吸着体等への利用と軽量発泡セラミックスの製造技
術と二酸化チタンのコーティング技術の応用により光触媒浄化資材の有効性について検討した。

その結果、本実験条件において、多孔質粒状陶器では浮遊懸濁物質 (SS)や全リン (TP)な どの除去
効果と浮遊型二酸化チタン光触媒では全窒素 (TN)に 対する影響が認められた。今後、それら浄化資材の
更なる高性能化と再利用化などが課題となる。

1 まえがき
大戸川ダム堆積土の活用化については、平成 10年

度以降、その堆積上の特性を確認するとともに、一般

陶器への活用化を図 り、平成 11年度には堆積土を主

原料 とする水質浄化資材 として、石灰や鉄系の原料の

添加による リン成分の除去や微生物担持体 としての検

討を行った。また、平成 12年度には押出し成形タイ
ルの製造技術による中空陶器ブロックの水質浄化実験

や光触媒二酸化チタンの浮遊型担体、粒状陶器による

接触材や担体などへの活用化について検討を行った。

本年度は、さらにそれ らの有効性 と実用化を検討す

るためにロータリーキルンによる園芸用焼赤玉製造技

術の応用による粒状陶器の作成 と接触材および微生物

担持体、 リン吸着体等への利用 と軽量発泡セラミック

スの製造技術 と二酸化チタンのコーティング技術の応

用により光触媒浄化資材の作成 とその有効性について、

琵琶湖・淀川水質浄化共同実験センター (略称 :BI
YOセ ンター )の水路型浄化実験施設において、フィ

ール ド実験を行った。

2 浄化実験

24 検討浄化資材

検討資材は、平成 12年度に信楽陶器工業協同組合

(工組)で大戸川堆積土を 90就%で調製 した工組堆積

練土を約半分の割合で従来の園芸用焼赤玉に混合 しロ

ータリーキルンで焼成 した図 1の左の多孔質粒状陶器

(大戸川焼赤玉)と 右に示す園芸用焼赤玉の表面に脱

リン効果を考慮 した表 1の割合で水酸化鉄を主体とす

るリモナイ トや鉄紛をセメン トとコンクリー ト廃泥に

よってコー トした図 2の ものについて検討比較すると

ともに、平成 12年度に発泡材 として炭化珪素粉末を

添加 し作成 した粒状浮遊型担持体の表面に二酸化チタ

ン光触媒をコー ト処理 した図 3示すものの有効性につ

いて検討 した。

図 1 大戸川焼赤玉 (左)・ 園芸用焼赤玉 (右 )

(各 φ約 30mm以下)

図2 園芸用焼赤玉

+表面コーティング

図3 浮遊型光触媒

(φ 約 10mm)

表 1 脱リン表面コー ト

材 料    _配 合
基材用焼赤玉

表面コート

~[Π

5【テFこ:;'「 ]F「 FE『

~

200kg
鉄紛   ~~~
リモナイド(褐鉄鉱 )

コンクリート廃泥
セメント

水

40kg
40kg
80kg
20kg
20k宣

ヽ セラミック材料担当

半ェ陶磁器デザイン担当
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22 資材設置条件

図 4の 写真に示すように実験水路を 3分割 し、各資
材をフラスチック製のコンテナに表 2示す条件で充填
し、 2段 で交互にコンクリー ト製基本ブロックの上に

設置 したご

各水路の前半部の底部分より曝気装置を設け常時お

こな うとともに、寒冷遮 とヨシズによって遮光 した。

また、浮遊型二酸化チタン光触媒の設置は図 6の写真

に示すように水路 2-Cの みに行った。

ここでは大戸川堆積土を使った大戸川焼赤玉≧従来
の園芸用焼赤玉との比較 と浮遊型二酸化チタン光触媒
の効果について比較を行 うための配置 とした。

図6 浮遊型二酸化チタン光触媒の設置(67/18～ )

23 実験および測定条件

231評価期間

平成 13年 5月 24日
～平成 14年 1月 24日

(た だ し、浮遊型二酸化チタン光触媒の設置

平成 13年 6月 18日 ～ )

232通水量

■00m樹/h/水路 =約 0.33m3/h× 3分割水路

(24m3/d呼 =約 8.00m3/day× 3水路 )

*滞留日寺間 :約 1.6 日 (38.4h)

233水質測定

測定項 目 :17種類 :表 3参照

採取 日程 :1～ 3回/月  :合計 11回 :9ヶ 月

:表 4参照

採取場所 :当 初 4(5)ヶ 所、

途中、 2-C水 路に中間地点を追加

:図 5参照

図4 各浄化資材の設置状態(4/25～ )

図5 各浄化資材の設置図 (平面図)

各浄化資材の設置条件

資材

①

表 2

水路 設置量

2-A a)大 戸川焼赤玉 (φ 約30mln)

b)園芸用焼赤I(φ 約30mln)
■月俯I)シ 嘉 百 コ ー ト

約084m3(24個 )

約070m3(20個 )

2-B c)園 芸用焼赤玉

d)園芸用焼赤玉

____ +脱 リン表面コー ト

約084m3

約070m3

(24イ固)

(20個 )

e)

f)

g)

大戸川焼赤玉

園芸用焼赤玉
十脱 リン表面コー ト
澤遊型二酸化チタン光触媒
(6/18～ )

約084m3

約070m3

約018m3

(24個 )

(20個 )

(5個 )
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233底質測定

沢1定項 目 :強熱減量.COD,T― N.T―P:4種類

採取方法 :ポ ンプ

表 3

項目

312 DO(溶 存酸素)について

2-C水 路の中間地点の値などから、曝気の効果は

あるものの、気温の上昇 ともに消費が増加 している。

水質分析項 目

蛭      定量下限値   分析方法
p‖

D0
SS
COD

D一 COD
BOD
T―Fc

NH4-N
N02-N
N03-N
D―TN
TN

P04-P
D―TP

TOC
大陽繭群数

酸性―アルカリ性

溶存酸素

浮遊物質または懸濁物質

化学的酸素要求量

,容解性COD
生物化学的酸素要求量

全鉄

アンモニウム態窒素

亜硝酸態窒素

硝酸態窒素

溶解性全窒素

全窒素

オルトリン酸態リン

溶解性全リン

全リン

全有機炭素

05 mg/
05 mg/
05 ng/1

05 mg/
05mゴ |

001 mg/
001 mg/
001 mg/
001 mg/
001 mg/
001 mg/1

0 005ng/1

0 005myl
0005mノ |

01 mg/
1MPN/100ml

」IS K 0102-121

」IS K 0102-321

環境庁告示第59号表8

」IS K 0102-17

」IS K 0102 17準拠

」IS K 0102-21

」IS K 0102-5731

上水試験方法M28
上水試験方法Ⅵ 2103
上水試験方法Ⅵ 211

」lS K 0102 455準 拠

」IS K 0102-455

」IS K 0102-4612

」IS K 0102 4631準 拠

」IS K 0102-4631

」IS K 0102-221

霞蜂芹告示賞59号義2

（く
ｗ
Ｅ
）０
∩

120

100

80

60

40

20

00

一 流入

-2-A

 ヾ2-B

-2-C

― C中

”＼
偶

】＼
一

〕
＼
ミ
”

〕
＼
一
一

〕
さ

″

中＼
め

一＼
∞

｝
＼
ト

一＼
Φ

〕＼
い

一導

1       5      1

2             15
3          31
4     6     12
5          20
6          30
7      7      9

8     8     11
9      9     10
10   11    9
11     1     24

表4 採取日程

回数  月  日  水質分析  底質分析
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図8 DO消費率変化

313SS(浮 遊物質)について

各水路ともSSの除去率で最大 90%以上で、平均で

60%以 上の高い値を示 した。また、 2-C水 路の中間

地点の値より、水路前半部分で全体の平均約 80°/Oの S

S除去が確認できた。
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3測 定結果

31 水質測定について

各項目水質測定結果について、濃度変および消費率、除

去率などの変化を図 7～ 39に示す。

31l pHに ついて

流入水の pHは 69～ 73、 平均で 71と安定してい

るが、表面コー トにセメントを使つているためいずれの水

路の流出水についても設置後 1ケ 月半ほどは高い値を示

した。

95

90

85

竜 80

75

70

65

― 流入

―嘔トー2-A

ミ 2-3

-2-C

―
C中

全
＼
呻
Ｆ
↓

の
∽

）＼
劇

一＼
一

一
＼
『
”

一
＼
一
一

一
心

｝

一め， ＼
∞

一＼
ト

一＼
Φ

中＼
ゆ

一導

一＼
剣

一＼
一

一
＼
ミ
”

一
＼
一
一

一
＼
〇
一

一＼
め

一＼
∞

一
＼
卜

十＼
Φ

一＼
い

一＼
寸

-53-

八

180

図 7 pH変 化
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図 ■ SS除 去率変化

314 CODおよびBODに ついて

各水路ともCODの 除去率は 16.3～ 18.2%、 D― C
ODは 1.4～ 2.5%の 値である。濃度値よりCODの ほ

とんどは溶存態であることがわかる。 BODの 除去率

は 25。9～ 34.0%で あった。また、 2-C水 路について

は途中 (σ18)か ら浮遊型二酸化チタン光触媒を設置

したことにより、一部遮光を取 り除いた影響のためか、

ほかの水路とは異なった傾向を示 した。
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図 16 BOD濃 度変化
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図 17 BOD除 去率変化



315 Fe(鉄 )「こついて

各水路ともFeの 除去率は平均値で 43.6～ 56.6%で

同様の傾向を示 している。また、 2-C水 路の中間地

点の値より、水路前半部分で全体の平均約 90%以上の

Fe除去ができたとともに鉄系の表面コー ト材の溶出

などは確認できなかった。

図20 NH4~N濃 度変化
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図22 N02-N濃 度変化

図 19 T― Fe除去率変化

316N(窒 素)について

各水路 ともNHl― Nの 除去率は平均値で 49.2～

57.6%、 N03~Nは -5.9～ -16.2%の 値を示 し、硝化

は行われている。 D― TNの除去率は 6.2～ 11.1%、 T
Nの除去率は 6.6～ 11.2%であつた。また、流入水の

平均濃度値よりN(窒素)の 90%以上は溶存態である

ことがわかる。

ただ し、 2-C水 路については、中間地点の値から

水路後半部分で全体の平均約 60%以上のTNの除去が

確認できた。 これ も途中 (σ18)か ら浮遊型二酸化チ

タン光触媒を設置 したことにより、一部遮光を取 り除

いた影響 と考えられる。
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317P(リ ン)について

各水路ともTPの除去率は平均値で 40.3～ 47.0%の

高い値を示 しているが、 POl― Pの除去率は 15.9～

20.5%、 D― TPの除去率は 48～ 15。1%であつた。ま

た、流入水の平均濃度値よりP(リ ン)の約 70%以 上

は粒子態であることがわかる。

また、 2-C水 路の中間地点の値から水路前半部分

では POt― P除去率からP01-Pは 増加 (溶 出)傾
向にある。 しか し、水路後半部分では除去効果が確認

できた。
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318TOC(全 有機炭素)について

各水路 ともTOCの 除去率は平均値で‐0.8～ 9.1%
の値を示 してお り、明確な除去効果は確認できなかっ

た。

図36 TOC濃度変化
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319大腸菌群について

2-C水 路の中間地点から出口における大腸菌群の

除去率は平均値で 39%、 最高値で 94.1%、 最低値で 0

%の値を示 し、その除去効果 と抑制効果については、

示 したものの浮遊型二酸化チタン光触媒の表面には設

置後 lヶ 月以内 (7/12)に は図 40の ように表面に藻類

の発生があった。ただ し、その付着具合については、

粒子ごとの違いが確認できた。 1月 の実験終了時には
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図 41の ように水に浸る部分には茶色く枯れたようにな

つてお り、水か ら露出 している部分はチタンの表面が

現れていた。

については、夏期 (8/24)≧ 冬期 (1/24)に は TP
(全 リン)以外は高い値を示 した。 これは藻類の発生

と関係があるものと考えられる。

表5 底質分析結果

分析項目 2-A    2-B    2-G
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く
ｚ
Ｌ
〓
）維
欄
霞
く

（じ
難
単
饉
離
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蔭
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10,000

9,000

8,000

7,000

6,000

5,000

4,000

3,000

2,000

1,000

0

―

5/15 強熱減量(0/o)

COD(mg/g)
TN(mg/Kg)
TP(mg/Kg)  _

一◆-2-C

― C中

13.0     10.5

55,8    44.6
3400    2700
1400    1200

7.3

268
1500
750

8/24 強熱減量(%) 1碩戸
~~顧

蕩
~~¬

亙7~
COD(mg/g) 50.2  69.2  78.7
TN (mg/Kg)     4700    4300    5800
TP(mg/Kg)    2300  __1800    1700

1/24

導 お 心 ヽ お 心 め ヽ 馬 ヽ ヽ

図 38 大腸菌群濃度変化

-2-C

優]39

図 40浮遊型二酸化チタン光触媒の表面状態 (77/12)

32 底質

底質分析の結果を表 5に 示す。 各水路 とも設置当初

(5/15)に は、 2-B水 路で若千、各測定値が高いも

のの明確な違いは確認できない①その後、 2-C水 路

図 41浮遊型二酸化チタン光触媒 (実験終了)

4 考察

41 多孔質粒状陶器について

ここでは大戸川堆積土を使った大戸川焼赤玉と従来

の園芸用焼赤玉との比較をおこなったが、6/18の浮遊

型二酸化チタン光触媒設置までの 4回 の水質測定は、

2-Aと 2-Cは 同一条件であることからみて、浄化

性能に差を示すもの数点かあったが、全体的に明確な

優位性を示す ものではなかった。 しか し、ここで使っ

た焼赤玉形状の多孔質粒状陶器における形状および配

置条件においては、 SSお よび粒子態 P(リ ン)の浄

化については、実験当初および流入水が懸濁状態の時

には高い接触・濾過効果を示 した。 しか し、時間経過

または季節変化 と≧もにSS除去効果については、目

詰まりのためか低下傾向を示 している。

42 脱リン表面ヨー トについて

2-C水 路の中間測定、P01-Pの 濃度および除去

強熱減量 (%)
COD(mg/g)
TN(mg/Kg)
TP(mg/Kg)
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率変化より、前半部分接触除去 された SSお よび粒子

態 P(リ ン)の分解によつて、P01-Pの 溶出が実験

途中より起 こっているが予想 される。 しか し、各水路

出口の POt― Pの濃度から後半の鉄系脱 リン表面コー

ト部分の除去効果が確認できた。

43 浮遊型二酸化チタン光触媒について

ここでは浮遊型二酸化チタン光触媒の効果を向上さ

せるため、その設置部分の遮光を取 り除いたが、今回

の条件下では、十分な有機物の分解や菌類に対する効

果は確認できなかった。

しか しながら、その表面における藻類の発生状況や

底質分析結果、流出水中の窒素成分の濃度変化などか

ら、藻類の発生による窒素成分の底泥への固定化が行

われた。 さらにここでは浮遊型二酸化チタン光触媒の

表面において、ある程度の藻類の酸化分解が起こり、

その藻類の栄養素 とな り繁殖が促進 され、ある程度の

厚みになると、その剥離・疑集・沈降によつて堆積

(固 定化)する機構が行われたのではないかと推察さ

イ化る。

も まとめ

以上のことから、ここで検討 した 3種類の資材の組

合せによって高い浄化効果は確認できたものと考えら

れる。

しか しながら、野外の自然環境における実験では、

年間を通 して、水質や気温の変化、生態系との相互関

係の影響があるため、やは り数年かけて効果を評価す

る必要性が伺えた。その他、浄化資材の適正な充填量

や設置条件、サンプ リングの方法や場所などについて

も結果に大きな影響を及ぼす ものと考えられる。

また、今後の更なる課題 。問題点としては、接触・

濾過効果が低下 した多了t.質 粒状陶器の再利用化やその

使用期限の高寿命化 。高機能化、浮遊型二酸化チタン

光触媒の酸化浄化機能の高効率化 (殺菌)と 硝化機構

の利用 (藻類 との関連)の 可能性など挙げられる。
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多孔質セラミックスの環境浄化利用への実証化研究

前川 昭
*・

坂 山 邦彦
*・

岡田 俊樹
*

Akira Maegawa,Kunihiko Sakayama,Toshiki Okada

あらま し :こ れまでにゼオライ トや琵琶湖底質か ら作製 した多孔質セラミックスは接触酸化材 と

して有効であることを示 した。そこで本年度は春期の田植 え時期の濁水への多孔質セラミックスの

接触酸化材 として有効性 と県内企業 との共同研究で開発 した炭素系水質浄化材料の有効性を検討 し

た。その結果、今回使用 した多孔質セラミックスと炭素系水質浄化材料は、粒子状の汚濁物質の除

去に効果があることや接触酸化能力が確認でき、春期の田植え時期の濁水などの水質浄化に有効で

あることが分かつた。

料 と し て 約 2.3mお の 多 孔 質 セ ラ ミ ッ ク ス1 ま え が き

近 年 、 機 能 性 材 料 の 開 発 が 盛 ん に 行 わ に

イ

た

ラ

ナ

ダ

し

プ

テ

ら

気

グ

間

中

た

期

間

し

た

期

生

ま

に

植

。
ら

に

た

さ

一

つ
　
　
　ヽ
夕
／

行

を

ン

を

物

ラ

水

着

プ

。

採

付

グ

た

の

と

ン

し

回

質

イ
取

１

底

テ

採

１
　
ヽ
一
も

実

成

５

に

回

ロ
ト

３

平

年

で

３

フ

ン

Ｌ

　

３

ま

中

に

ミ

１

日

成

４

平

２
ヽ
月卜

開

水

あ

イ

の
排

で

ラ

料

有

効

オ

材

含

有

ゼ

質

質

て

①
ら

孔

機

し

る

か

多

有

と

い
度

た

度

体

て
年

つ
濃

担

れ

６
使

高

一

さ

成

を

ヽ
タ

究

平

能

リ

ク

研

ヽ
機

お

ア

に

は

換

て

リ

め

で
交

つ
オ

た

所

ス
行

イ

る

当

ガ

を

バ

す

　

の
発

の

れ て お り 、 そ の 中 で 多 孔 質 材 料 が 注 目 さ

れ て い る 。 こ の こ と は 多 孔 質 材 料 が 化 学
工 業 、 生 化 学 工 業 、 水 処 理 施 設 な ど の 分

野 に 広 く 使 用 さ れ て い る た め で あ る 。 多

触 媒 作 用 、 化 学 反 応 、 化 学 合 成 等 に 利 用

有 機 性 廃 棄 物 か ら 作 製 し た 活 性 炭 と セ ピ

9月 中卜な ど か ら 作 製 し た も

フ ロ ー テ ィ ン グ プ

を プ ラ ス チ

水 路 に 設 置
ム ポ ン プ を

そ の 下 流 側

ツ ク

し 、

用 い

に フ

製 の

の 底

、 常

― テ

コ ン

部 か

時 曝

ィ ン

入 れ 、

ア フ ロ

。 ま た

ン タ ー

ス

そ

て

ロ

旬

を

に

中

料

路

等

理

学

ヽ

状

物

化

換

形

の

ヽ
交

ヽ
孔

て

ン

布

細

し

オ

分

ヽ
御

イ

ヽ
は

制

ヽ

径

で

に
製

の
近

密

精

孔

最

精

ヽ

細

た

を

着

ヽ
ま

質

吸

は
　
ｏ
性
　
ヽ

能

る

的

離

機

す

学

分

の
存

化

の

質

依

ヽ
質

孔

に

的

物

を 設 置 し

以 降

プ ラ

設 置

24 実 験 内 容

241 水 質
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図 1の 水 路 の
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平 面 図

水 質 浄 化 材 料

● 採 取 地 点
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入 り 口 を 原 水 、 出 口

ま た 、 A水 路 の プ ロ

ー の 効 果 を 見 る た め

プ ラ ン タ ー の 前 で も
242 底 質

(1)測 定 項 目

3 水 質 の 調 査 結 果

A水 路

31 pH
A水 路 の 流 入 水 の pHは 6.8～ 7.3(平 均
7.1)で 推 移 し た 。 流 出 水 の pHは 7.1～
7.5(平 均 7.2)で 推 移 し た 。

図 4 A水 路 の 水 質 の SS変 化

34 COD
A水 路 の 流 入 水 の CODは 3.Omgれ ～ 8.7
mg/L(平 均 5.9mg/L)で 推 移 し 、 流 出 水
の CODは 2.5mg/L-6 7mg/L(平 均 4.7m
g/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 15%～ 37.9
%(平 均 197%)で あ っ た 。
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強 熱 減 量 、 COD、 T― N、 T― P
(2)採 取 場 所

図 1の 水 路 の 出 国 の 底 質 を 採 取 し た 。
243 付 着 物

(1)測 定 項 目

強 熱 減 量 、 CoD、 T一 N、 T― P

(2)採 取 場 所

図 1の 各 水 路 の 水 質 浄 化 材 料 を か る く
洗 っ て 、 表 面 で 採 取 し た 。
244 フ ロー テ ィン グ プ ラン ター の ミン トの
分 析

(1)測 定 項 目

重 量 、 T― c、 T一 N、 T― P
(2)採 取 場 所
図 1の A水 路 の フ ロ ー テ ィ ン グ プ ラ ン

タ ー の ミ ン トを 茎 部 と根 部 を 採 取 し た 。

言

醐
　

Ｂｏ
　

ｍ
　

押
　

ｍ

ｗ

帥

Ю

ｗ

ｍ

綱

印

“

冊

ｍ

図 5 A水 路 の 水 質 の COD変 化

35 D― COD
A水 路 の 流 入 水 の D― CODは 2.6mg/L
～ 5.8mg/L(平 均 4.3mg/L)で 推 移 し 、 流

出 水 の D― CODは 2.Omg/L～ 5.8mg/L
(平 均 4.3mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 6

1 3%～ 24 1% (平 均 -1 9%)で あ っ た 。
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図 2 A水 路 の 水 質 の pH変 化

32 DO
A水 路 の 流 入 水 の DOは 5.3mg/L～ H4m
g/L(平 均 7 6mg/L)で 推 移 し 、 流 出 水 の
DOは 3 6mg/L～ 11 7mg/L(平 均 7 1mg/
L)で 推 移 し た 。 変 化 率 は 24.3%～ 32.1
%(平 均 7.6%)で あ っ た 。
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°8刀 I O'か O H加  9ν 24 平句 図 6 A水 路 の 水 質 の D― COD変 化

36 BOD
A水 路 の 流 入 水 の BODは 1 7mg/L～ 46
mg/L(平 均 3 0mg/L)で 推 移 し 、 流 出 水
の BODは 1 4ng/L～ 2.2mg/L(平 均 18m
g/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 176%～ 52.

2% (平 均 36 2%)で あ っ た 。
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図 3 A水 路 の 水 質 の DO変 化

33 SS
A水 路 の 流 入 水 の SSは 7 0mg/L～ HO.0
m=/とフ (平 均 35 7ng/L)で 推 移 し 、 流 出 水
の SSは o 7mg/L～ 9,7mg/L(平 均 4.4mg/
L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 57。 1%～ 994
%(平 均 816%)で あ っ た 。

図 7 A水 路 の 水 質 の BOD変 化

37 T― Fe
A水 路 の 流 入 水 の T― Feは 1.Omg/し ～ 4

3mg/L(平 均 2 0mg/L)で 推 移 し 、 流 出 水
の T― Feは 0 2mg/L～ 0,9mg/L(平 均 0.

5mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 39,1%～ 9

51%(平 均 629%)で あ っ た 。
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図 8 A水 路 の 水 質 の T― Fe変 化

38 N H4~N
A水 路 の 流 入 水 の NHl― Nは 0 1lng/L
～ 0.54mg/L(平 均 0 23mg/L)で 推 移 し 、

流 出 水 の NHl― N
は 0.01mg/L-0.21mg/L (I子 必〕0 09mg/L)
で 推 移 し た 。 除 去 率 は 7.1%～ 947%
(平 均 576%)で あ っ た 。

図 12 A水 路 の 水 質 の T一 N変 化

312 D― TN
A水 路 の 流 入 水 の D― TNは 1,Omg/L～ 2

4mg/L(平 均 1.5mg/L)で 推 移 し 、 流 出 水

の D― TNは 0.8mg/L～ 2 5mg/L(平 均 1.3
mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 87%～ 33

3% (平 均 17 1%)で あ つ /― か
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図 9 A水 路 の 水 質 の NH4-N変 化

39 N02~N
A水 路 の 流 入 水 の N02-Nは 0.02mg/L
～ O H mg/L(平 均 0 05mg/L)で 推 移 し 、

流 出 水 の NOせ 一 Nは 0 01mg/L～ 0.08mg/
L(平 均 0 02mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率

は 0%～ 80%(平 均 53.9%)で あ っ た 。

」

図 司3 A水 路 の 水 質 の D― TN変 化

313 T― P
A水 路 の 流 入 水 の T― Pは 0 062mg/L～ 0

340ng/L(平 均 0.166mg/L)で 推 移 し 、 流

出 水 の T一 Pは 0 039mg/L～ 0 240mg/L
(平 均 0,090mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率

は 17,7%～ 66 7% (平 均 45,9%)で あ つ

た 。

ミ

図 10 A水 路 の 水 質 の N02-N変 化

310 N00-N
A水 路 の 流 入 水 の NOょ 一 Nは 0.49mg/L
～ 1.60mg/L(平 均 0 86mg/L)で 推 移 し 、

流 出 水 の N03 Nは 0 40mg/L～ 1,70mg/
L(平 均 0,76mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率

は -49 0%～ 43 7% (平 均 9.6%)で あ つ

た 。

図 14 A水 路 の 水 質 の T― P変 化

314 D― TP
A水 路 の 流 入 水 の D― TPは 0.013m=/L
～ 0 100mg/L(平 均 0 048mg/L)で 推 移 し 、

流 出 水 の D― TPは 0 019ng/L～ 0 150mg
/L(平 均 0.043mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率

は -50 0%～ 54.1% (平 均 6.3%)で あ つ

た 。
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図 司¬ A水 路 の 水 質 の N03-N変 化

3 1l T― N
A水 路 の 流 入 水 の T一 Nは 1 lmg/L～ 25
mg/L(平 均 1,7mg/L)で 推 移 し 、 流 出 水

の T一 Nは 0,9mg/L～ 2 7mg/L(平 均 1.4mg
/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 8.0%～ 320
%(平 均 157%)で あ つ た ①

図 15 A水 路 の 水 質 の D― TP変 化

315 P04~P
A水 路 の 流 入 水 の P01-Pは 0 005mg/L
～ 0.089mg/L(平 均 0.033mg/L)で 推 移 し 、

流 出 水 の P Ol― Pは 0.007mg/L～ 0150m
g/L(平 均 0 033mg/L)で 推 移 し た 。

除 去 率 は -200%～ 82 5% (平 均 -5.6%)
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図 16 A水 路 の 水 質 の P04-P変 化

B水 路

B水 路 は 9月 10日 の 採 水 後 、 接 触 材 を 炭

素 系 水 質 浄 化 材 料 に 入 れ 替 え た 。

3 16 pH
B水 路 の 流 入 水 の pHは 6.8～ 7.3(平 均
7.1)で 推 移 し た 。 流 出 水 の pHは 73～
9.1(平 均 7.7)で 推 移 し た 。

図 司8 B水 路 の 水 質 の DO変 化

3 18 SS
B水 路 の 流 入 水 の SSは 7 0mg/L～ HO.0
mg/L(平 均 35 7mg/L)で 推 移 し 、 流 出 水
の S S は 2 7mg/L-9.Omg/L (平 均 5.6ng/
L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 52.1%～ 975
°/o(平 均 745%)で あ っ た 。

ど

図 22 B水 路 の 水 質 の BOD変 化

322 T― Fe
B水 路 の 流 入 水 の T― Feは 1 0mg/L～ 4

3mg/L(平 均 2.Omg/L)で 推 移 し 、 流 出 水
の T― Feは 0.3mg/L～ 0,7mg/L(平 均 0.

5mg/し )で 推 移 し た 。 除 去 率 は 40.0%～ 9

2.6%(平 均 628%)で あ っ た 。

図 20 B水 路 の 水 質 の COD変 化

320 D― COD
B水 路 の 流 入 水 の D― CODは 2.6mg/L
～ 5.8mg/L(平 均 4 3mg/L)で 推 移 し 、 流

出 水 の D― CODは 2.Omg/L～ 5 8mg/L
(平 均 4 3mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 6

1.3%～ 24.1%(平 均 1.9%)で あ っ た 。

te a

図 21 B水 路 の 水 質 の D― COD変 化

3 21 BOD
B水 路 の 流 入 水 の BODは 1,7mg/L～ 4.6
mg/L(平 均 3.Ong/L)で 推 移 し 、 流 出 水
の BODは 1.3mg/L～ 2.3mg/L(平 均 1,9m
g/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 235%～ 50
0% (平 均 35.2%)で あ っ た 。

!
髯

図 17 B水 路 の 水 質 の pH変 化

3 17 DO
B水 路 の 流 入 水 の DOは 5 3mg/L～ H.4m
g/L(平 均 7.6mg/L)で 推 移 し 、 流 出 水 の

DOは 5.4mg/L～ 12.9mg/L(平 均 9,lmg/
L)で 推 移 し た 。 変 化 率 は 383%～ 1,9
%(平 均 201%)で あ っ た 。
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図 19 B水 路 の 水 質 の SS変 化

3 19 COD
B水 路 の 流 入 水 の CODは 3 0mg/L～ 8,7
mg/L(平 均 5,9mg/L)で 推 移 し 、 流 出 水
の CODは 2.5mg/L～ 6 7mg/L(平 均 4.7m
g/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 1.5%～ 379

図 23 B水 路 の 水 質 の T― Fe変 化

3 23 N H4~N
B水 路 の 流 入 水 の NHl― Nは O H mg/L
～ 0.54mg/L(平 均 0 23mg/L)で 推 移 し 、

流 出 水 の NH.― Nは 0.04mg/L～ 0.19mg/
L(平 均 0.09mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 一

35,7%～ 88,9% (平 均 52 9%)で あ っ た 。
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図 24 B水 路 の 水 質 の NH4-N変 化

324 N02~N
B水 路 の 流 入 水 の NOピ ー Nは 0.02mg/L
～ 0.H mg/L(平 均 0 05mg/L)で 推 移 し 、

流 出 水 の NOど 一 Nは 0,01mg/L～ 0.05mg/
L(平 均 0.02mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は

0%～ 87.5%(平 均 566%)で あ っ た 。
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図 28 B水 路 の 水 質 の D― TN変 化

328 T― P
B水 路 の 流 入 水 の T― Pは 0.062ng/L～ 0

340ng/L(平 均 0 166mg/L)で 推 移 し 、 流

出 水 の T― Pは 0.042ng/L～ 0 210mg/L
(平 均 0.093mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 1

7 7%～ 61.9% (平 均 43 2%)で あ つ た 。
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図 25 B水 路 の 水 質 の N02-N変 化

325 N03~N
B水 路 の 流 入 水 の N03~Nは 0.49mg/L
～ 1.60g/L(平 均 0,86mg/し )で 推 移 し 、

流 出 水 の N03~Nは 0.40mg/L～ 1,70mg/
L(平 均 0.78mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 一

36 7%～ 45.0% (平 均 7.0%)で あ っ た 。

図 26 B水 路 の 水 質 の N03-N変 化

326 T― N
B水 路 の 流 入 水 の T一 Nは 1.lmg/L～ 2.5
mg/L(平 均 1,7mg/L)で 推 移 し 、 流 出 水

の T― Nは 1.Omg/L～ 2.3mg/L(平 均 1.4mg
/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 0%～ 480%
(平 均 16.5%)で あ つ た 。

図 29 B水 路 の 水 質 の T― P変 化

329 D― TP
B水 路 の 流 入 水 の D― TPは 0,013mg/L
～ 0.100mg/L(平 均 0.048mg/L)で 推 移 し 、

流 出 水 の D― TPは 0.019mg/L～ 0.140mg
/L(平 均 0 045mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率

は -61.5%～ 42.6% (平 均 1.5%)で あ つ

た 。

図 30 B水 路 の 水 質 の D― TP変 化

330  P04~P
l― B水 路 の 流 入 水 の P Ot一 Pは 0.005
mg/L～ 0 089mg/L(平 均 0,033mg/L)で 推

移 し 、 流 出 水 の P01-P
は 0.012mg/L～ 0 120mg/L(平 均 0.032mg/
L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 140%～ 59.5%
(平 均 7.8%)で あ つ た 。
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図 27 B水 路 の 水 質 の T一 N変 化

327 D― TN
B水 路 の 流 入 水 の D― TNは 1.Omg/L～ 2

4mg/L(平 均 1.5mg/L)で 推 移 し 、 流 出 水

の D― TNは 1.Omg/L～ 2.2mg/L(平 均 1.3
mg/L)で 推 移 し た 。 除 去 率 は 0%～ 50,0

%(平 均 17.0%)で あ っ た 。

図 3刊  B水 路 の 水 質 の P04-P変 化

3.31 フロー テ ィング プランター 前 後 の 水 質 の

変 化

フ ロ ー テ ィ ン グ プ ラ ン タ ー (FP)の
平 均 除 去 率 を 表 1に 示 す 。
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平 均 除 去 率 (%)項 目

表 l FPの 去 れ る 。

43 炭 素 系 水 質 浄 化 材 料
431 SS

平 均 す る と 流 入 水 質 、 35 7mg/1か ら 流

出 水 質 5.6mg/1と 74.5%の 除 去 性 能 が 見 ら

れ た 。
こ れ は 、 多 孔 質 セ ラ ミ ン ク ス と 同 様 な

効 果 と推 察 さ れ る 。
432 COD

CODに つ い て は 、 平 均 で 流 入 水 質 5。

9mg/1か ら 流 出 水 質 4.7mg/1と 19.7%の 除

去 性 能 が 見 ら れ た 。

、 多 孔 質 セ ラ ミ ッ ク ス と 同 様 な

察 さ れ る 。

一 P
る と 流 入 水 質 、 0 166mg/1か ら

0 093mg/1と 43.2%の 除 去 性 能 が
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素 系 水 質 浄 化 材 料 の 違 い に よ る

違 い

句 に 入 れ 替 え た 炭 素 系 水 質 浄 化
い (入 れ 替 え 前 を 前 期 材 料 と 、

後 を 後 期 材 料 と 略 す )に よ る 除

い を 表 2に 示 し た 。

つ い て 以 下 に 示 す 浄 化 特 性 が 確 認 され た 。  表 2.炭 素 系 水 質 浄 化 材 料 の 違 い に よ る
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41 多 孔 質 セ ラ ミッ ク ス

41l SS
平 均 す る と 流 入 水 質 、 35,7mg/1か ら 流

出 水 質 4.4mg/1と 816%の 除 去 性 能 が 見 ら

れ た 。
SSの 除 去 方 法 と し て は

ろ 過 、 ス ク ー リ ン グ 等 が あ る

ラ ミ ッ ク ス の 場 合 は 、 SSが 衝 突 と

CODに つ い て は 、 平 均 で 流 入 水 質 5.

9mg/1か ら 流 出 水 質 4.7mg/1と 197%の 除

去 性 能 が 見 ら れ た 。

4.1.3 T― P
平 均 す る と 流 入 水 質 、 0.166mg/1か ら

流 出 水 質 0.090mg/1と 45。 9%の 除 去 性 能 が

見 ら れ た 。

42 フローァィングプランター
4,2.l N OB一 N

N Ol一 Nに つ い て は 、 平 均 で 流 入 水

質 1 01mg/1か ら 流 出 水 質 0 885mg/1と 12.

6%の 除 去 性 能 が 見 ら れ た 。

4.2 2 P OI― P
P01-Pに つ い て は 、 平 均 で 流 入 水

質 0.0238mg/1か ら 流 出 水 質 0.0188mg/1と
210%の 除 去 性 能 が 見 ら れ た 。

こ れ ら は 、 フ ロ ー テ ィ ン グ プ ラ ン タ ー

に 植 栽 さ れ た ミ ン トに よ る も の と 推 察 さ

Ｏ

の

な

Ｐ

そ

れ

か

差

|こ

項

た

ら 、 入 れ 換 え た 炭 素 系 水 質 浄

は 、 D― COD、 N02~N、
お い て 大 き な 差 が 見 ら れ た が

目 に つ い て は あ ま り 差 が 見 ら

で 、 流 入 水 の

を 計 算 し 、 底

に 示 し た 。

底 質 の 調 査 結 果

路 出 口 に 堆 積 し た

示 す 。 ま た 、 こ の

は 、 流 入 水 中 の S

底 質 の 分 析 結 果 を

水 路 に 堆 積 す る 堆

Sと 考 え ら れ る の

各 汚 濁 物 質 の 濃 度

と と も に 表 3、 4
の

度

中

濃

Ｓ

の

Ｓ

質
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4 0
-64 4
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1 9

46 4

74 5
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1 5
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SS

COD
D― COD
BOD

T― Fe

NH4-N
N02-N
N03-N
D― TN

T― N

P04-P
D― TP

T― P

後 期 材 料前 期 材 料平 均

除 去 率 (%)
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信楽陶器CGシミュレーションシステムの
ラビッドプロトタイビングヘの応用(第2報 )

野上 雅彦
中

AIIasahiko Noganli

彎譲えが護

平成9年度から11年 度にかけて、信楽陶器産業の商

品開発支援を目鈎に、簡単な操作性 とリアルな表現力

を持った「信楽陶器CGシ ミコ、レーションシステム (信

楽CGシ ステム)」 の開発を行なった。このシステムは、

CGシ ミュレーションや図面出力により陶磁器製品の

デザイン開発プロセスを支援するシステムであった。

今回のllB究では、このシステムをラピッドプロトタ

イピング装置 (RP装 置)と 組み合わせることで、陶磁

器の生産用の石膏型の作成を容易に行えるように機能

を拡張し、開発プロセスだけにとどまらず生産プロセ

スも含めた支援を行 うことを目的にしている。

今年度は、ケース型をRP装置で直接出力するため

の機能設計および、信楽CGシ ステムヘの組込み仕様

検討を行うとともに、RP装置によリケース型を試作

し、その評価を行った。

2型について

2.1 成形方法の選択

陶磁器用の石膏型は、成形方法よって以下の6種類

に大別できる。

オ
機能材料担当
‖
陶磁器デザイン担当

大谷 哲也…

Tetsuya Ootani

型起こし、泥しょう鋳込、圧力鋳込、機械ろくろ成

形、ローラーマシーン成形、プレス成形用の6種類で

ある。

この研究では、信楽陶器産地で植本鉢 。傘立・庭園

陶器などの製品に多く利用されている、機械ろくろ成

形に封象をしぼって進めることにした。 (ロ ーラーマ

シーン成形は、機械ろくる成形が発展 した方法であ

り、コテがローラーに変わったもので、基本的に石膏

型言る分は同じと考えて差し支えない。)

密。2機械る唸ろ成形

機械ろくろ成形は、機械ろくるのシッタにセットさ

れた使用型に、陶土を適量入れ、ろくろを回転させな

がら金属製のコテで上から押さえつけ任意の肉厚の素

地を得る方法である。

この成形方法は成形品の形状により2種類の方法が

ある。石膏型が形状の外側になリコテで内側を成形す

る内ゴテ成形と、その逆の外ゴテ成形である。(図 1)

ほとんどの形状は内ゴテ成形で得られるが、洋皿の

ように平に近い形状は、外ゴテ成形法に限る。

アンダーカットのある製品は、使用型を分割し、枠

を設けて固定することによって製作できるが、コテの

抜ける範囲に限定される。壷のような形状は、上部と

下部に分けて成形し、後で接合するのが一般的な方法

である。

信楽陶器産業の商品開発支援を目的に、簡単な操作性 とリアルな表現力を持った「信楽陶器CGシ

ミュレーションシステム(信楽CGシステム)」 の開発を行なった。今回の研究では、このシステムを

ラピッドプロ トタイピング装置 (RP装置)と 組み合わせることで、陶磁器の生産用の石膏型の作成

を容易に行えるように機能を拡張 し、生産プロセスの支援を行うことを目的にしている。

今年度は、ケース型をRP装置で直接出力するための機能設計および、信楽CGシ ステムヘの組込

み仕様検討を行うとともに、RP装置によリケース型を試作 し、その評価を行った。RP装置による

ケース型の作成は効率化や短縮化 という観点で見れば十分効果はみとめられる。しかしコス ト的な

観点から見ると、単純な形状の場合では逆にコス トアップとなる可能性 もあり、その適用する製品

を十分検討する必要がある。
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金ゴテ
使用型の碑綱

(内ゴテ)

20～40mm

使用型の群錮
(外ゴテ)

うに

図1 内ゴテ成形と外ゴテ成形

2.3石爾型に

機械ろくろに使う石膏型を作成する行程は以下の通

りである。(図 2)

(1)原形の作成

(2)捨て型の作成

(3)ケ ース型の作成

(4)使用型の複製

3機能設計

3.1 機能の絞り込み

今回の研究では、機械ろくろ成形の基礎となり、信

楽陶器産地で、最 も一般的な成形方法である、アン

ダーカットのない機械ろくろ用のケース型に絞って

行った。

3.2型の設計に必要な要素

自動的に型用のSTLフ アイルを生成しようとすると

きに、必要な寸法などを石膏型作成時の注意点と照ら

し合わせて考察を行った。

1求める形 2原形製作

廻

3捨てがた製作 4ケース型製作

5使用型を襖段する

図2 型の出来るまで

石膏型を製作するにあたっては、それぞ純の型が抜

けるように設計しなければならない。従って抜け勾配

が逆になっている場合や、アンダーカットのある場合

は、画面上で色や点線などで警告を出す必要がある。

使用型の厚みは、完成品の大きさによって変化する

が (厚みで石膏型の強度と吸水量が変わる)、 最低でも

20mmは 必要である。従って任意の数値を使用者が選

択できるようにするのが良い。

素地を成形するには、使用型をシッタに据える必要

がある。すべての型に対 して専用のシッタを作成する

ということも考えられるが、シッタにあわせて使用型

を作る方が都合の良い場合もある。従って型の厚みを

指定する時にシッタの寸法も指定できるようにすると

良い。例えば、2∞mmの シッタがある場合に、使用型

の厚み力謗5mmに した時、使用型のシッタに当たる部

分が192mmに なるというような微妙な場合、使用型の

厚みを4mm(直径で3mm)増やして29mmにするような

具合で調整すれば都合が良い。もしくは型の任意の場

所の厚みを個々に指定できるようにすれば良い。

シッタから使用型の天までの高さは、取 り外 しが容

金ゴテ
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易になるように指のかかる場所を作る必要があるた

め、20mm程度必要である。(皿のように背の低いもの

は指のかかる部分 も短 くし、10mm程度にする。)

また、使用型が欠けたりしない様、鋭角が使用型に

出ない様にする必要がある。

金ゴテの図面も同時に出力できるようにする。 (強

度に問題がなけれ1封記P装置からの出力 も検討する。)

CGシ ステムで描かれた製品図面の内側のラインが金

ゴテの形状になる。コテの外側の終わり方は、日上部

の最後の点から自然に5mm～ 20mm上横方向に伸び

て、後は垂直に上方にのびればよい。反対側は中心よ

り5mm程度長くなってから垂直に立ち上がればよい。

立ち上がる距離は使用する機械ろくろによってコテの

固定位置が変わるので、型の天からの任意の距離を入

力できるようにするとよい。

石膏の性質上、硬化時に膨張するので、ケース型の

外型に当たる輸っかは、縦に切 り目を入れて割られて

いる(で ないと、使用型が外れない)。 従って、輪っか

は割れている必要がある。これは、円周を0.3mm程度

減 らした物でよい。

3.3ユーザ・インターフェースの設計

ケース型の設計に必要となるユーザ・インターフェ

イスの設計を行った。 (図 3)

CGシステムの寸法モードボタン横に、型モードヘ

切り替えるためのボタンを置く。そのボタンをクリッ

クすると、使用型の基本(デフォルトで25mmく らいの

均―な厚みを持つものを用意しておくとよい)が原形

と同じ画面上に出現する。その画面上の型タプで、任

意の型の厚みとシッタ径を指定できる。このタブに

可動 ポ イ ン

型モー ド切 り替えボタ

型タプ

RP装置から出力されるケース外型の厚

RP装置から出力されるケース内型の厚

RP装置から出力されるコテの厚み

図3 ユーザ・インターフェイスの設計

使用型の厚み

シッタ径の表示

IF

コ テ

使用型
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は、型図面ボタンがありそれを押すと型図面力ηDFで

得られる。ケース型の厚みは4mmあれば十分である

が、任意の数値を入力することもできる。この場合、

内型外型の厚みは個別に設定できる。

コテの形状は製品図面からほぼ決定するので、高さ

と日の上部にかかる部分の微調整をマウスで行えるよ

う1こ する。

シツタ径を表示 して、数値で調整できるようにす

る。これらが決定すれば、sTLフ ァイルボタンを押す

ことによって、RP装置で出力できるファイル形式へ

変換される。この機能は、前年度の研究で、完成され

ている。

4 RP装置からの出力

実際にSTLフ ァイルを作成 し、RP装置からの出力

を行った。 (躍4)

図4 RP装置で試作 したケース型

外型も内型 も厚みは4mmで出力 した。

出力に要した時間は、両方の型で約ユ30時間かかっ

た。これはRP装置の性能に依存 している。通常、石

膏型を専門にしている業者に発注 した場合、手元に製

品が返ってくるまでに、1週間～10日 程度かかる。 (実

作業は2日 程度)。 何 もせずに自動で出力されることを

考えると、省力化されたことになる。

ケース型の重量を比較 してみた。今回のRP装置か

のらの出力品は両方で850gで あった。一方、同程度

の大きさの石膏製ケース型の乾燥重量は約9kgあ り、

約1/10に 軽量化 されたことになる。 また、直径は

5cm程 度小 さくなった。

RP装置からの出力時間や重量、コス トは、型の大

きさや厚みによって変わる。今回の出力されたもの (φ

22.5× h17cm)か ら検討すると、型の厚みは内型で

2.5mm程度、外型は2mm程度で十分実用に耐えると考

えられる。型の厚みは、樹脂の使用量 と比例するの

で、原材料費も6割程度になる。また、出力時間も厚

みに比例する。

今回は内型と外型は違った構造をもつように出力を

行った。内型はハニカム状に、外型は中身のつまった

無垢の状態にした。ハニカム状の場合、直角に折れ曲

がる部分の接合強度が弱いため、割れが生 じた (型の

形状によっては割れないかも知れない)。 無垢の場合

は良好な結果が得られた。よって出力は、無垢のほう

が無難 と言える。

このケース型を利用して、使用型の作成を行った。

(図 5)

図5 作成 した使用型

使用型の作成はケース型に石膏スラリーを投入すれ

ばよい。ヶ―ス型は内型にあらかじめラッカー塗装を

行い、平滑な表面を得た(前年度報告を参照)。 脱型は

外型は割ってあるので手ではずし、内型はあらかじめ

開けておいた小さな穴から圧搾空気を送 り込んで容易

に行えた。この行程は一般的な石膏ケース型でも同様

である。

5結果

5.]プロセスの短縮

これまでの研究で、デザイン開発プロセスの効率

化・短縮化の支援を行ってきた。また、図面作成機能

の追加によってスケッチからすぐに寸法が得られるよ

うになった。
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これまでは、その図面を元に石膏型の作成を行って

きた。そのプロセスをRP装置によって自動化するこ

とによって、さらに2日 から1週間程度の開発期間短縮

が可能になる。 (図 6)

11～4部分は現状のCGシ ュミ
レーションシステムで行う

2シ ュミレーションシステムの
データを、RPシステムに送り
一気にフのケース型を製作する。

3使用型

]アイデア・草案
2スケッチ
3手作りでの試作
4図面の作成

5石こう原形
6捨て型
7ケース型
8使用型

本システムを利用した場合従来のプロセス

図6 プロセスの比較

5.2 ケース型の軽量・省スペース化

石膏でケース型を作る場合、強度を得るために20～

40mm程度の厚みで石膏ケース型を作成する。これは

かさばる上に重 く、その保管場所に困るというのが現

状である。RP装置から出力されたものは薄 くて丈夫

で、保管時に積み重ねて置いても欠けたりする心配も

ない。重量は、約10分の1、 直径も5cm～7cm小 さくな

る。

6まとめ

RP装置によるケース型の作成は効率化や短縮化 と

いう観点で見れば十分効果はみとめられる。しかしコ

ス ト的な観点から見ると、単純な形状の場合では逆に

コス トアップとなる可能性 もあり、その適用する製品

を十分検討する必要がある。

また、薄い型 (曲 げて中から取 りだせるくらい)と そ

れを支える内型の組み合わせなどよって、レリーフや

凹凸のあるテクスチャーなどが表現が可能になり、従

来の手作業では困難な造形が容易に可能になれば、そ

の利用範囲を大幅に広げることが可能 となるであろ

う。

残された課題は以下のとお りである。

(1)CGシ ステムヘの機能の実装。

(2)材料コス トの削減と出力時間の短縮のための、RP

モデル設計ノウハウの取得。

(3)RP装 置に入 り切らない大きなものを作る場合、ど

のように分害1出 力すればよいのかを検討する必要

がある。また、壺の様の形の場合、自動で分割す

る方法を考える必要がある。

(4)煩雑化していくCGシ ステムのインターフェースの

整理。

参考文献

(1)野上雅彦,大谷哲也 :滋賀県工業技術総合センター

研究報告 (2000).
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Seiji Yamashita

シヤワーキャリーの開発研究

平浮 逸・2
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半3
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要 旨 シャワーキャリー (以下SC)は入浴、シャワーおょびJF泄の介助に用いられるぃ今後住宅のバリア
フリー化や在宅介助サービスの導入で自走式SCの需要が出てくると予想される。 11年度はSCの製品評価
を行い、 12年度はユーザーを設定した6輪 SCの試作を提案した。今年度は6輪 SCの段差乗り越えの問題
と、操作輪と駆動輪が同一で床に接地していることから衛生面の問題を解決するための試作を行った。
なお、本研究は (財)滋賀県産業支援プラザが事務局をする「滋賀ウェルフェアテクノハウス研究会J(W

TH研究会)の事業の一環として行ったものである。
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図 1 シャワーキャリーの分類

穏 談えがき

すと年、住tと を切にすると、建染時に段差解消のための

フラ ノトフロア化、階段や廊 ド、 トイレやバスに手すり

を付ける (ま たは将来取付ができるように準備)な どが

唄われており、一般にバリアフリーの理解が浸透してき

ている.将来は、バリアフリー住宅が一般化して、障害
のある人はより自立した生活ができる環境が整い、白立

した生活が望まれると考えられる.同様に、福祉用具

機器の様相も変化し、SCも 倒外にもれず変化するもと

イ1 機能 Fl判 担当

*2 滋賀県 I:来 オ充術総合センター技術相談役
半3 イ財)滋賀県産業支援プラザ

半4(株 ,不 U川 ブラスチ ノク

*S(有 )ア ルカム
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1年目 P年目 3年目以降 一―――一――一一>

製品評価
ワーキング

グループ設置
試作 製品化

図2 3年間の研究の流れ

思われ、歩行や車椅子による移動が困難な要介護者の入

浴やシヤワーや排泄の介助に用いられる介助型が中心

だったものから、介助者を必要としない自立型 (図 1の

右上グレーの部分)へ も広がつて行 くと予想される。

この調査研究では、手す りや杖を利用することにより

移動できる人をターゲットにしており、このターゲツト

が′
1夫適に楽 しく、入浴やシヤワーができる自走式 SCの

開発を試みた。 11年度は市販 SCを教点の項目につい

て評価 し、それを基に 12年度は 6輪 SCを提案するに

至った。今年度は提案した 6輪 SCの段差乗 り越えの問

題と、操作輪と駆動輪が同一で床に接地していることか

ら衛生面の問題があり、それらを解決するための試作を

行つた。

2 研究方法

①第1次スタイリングモデルの試作

前年度、試作で問題となっていた衛生面について、段

差や傾斜への移動で駆動力の確保について解決するため

のスタイリングを提案、試作を行った。

②評価用モデルの試作

第 1次 スタイリングモデルの試作と検討によって出て

きたハンドルのI・ti作 量と移動IE離 の関係、ハンドル操作

の力加減、ハンドルと座面の位置、前輪駆動と後輪駆動

の違いによる操作性と走行性という4つの問題点を解決

するための評価用モデルの試作を行った.

③第2次スタイリングモデル試作

評価用モデルの検討によつて得た結果を基に、より商

品に近い試作を行つた。

3 結果と考察

3.1 第 1次スタイリングモデルの試作と評価

前年度試作 した 6輪のSCモデルは、中央 2車輪が駆

動輪で操作ハンドルを兼ねていた。ごれは駆動輪 (回転

の中サとヽ)が車体の中央にあるため、 4輪のSCよ り回転

半径が小さいことが長所であつた。開発当初、完全なバ

リアフリー空間を想定 して 6輪のSCモデルを試作 した

が、今回は商品化を目指す上で現在の住空間を考慮 した

試作を行つた。 (図 3の左が レンダリング、右が試作

品)

今年度の第 1次 スタイリングモデルは、全長 720m
m、 全幅 570mm、 全高 585mm、 座面高430m
m、 座面長 420mm、 座面幅405mm、 操作ハンド

ル直径 400mm、 駆動輪直径 150mm(一 般的な車

椅子の寸法は全長 970mm、 全幅 600mm、 全高 8

40mm)と なっており、座面前後方向の付け替えが可

能で駆動輪は前輪と後輪とを選べるようにした。また、

操作ハンドルと駆動輪をスプロケットとタイミングベル

トで連結、 6輪 を4輪にしたことで床に接 していた操作

ハンドルを床から離 している。

これにより回転半径が大きくなるという犠牲はあるも

国 3 レシダi'シ グと第 1次 スタイリングモデル
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のの、1末 に接 したタイヤに触れずにすむので衛生面の改
善ができ、 6輪では段差や傾斜への移動で真中の駆動車
輪が浮きとがって将E動 力がなくなってしまうという欠点
も解i肖 している.し かし、新たな検討課題として以下の
ことが出てきた.

ご八ンドルの操作憂と移動距離の関係
このスタイi,ン グモデルはハンドルを回す距離に対し

て移動距離が極端に小さいので、感覚的に違和感がない
ギヤ比を検討する必要があるf

e八ンドル操作の力加減
このスタイリングモデルは、上記と同様の理由でハン

ドルが軽い (悪 いことではない)ご 感覚的に違和感なく
移動できるギヤ比を設定し、その時のハンドル負荷につ
ヽヽても検討する必要があるf

e座面と八ンドルの位置
スタイリングを壊さない範囲内で、座面と操作ハンド

ルの最も適正と思われる位置を検討する.

O前輪駆動と後輪駆動の違いによる操作性と走行性
前輪駆動にすると足元にキャスターがなくなるので、

十分な大きさのフノトレストを低い位置に設定して座面
も低くすることができ、より自由度のあるスタイリング
ができると思われるこ駆動の違いによる操作性と走行性
について評価し、前輪駆動の可能性を検討する。

3.2 評価用モデルの試作と評価

開発‖買序としては逆になってしまったが、第 1次スタ
イリングモデルの検討課題を評価できるモデルの試作を
行った

この評価用モデルは実物に辻い重量にするため、図 4
のように木梨合板を使い、最大全長 850mm、 全幅 5

70mm、 最大全高 560mmと し、直径 340mm、
400mm、 430mmの ハンドル3種類、直径 150
mm、 2 0 0 mnl、 250mmの 駆動輪 3種類、縦 27
()maュ 、横 370mm、 圧さ38mmの 座面 2点 と縦 2

7 0 mnl、 横 370mm、 圧さ14mmの 座面 1点 を準

備した。ハンドルと駆動輪はスプロケットとチェーンで

連結されており、それぞれ付け替えが可能で、座面は重

ねることとスライドすることが可能である。

①八ン ドルの操作量と移動距離の関係
ハンドル3種類と好[動輪 3種類を付け替えることで表

1の ようにハンドルの操作量と移動距離の組合せができ
る。直径が同じハンドルと駆動輪を付けた場合、ハンド
ルが 1回転すると駆動輪は2回転するように連結されて
いるので、

(駆動輪の直径)■ (ハ ンドルの直径)× 2

で値を出している。

それぞれの組合せで操作 したところ、ハンドル直径 4

30mmと 駆動輪直径 250mmの 組合せ、ハンドル直
径 4 0 0nlmと 駆動輪直径 20ommの 組合せ、ハンド
ル直径 340mmと 駆動輪直径 2 0 onlmの組合せの順
に操作しやすいと感じ、操作量より少し多めに進む感じ
が良いことが分かった。

②八ン ドル操作の力加減

同様にハンドル3種類と駆動輪 3種類を付け替えるこ
とでハンドル操作の力加減は 9通 りの組合せができる。
ハンドル直径 400mmと 駆動輪直径 20ommの 組合
せを 1倍の力加減とすると、駆動輪の直径に比例 し、ハ

ンドルの直径に反比例するので、図 5と 同値になる.9
通 りを乗 り比べてみると、ハンドル直径 340mmと 駆
動輪直径 250mmの 組合せの時に重 く不快に感 じた
が、その他は適当な力加減であった。 (wGメ ンバー同
一意見 )

③座面と八ンドルの位置

第 1次 スタイリングモデルでは操作位置 (ハ ンドル高
端)と 座面が同じ高さになっており、少々使いづらいと

感じた。そこで、準備したハンドル3種類と3枚の座面
を付け替えることで操作位置と座面の縦の位置関係、座
面をスライドさせることで前後の位置関係について最適
と思われる場所を検討 した.

操作位置と座面との距離を、座面より操作位置が高い

図4 評価用モデルと付け替えができる部品
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表 l ハンドル外瑚が移動 したμli離 を 1と した時の車体の移動距離

夫2 操作位置とliA面 との距離

430 6倍0.93倍0.701著

].00倍0.751き400 1.251善

0。881き340 1.4フ倍8倍

200150 250
駆動輪直径(mm)

八ン ドル直径(mm)

+85半59義9⑬ 一 尋フ-8+2]

埠⑬① -32―電8+6キ20+44

-48-24一 ]③+1484① -62

523814 90フ6八ンドル直径(m的 )

座面の圧さ(mm)

場合をブラス (十 )似1と して表 2に示す.縦の位置関係

による操作性は、値のプラス狽1が良好であったc今回検

討した設定よリブラス側 (操作位置をさらに高くする)

では、操作性はさらに良好になると思われるが、座る時

や洗体のことを考慮 して、+40mmを 基準とした.つ

まり操作位置と座面の距離が+40mm以 上の場合、操

作性は良くなるが洗体などに支障が出てくるサ+40m
nュ 以 下の場合はその逆である

操作位置から,“ 脱iを 向1後 に移動させたことによる操作

性については、スライドさせたイL山 iの 真中に座るように

′と、がけ辞付「した結果、座臆F中′亡ヽが操作位置より約 100
nl m後 方が11好 であった

①繭輪駆動と後鞠駆動の違い 1議 鋏る親作1性也走4舌
j隆

‖「販されている |十二椅 J・ やヽごは後輪寺に動であるが、モ

デルの向T後 に体勢を入れ体えてhAる ことで、好H動輪の前

後をiこ 転 して14作 性とた行+4そ れぞれの違いについて言十二

価 し、向t輸矧〔動の 上「能性を検れにした

ま
‐
デtrIイ年

′
性にrり ヽゝレ

ご、 シ古′'フ
ーH手 に九撹に1占]か つヤ

ご耐:女寸

する妨瞼iを 想定 して検耐:し た 後輪駆動の坊合、 lll体 同

様の中心が後愉軸中央にあるため、正女、すするには壁から

距離をとり,1り 込みながら辻づ く必要があり操作が難し

いと感じたそ逆に離れる時は後輪を中心にその場で転伸1

できるので容易であった(次は前輸駆動でポジシヨンす

る場合であるが、車体回転の中心が前輪軸中央にある

(後輪駆動より前輪駆動の方が回転の中心が壁に近い)

ので容易にできたが、壁から離れる時、一度後方へ移動

して方向転換 しなければならず、操作に日‖れが必要あつ

た.ま た、後輪駆動では感 じなかったが、前輪駆動は前

輪軸中央を中心に回転するので使用者はつま先を中′と、に

匝I転 してることになり、方向転換などでは左右に障害物

がないか|モ 意しながら操イ年する立、要があつたt

次に走行性について、紋毯敦きの部歴と石タイル敷き

のホールの間にステンレスの敦居 (高 さ約 3 nanl)が あ

り、そこを1元 衣場から風呂場へのアフローチに想定して

検証した 後輪与X動では問題なくた行できたが、前輸駆

動では病|“ 位置の関係 11、 駆動輪に重量がかかつていな

いためスリップして来り越えにくいと感じた 実際の状

i兄では床力ヽ信fれ ているからさらにスリッブするものと思

われる

3.3 鶏2決ス夢イリング逓デル試作

第 2次 スタイユ)ン グモデルは評ldl用 モデルを検討した

結果に基づき、全長 5 0 01nm、 全幅 5 2 0 nanl、 全高

570n,In、 l iN面 高 4 5 0rlュ m、 座面直径 3 4 0 nan]、

操作ハンドル直径350mm、 駆動輪直径 2 0 0 mlla、

座面と操作位置の距離+30mm(座 面中′しヽよ1)前 方 1
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1瀾雪日BH日日田1田日日日日J』 と日田円田由日B田日躊  (

∬            晰

図 5 レンダリング (5平面 )

図6 レングリング (売 れ図)
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10mm)と した.ま た、第 1次 i式作では「大きい」

「重そう」などの意見がでてし・ヽたため、キャスターと駆

動輪のカバーを取 り除き、ハンドルに 5つの穴を開け、

座面と背もたれを分離 して、軽量で軽快なイメージのス

タイリングを′し、がけた.(図 5、 図 6に 万くすゥ )

4 まとめ

第 1次 スタイリングモデル、評価用モデル、第 2次ス

タイリングモデルの 3度の試作を行い、それぞれの試作

品を評価検討した結果、自走式 SCの仕様を次のように

まとめることができた
`ゞ

しかしながら、市販に至るまで

には素材の選択や加工、販売ルー トの確保など、様々な

問題が残っているぃ

O将来はフラットフロア化された住宅が多くなると予想

されるが、現在♂)イli宅事情では段差乗り越えが簡単な4

革命が望まし好ゝ、,

(D床 に接している車輪を操作輪としている車椅子は、床

に1芸 したタイヤ吉Б分を触らないぷうにタト側にハンドルを

付けるなどして女↓策している。今回はその衛生面の対策

として操作ハンドルと駆動輪は分けることで対応でき

たィ また、車輪を小さくできるので全長が小さくなる利

点もある.

rtハ ンドルの操作量に対 して 1倍 から12倍の移動が

できる比率が感覚的に良いことが分かつた。また、力加

減についても、ハンドル操作量と移動距離を1.2倍 に設

定しても違和感なく操作できることも分かつたし

0走行などの操作性と洗体時の使用性を考えると、操作

位置は座面より40mm高 く、座面中心より前方に10
0mmが良いことが分かった今

rD前輪駆動では、駆動輪に重量がかからずスリノプして

しまい、小段差乗 り越えなどの走行に支障が出たしま

た、回転する時に左右の確認が得に必要だったTこ のこ

とから現段階では駆動輪は後輪を選択するのが望ましい

ことが分かったし
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新分野創造陶製品の開発研究 (第 1報 )

高井 隆三十.福村 哲・・川口 雄司・・伊藤 公一*・ 西尾 隆臣*。 高畑 宏亮*。 大谷哲也 *・ 社頭 脩史**

RⅢ uzoTa(ai Satoshi Fu(umura Yとぃi(aWaguchi Koichi lto Tよ atomi Nishio HiroよiTよahata Tctuya Ootani Nobuhisa Syato

キ陶磁器デザイン担当 **デザイン嘱託

要 旨 都市部を中′いとしたヒー トアイランド現象対策の一つとして注目を集めている屋上緑化に対応し
た陶器製品およびユニベーサルデザィンによる陶器製品の開発をテーマに新しい素材、新しい技術を活用し
た陶器tlD試作提案を実施したf今回「大気冷却用ユニット及び大気冷却用装置」の特許を出願した。

1 まえがき

地球温暖化対策の一環 として、国の 「都市緑地保全

法」、東京都の 「自然の保護 と回復に関する条例Jな
ど都市部を中′いとして、緑化の推進に向けての取 り組

みが広がっています。 こうした中、ビルの屋上やマン

ションのベランダなどでの 「屋上緑化Jが 大きくクロ

ーズアッブされています。反面、屋上緑化に関する陶

製品はあまり開発されていないのが現状です。

今回、植物 と陶器の組み合わせを身近に楽 しんでい

ただける屋上綴化用陶製品およびバ リアフリー等のユ

ニバーサルデザインをテーマに 「快適生活提案型製

品Jの研究開発をおこなった。

2 開発製品

◇環境負荷低減型製尾

(吸水性軽量素材を使用 )

。屋上緑化用 システムプランター

鉢底は 二重になってお り、鉢 穴お よび素地の連通気

孔 を通 じて鉢底 に溜 めた水 を培養 土に浸透 させ る構造

を持 ってお り表面気孔か らの蒸散作用によ り鉢周辺温

度を下げる(気化熱 )働 きを持 っている。

(大 気冷却用ユニ ッ ト及び大気冷去「用装置 として特許

出願 中 )

。ガーデンロック(縁石)

花壇の土止めとして試作 したもの。単品で設置 して

も庭のアクセン トとして利用できる。

・照 明 具

花壇や足元を照 らす照明具の提案。間接光の柔 らかなあ

か りと、焼締めの上肌で自然な雰囲気に仕上げた。
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。軽量プランター

屋上、ベランダでの花木や野菜の栽培に適した鉢の提案。
鉢穴、素地の連続気孔を通じて下部に溜めた水を用上に浸

透させることから、水遣りの回数を少なくできる。

軽 量 台

従来の陶器に較べ約3割の軽量化を図り、1人でも運べる

重さにしました。質感を出すために、二種類の化粧土を使
つていますQ

・歩 道 タ イ ル

多孔質素地が吸収 した雨水等の蒸散作用により、周 りの

空気をあやす効果がある。ビルの屋上に施工し夏期の最上

階の気温を下げる効果も考えられる。

。敷 陶 板

石製品等に比べ軽いことから建築物への負荷が小さく、

屋上やベラングでの使用に最適です。彫り込んだ槙様に苔

を生育させるなど庭の演出を楽しむことができる。

・立 水 栓

陶器製であることから造形の自由度が高く様々なタイブ

のガーデニングに対応してデザィンすることが可能です。

軽量素材を使用しているため建築物への重量負荷が小さ

く模様替え時にも移動が楽な立水栓の提案。またアクセサ

リーとしても違和感のない自然な素材が特イ塊

・立水栓

ホース、ガーデニング用小物等が収納できるボックスを

組み合わせた立水栓の提案です。
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・ポ ー ダ ー

花壇の仕切や歩道との境目に利用。

◇快適生活提案型製品

・湧 水

和風・洋風の庭、どちらにも使え、少ない水で豊かな

水量を感 じさせる噴水(水 をためる鉢を台にしてポンプ

で循環 している)の 提案。

。手す り付きスツール

背 く)た れの用途 と併せて、つかまりながら座った り

立った りできるよう手す り用のバーを付けた陶製スツ

ールの提案ぅ

・スポット手す り

2、 3段の階段・曲がり角 。段差のあるところなど、

連続 しては要 らないが、一ヶ所手す りがほしい場所お

よび壁の無い澄ころに使える手す りの提案。

。ユニバーサル食器

手に翻‖染む形状 と重ねられる収納性を両立させた高

齢者から子供まで誰にでも使いやすい食器の提案。

。泡文字の浮き出るビアマグ

容器の内側に、組成や粒度の違 う化粧泥を施 し、泡

の発生との関係を調べた結果、種類の違った上でも安

定した発泡特′性を示す容器が開発できた。
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・楕 円 皿

パーティー皿の提案。色の違 う上を重ねて押 し付け

埋め込む方法で装飾 した。

◇ ア ン ケ ー ト

試作展の会期中の 3日 間(信楽陶器祭開催期間)入 場

者にアンケー トを実施 し596名 から回答を得た。

県内はじめ京阪神を中心に中高年の方が多く、また

若い層では女性の姿が多く見られた。

○ 試作品甘こつしヽて

多くの方か ら環境への試験場の取 り組みに対 し一定

評価 を得 るととく)に 提案製誌σ)商 品化を望む声 もあつ

た .

また、陶器の色調、 レ′く― トリーな どデザインに対

す る意見や 業界の厳 しい現状 についての意 見 モ)あ り、

今後 1/D Ilfxり 組みの参考に したいこ

。人気が高かつたのは照明 具お よび湧水で生活に潤

いを持たせ る製況1に 対す る関心が集 まった。

購入希望価額は、照明具が 9, OOO円 、湧水が

24, OOOF]
昨年提案 して大きな反響 を呼んだ ビアマ グも依然

人気が高 く購入希望価額は 3, 700円 、軽量 レン

ガ t,米糠 を利用 していることや用途に合わせてカ ッ

トした り釘打ちできること力さら注 目を集めたゥ

fkた 、バ リアフ リー食器、救陶板、軽量イを台な ど

()評 lfが 滞iく 、ホー ス リール類な ど商品化を望む声

(,あ つた。

機 展示鍛聞
4`1」党134+i7月 2(),1((税 )-9月 2日 (田 )

鬱 展示場所

滋賀県立陶芸σ)森信楽産業展示館

展示ホール

-82-



実 験 レ ポ ー ト



産業用 ロボッ トの標準化の現状 と動向に関する調査研究

深尾 典久 *

Norihisa Fukao

要 旨 : 従来産業用ロボットは、基本設計から個別アプリケーション対応に至るまで、ロボッ

トベンダが独 白の仕様に従い開発することが多かつた。 しかし、運用、保守、資産活用などの観

点から標準化は重要である。また、標準化によリユーザがシステムの各階層に関わることが可能

となり、さらにはユーザ/ベ ンダとは異なるサー ドパーティによるより柔軟なアプリケーションの

開発も期待できる。 こうした観点に立ち、本報告では産業用ロボットの標準化のJ/HL状 と動向につ

いての調査研究を行った。

1 1ま じめに

コンピュータの業界において、オープンシステム

あるいはダウンダイジングとい う言葉が広く使われ

始めたのは 1990年前後であろう。オープンシステム

とは、「固有のベンダから独立して広く標準規格に適

合するシステム」である。また、ここでのダウンサ

イジングの意味は、「メーカの規格により設計された

大型計算機からオープンシステムであるUNIX計算

機への更新」であった
11〕 。オープンシステムにより

使用者は、「提供するベンダに縛 られることなく多く

の製品と接続性を確保でき」、「獲得 したノウハウや

開発 した資産を容易に再利用できる」などの利点を

得ることができる。

工作機械の分野に目を移すと、1970年代から「位

置決め」「工具交換Jな ど装置を目的としたG/Mコ ー

ドによる指令方法が標準化 されその後拡張が行われ

てきている [劉 。より上位の機能については、その後

メーカごとの対応が行われてきたが、1990年代中頃

からは、「高級言語表記J,「 自由曲線、自由曲面記

述」i「 3次元 CAD連携」,「 ネットワーク機能」な

どの要求に答えるため、OMAC(米国,GMな どが中

心
)、

FAOP(日 本.2002年 に JOPか ら改称)な どの

オープンプロジェク トが組織 されている 躊I。

産業用ロボントは工作機械 と同様、メカニズム、セ

ンサ、コン トローラなどからなるFAシステムである

が、利用分野が多様であり工作機械 とは異なった標

準化のアプローチが必要 となる。そこで本報告にお

いては、ロボットの標準化についての調査をおこな

うため、まずロボットの構成について考察するとと

もに、」IS/1SOな ど工業規格について整理する。そ

して、オープンシステムを目指すプロジェク トにつ

いての調査を行 う。ただ し、今 日では、各種の階層

で非常に多くの標準化プロジェク トが進行 してお り、

それを余すことなく網羅・分類することは膨大な作

業 となる。そこで本報告においては、重要 と考え ら

れ るプロジェク トい くつかに関 しての特徴 と位置づ

けについて述べることとする。

2 ロボットの構成と標準化

裁近 15年間の 日本および世界における産業用ロ

ボットの稼働台数を Fig lに示す 酔l。
ここからは、

日本では近年の経済状況を反映 して頭打ちとなつて

いるが、世界的には依然稼働台数は増加 しているこ

とがわかる。標準化に関しては、ロボットが広く普及

しつつあった 1986年、ロボット学会誌において「ロ

ボットの標準化」 とい う特集が組まれるなど、早く

から標準化の重要性が指摘 されてきた。この当時は、

ISOお よび JISに おけるロボット関係の規格の策定

段階にあ り、その活動 と動向に関する解説がなされ

ている。そこでは、用語、安全性、評価方法、メカ

ニズムの接続、言語等が重視されている同。

txl。
31

1990
調査年

Fig.1:産業用ロボットの稼働台数

ロボットは、複合システムであるがその構成要素

はメカニズムとコン トローラであろう。三橋 16]は ロ

ボットの将来像 として、構成要素が 「ロボットアー

ム」、「コンピュータ」、「パワー増幅部」となり、そ

れ らがモジュール として交換可能 となるとの見通 し

を示 しているが、ここで言 うパワー増幅部がメカニ

ズムとコン トローラを接続する要素であると言える。

黒
中
霞
撻

2000
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2000

2002

2002

2000

2002

電 部々品笑装ロボッ

電 F‐ 部品実装ロボッ

電 子部品実装 ロボッ

電 子部品実装ロボッ

知能 ロボットー用詰

―用語
―特性及び機能の表 し方
_イ ンタフェース

ー安全性

ト

ト

ト

ト

JIS B 0144

JIS B 8460

JIS B 8461

JIS B 8462

JIS B 0185

用 のツ口

IS0 9283

1S0 10218

1999

1993

産業用マニピュレーティングロボット 'l■能項 目及び試験方法
産業用マニピュレーティングロボットー安全性

」IS B 8432

JIS B 8433

の

1992

1995

産業用 ロボ ッ ト‐プログラム言語 SLIM
産業用 ロボ ッ ト _中間コー ドSTROLIC

JIS B 8439

JIS B 8440

IS0 9409-1

1S09409-2

1S0 11593

1996

1996

1997

2000

産業用マニピュレーティングロボット
ーメカニカルインタフェース _フ ランジ形 (A形 )

産業用マニピュレーティングロボット
ーメカニカルインタフェエス _シャフ ト形 (A形 )

産業用マニピュレーティングロボット
ーエン ドエフェクタ自動交換装置 ―用語及び特性の表し方

産業用マニピュレーティングロボット
ー把握型グリッパによる対象物ハン ドリング _用詰及び特性の表 し方

JIS B 8436

」IS B 8441

JIS B 8442

JIS B 8443

の

IS0 8373

IS0 9946

1S09787

1998

1996

1999

1999

産業用マニピュレーティングロボット_用 語
産業用ロボ ット_図記号

産業用マニピュレーティングロボッ ト_特性の表 し方

産業用マニピュレーティングロボット_座標系及び運動の記 号

」IS B 0134

」IS B 0138

」IS B 8431

」IS B 8437

の の

原規格年規格名称文書番 号
‐

Table l: ロアドッ トイこ る JIS

メカニズムについては、研究室 レベルにおいて制

御理論の実証を能率的に行 う観点から標準的ロボッ

トの構想設計が行われている I珂 ,躊〕が、ロボツトの

多様性を考えるとロボットそのものを標準化するこ

とには無理があると考えられる。む しろ、ロボット

メカニズムの特徴を理解 し相互に接続性の良い機械

設計を行 うことが重要であろう。機械的な接続性に

ついては後述する ЛSに メカニカルインターフェー

スの定義がなされている。また、ロボットのメカニ

ズムに関する分類については、Rosheimp]に詳しい。

ここでは、構成要素をアーム、関節、ハン ド、足に

分類 し、構造や過去の事例に関する解説が行われて

いる。

コン トローラについては、 日本、欧米を中心とし

て様々な階層における標準化作業が行われている。そ

れ らは、大きく中立機関によるものと各製造者が規

格の公開を目指 したものに分類 される。標準化の傾

向としては、初期にはロボット独 自の規格化を目指

すものが多かったのに姑 し、最近では、情報工学な

ど関連分野の成果を取 り入れる傾向にあるように思

われる① これ らのプロジェク トのいくつかについて

は 4節に示す。

3 園ボ ッ ト関係の JIS/1SO規格

JIS(日 本工業規格)においては 2002年現在、Tablel

に示すように、17項 目の規格が制定されている [lq。

これ らは、用語・記 弓‐など定義に関するもの (4項
目)、

メカニスムに関するもの (4項 目)、 言語仕様な

どロボントコン トローラに関するもの (2項 目)、 試

験・安全などその他のもの (2項 目)、 特定用途向けロ

ボットに関するもの (5項 目)に分類できる。ロボッ

トコン トローラのための言語体系として、SLIMお
よび STROLICが 定義されている。これ らについて

は、4.1節に述べる。

JIS規格の内いくつかは、Tablelに あるようにISO

からの翻訳である。ISOにおける規格制定は、専門

分野毎にもうけられた TC(晩Chnical cOmmtttec)お

よびその下部組織である SC(SubCOmmittee)に より

行われてお り、2002年現在 186の TCがおかれて

いる 11珂。ロボツトに関す る規格制定に関 しては、

1983年 日本を含む 9ヶ 国 (現在 17ヶ 国)の機関に

よ り設置 された TC184/SC2(InduStrial automation

systems and integration/Robots for manuttcturing

environment)が 担当している。この間の経緯につい
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ては112〕 に詳しい。

4 ロボッ トの標準化をめざすプロジェク ト

4.l SLmЧ /STROLICな ど

ロボットの制御言語やコン トローラの内部構造が

機種ごとに異なることが、ロボ ットの普及を阻害 し

ているとの認識のもとに統一仕様のロボット言語策

定が試み られてきた。 日本では 日本ロボットエ業会

が中心となり、産業用ロボットを対象として規格化が

行われた結果、ロボット言語 SLIM(Standard Lan―

guage FOr lndustrial ManipulatOrs)お よび中間コー

ドSTROLIC(Standard RObot Language in lnter_

mediate Code)が 開発され、それぞれ 1992年および

1995年 に JISに制定された 11到 。

SI」IMは、コンビュータ言語にな じみの薄い現場
の技術者を意識 した BASIC言語風の仕様で、動作

結1御 コマ ン ド (MOVE,ROT☆TE,DRIVE,GO_
HOME)、 ハン ド鮨J御 コマン ド(RELEASE,GRASP,
CHANGE)、 速度鮨J御 コマン ド (SPEED,ACCEL,
JSPEED)等 を備えたロボット言語である。

それに対 し、STROLICイま、STROLICを 角〒釈す

るインタプ リタ処理系に対するバイ ト列コー ド体系

であ り、利用者が使用するプログラム言語 (例 えば

SLIMな ど)と は独 立に定義 されている。すなわち、

SLIMソ ースコー トに紺するオブジェク トコー ドの

位置づけとなっている。

SLIMは、いくつかの産業用 ロボットにおけるイ

ンターフェースとして採用されている他、教育にお

けるシミュレーション言語 としても用いられている

が |‐ 分に普及 したとは言いがたい。その理由につい

ては、「多様なメカニズムや並列動作などに対応する

ことが難 しいJ、 「データの単位等が定義 されていな

いため、異なるコン トローラ間でのプログラムの再

利用が難 しい」等言語仕様に求めることもできるが

それ以外にも、GUIやメニュー、チィーチペンダン

トといつた方法で教示を行 う現場作業との規和性の

問題が考えられる。

ISOにおけるロボッ朴言語標準化は、中間コー ド

ICR(Intermediate COde fOr Robots)お よび高級言

語 PLR(PrOgramming Language for Robots)と し

て進められた。 しか し、IcRについては 1995年にま

とめられたが規格化にイま至 らず、PLRに ついてィま中

断 している。また、 ドインでは Pascal型 のロボット

言語 IRLを DIN 66312と して国内規格化 している。

4.2 0RiN

ORiN(Open RobOt lnterttce for the Network)は

(社)日 本 ロボ ッ トエ業会が標準化活動をお こな う、

PCと ロボットコン トローラ相互の標準ネ ットワーク

インターフェースである。 この規格化には、国内の

ロボ ットメーカ |‐数社が参加 してお り、1999年か ら

は NEDOの 委託事業 となっている 11判 。

最近のネットワークの発展にともないロボットにお

いても、位置情報、動作状況、組付教、不良品、 トル

クなどのデータを相互に通信する必要が生 じてお り、

ORiNは これらロボット固有のデータに関する標準通

偏インターフェースとして策定されている。ORiNに
おいては、多くのロボットメーカやサー ドパーディの

参加を容易にするため、基本方針 として、「緩やかな

標準化 (ロ ボットの差異を受け入れる
)」

「拡張性 (メ ー

カ独 白の機能追加 )」
「移行性 (現行ロボットにも対応

できるようにする)」
「仕様 と実装の平行開発」が う

たわれている。また実装には、DCOM,XML,イ ー

サネットなど情報通新分野における標準技術を採用

することとしている。

現在の状況 としては、2000年 に VerO.5の 仕様が

公開されてお り 11刺 、2002年には Verl oの公開が予

定されている。また、ISO/Tc184/SC2に おいて新

作業項目提案 となっている。

込.3 汎用知能アーム PA-10な ど

ここまで、中立機関による標準化の状況について

述べてきたが、ロボットメーカにおいてもオープンシ

ステムを指向する製品は数多く提案されている 11旬 。

それ らの多くは、保守コス トの削減 と適用分野の拡

大を目的に、PC化および仕様公開を行っている。コ

ン トローラの PC化において CRSロ ボット11珂 は一

つの先駆けであろ う。CRSロ ボットにおいては、Io
空間におけるパラメータリス トが公開されてお り、コ

ン トロールゲインの調整や外部からの教示によるCP
動作などが可能 となっている。

ここでは、 日本における事例 として三菱重工の可

搬式汎用知能アーム PA-10を 取 り上げる [1到 ,tl切 。

PA-10は 多様化するロボットニーズのなか、ユー

ザサイ ドにおける用途開発を想定 して設計された。そ

の特徴は、階層化 された設計と各階層におけるイン

ターフェースの公開である。具体的にはシステムを、

第 5階層 アプ リケーション (ユーザ開発)

第 4階層 操作制御 コン トローラ

第 3階層 運動制御コン トローラ
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第 2階層 サーボ ドライバ

第 1階層 ロボット本体 (7自 由度 )

の 5つの階層で構成 し各々の階層間のインターフェー

スを公開するとともに、第 3、 第 4層に関しては選択

的に購入できるようになっている (第 5層はユーザ開

発部分 )。 なお標準構成の場合の各階層間のインター

フェースは、第 2-第 3層 問はアークネ ットLAN、

第 3・ 第 4層は ISAバスである。また、第 3階層に

ついてはバスメモ リに対するIOおよび害1り 込みが定

義 され、第 4階層については Cお よび VisualBasic

によるライブラリが公開されている。

5 むすび

‐
本報告では、中立機関による規格制定作業の他、

メーカにおける仕様公開とい う形でのロボットのオー

プン化の動向についてみてきた。本報告で扱ったの

はごく限られた例であるが、標準化の重点が置かれ

ているのは、通信、動作・運動制御などのコン トロー

ラ指令階層であり、逆にメカニズムとコン トローラ

の間のインターフェースについては関心が薄いよう

に感 じられた。例えば、NC工作機械においてはコン

トローラメーカと工作機メーカに別れているが、ロ

ボットはそ うはなっていないことからも、ロボット

においてメカニズムとコン トローラを分離するニー

ズはそれほど多くないように思われる。

また本報告では、産業用ロボントのみを対象 とし

たが、ロボ ットの応用分野は、今後娯楽や福祉介護

などより人間と接近 した分野に広がると考えられる。

そのような分野においては、これまで以上にきめ細

かなアプリケーション開発が必要であ り、それをロ

ボットメーカが一手に行 うことは困難であろう。そ

うした観点から、ロボットのインターフェースが標

準化 し様々なレベルでのアプリケーション開発が可

能となる環境の整備が今後ますます求められるもの

と思われる。
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県内産アブライ トを使用 したガラスバルーンの開発

黄瀬 栄蔵
*

Eizo kise

要 旨 近年、快適な生活環境の要望から生活用品に軽量化、断熱効果、高強度化などの機能
性が求められ、各種素材に機能性付与材が添加使用されている。窯業製品にも気孔形成材、バル
ーン、などを添加 した軽量で保温効果のある製品が開発されている。

ここでは龍谷大学への派遣研修において、軽量化と断熱効果の付与材 として使用されるガラス
質パルーンを県内産アプライ トからの作成について検討 した。

1まえがき

近年各種 の素材 に機能性 を付与す るため、付与材 と

して微細 なバルー ン、 ビー ズの用途が増加 してい る、

そ こで、滋賀県内には多 くのアプライ ト鉱 山が存在 し、

多量に産出す るアプライ トか ら微細 (10μ 以下)なバ

ルー シ及 び ビーズ (本 文中以後バルー ン)を 作 る研究

を行 った。

2実験

21 原料粉砕

使用 した原料は図-1の粒度分布のアプライ トで、
直径 10μ 以上の粒子を40%以 上含有 し、 loμ 以
下のバルーンを作る原料 としては粒度が粗すぎるため、
原料 とするアプライ トの微細化を行 うため、原料をポ

ットミルで湿式粉砕を行った

粉砕容器 として、内容積約 1, 500∝ の磁器製ポ

ットミルに直径 5111111の アル ミナ質玉石を 3 kgと 、試

料のアプライ トを 500g、 水を 2 0 0 cc入れて、各
時間粉砕を行った。

砿豹 ユ(PH)

図-2 扮砕時間とアフライ トの粒度変化

22 水簸分級

粒度分析の結果から48時間の粉砕で、アプライ ト

を 10μ 以下に粉砕できたが、精度を高めるため、粉
砕アプライ トの水簸操作を行った。

1)水簸操作と解砕操作

① 粉砕アブライ トに水を加え、 ミキサーで 1分聞
攪拌分散 し、所定の時間放置後、水簸操作により10
μ以下の粒子を含む懸濁液を捕集。

② 捕集 した懸濁液に凝集剤 (PAC)を 5 0 0 ppm
添加後、 10粉 間攪拌 し静置で

③ 上水が清澄後、上水を捨てて、沈殿物を 110℃
乾燥器中で乾燥c

① 乾燥 した微細粒子は乾燥中に粒度分離が予想さ
れたので、乾燥品を自動乳鉢で 30分 間解す操作を行
った。

2)loμ 以下アプライ トの粒度 差化学分析値及び
鉱物組成 とX線回析の結果。水簸操作により作成 した
10μ 以下アプライ ト (以後本文中では微細アプライ
ト)の粒度 と化学分析値及び鉱物組成 とx線回析の結
果は次のとお り。

か

的

∞

鉤

， 。
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酌
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抑
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相
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粒
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２。

”

１６

‐４

わ
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∞

ｍ

洵

ω

ｍ

４。

３０

知

伸

。

館
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対
粒

子
畳

甑子霞 (μ m)

図-1 使用アプライトの粒度  (レーザ回折式粒度
分布測定装置で測定 :以後同じ)

粉砕時間と粉砕試料の粒度分布は図-2の とお りで

48時間の粉砕で 10μ 以下に粉砕で
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蛉
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子
墨

粒子経 (μ m)

図-3 微細アプライ トの粒度分布

表-1 微細アプライ トの化学分析値 (wt%)

4.2   048   004  725   0,26   15,4   72.0含有量

NazO ttO  CaO MgO Fe203 A1203 Si02成 分

☆蛍光 X線で SFP法 により分析。

表-2 微細アプライ トの (聯t%)

☆表-1の化学分析値から計算で求める。

以上の分析値か ら、微細アプライ トは長石粒子 と珪

石粒子等の混合物である。

表-3 焼成温度と焼成結果

☆ Q
NF

珪石、

ツーダ長石、

KF

NP

カ リ長石、

ピー ク無 し

Q,NF,
Q,KF,
Q,KF
Q
Q
Q
NP
NP

KF

NF
未焼結で手で壊れる

焼結 し白濁状態

焼結 し半ガラス状で自濁

ガラス状態で白濁

′′

〃

ガラス状態で淡乳 白色

′′

looo kD

l100 qC

1200℃

1300℃

1400℃

1500℃

1600 kD

1700℃

X線解析の結果焼成品の外観焼成温度

焼成試験の結果から、バルーン、ビーズ作成の焼成

温度は 1400℃ 以上の焼成温度が必要 と予想 される。

232ビーズ、パルーン化

① 縦型電気炉による加熱処理

微細アプライ トを粉末状体で加熱処理するため、縦

型電気炉を作成 し (写真 -1)、 上部から試料を粉末

状体で投入 し、中間部で加熱処理を行い、下部の捕集

瓶に回収する方法で試験を行つた。 。

写真-1 縦型電気炉

② 試料の投入方法

最初は試料を薬サジで投入 していたが、試料が団

粒化する支障を来したため、殺虫剤の散布に使用する

噴霧器を使用 し、噴霧注入を行つた。

『３

的

９

８

７

５

５

４

３

２

１

０

図-4 微細アプライ トのX線回析

23焼成

231焼成条件

微細アブラ イ トの溶化発泡温度を見いだすため、微

細アプライ トをアル ミナ質対璃に入れ、電気炉で焼成

し、微細アプライ トの焼成温度による溶融状態 と鉱物

組成の変化を調べた。

(昇 温′くターン)

① 室温  → 1000℃  :250℃ /min
②  1000℃ 一 日標温度  :200℃ /min
③ 目標温度で 30分保持

④ 自然冷去「
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③ 加熱処理温度

1200℃ か ら電気炉の最高使用温度 1500℃
まで温度を変えて試験を行つた。

3評価

31形状観察およぴ微小部組成分析

各温度で加熱処理 した試料のビーズ、バルーン化

を調べるために、走査型電子顕微鏡 (以後 SEMと 記

載)で加熱処理品の形状観察を行つた。

(使用機器 と観察条件)SEMは 日本電子製を使用 し、

導電性試料台に微量の試料を乗せ、帯電を防 ぐために

200Aの金蒸着をして、観察を行った。

観察結果は表 -4と 写真-2の とお り◎

表-4 熱処理温度とSEMに よる観察結果

約 7μ 以下破 片粒子 のみ

約 7μ 以下破片粒子のみで、球状粒子は見られず

′′

約 7μ 以 卜lvlkサ 1粒 子(と 約 2～ 3μ の球状粒 卜を少 し含む

約 7μ 以 下破 片 粒 子 と約 2～ 3μ の 球 状 粒 子 を 含 む

〃

未 処 理 品

1200℃

1300℃

1350℃

1400℃

1450℃

1500℃

粒子の形状熱処理温度

表-5分 析結果

37.497.355。482.34

43.000。920.791,02

41.0913144.125.45破 片

35.938.242.275。28〃

33.568.804.094.21′′

36.728.162.984.20球 状1500℃

42.770.840.511.07

32.6810.880.958.59

30.3210.2513.430.45破 片

32.3410.845.363.25

38.016.382.992.57〃

34.0110.595.534.03球 状1450℃

SAlKNa

成分と含有量 (試%)粒 子

形 状

成

度

焼

温

以上の結果から、球状粒子 と破片粒子の明確な組成

の違いは見られず、球状化の条件は 1400℃ 以上の

熱処理温度 と高温帯に滞留する時間と思われるが、炉

中での落下速度が自然降下である事 と、対流に伴 う上

昇気流などにより熱処理時間の違いが球状化に影響 し

ていると思われる。

5 考察とまとめ

県内産アプライ トを使用 した微細な (10 μm以下 )

バルー ン及び ビー ズを作 る試験 において、 1400℃
以上の熱処理 で微細な球状粒子 を作 ることが出来た。

今後、アプライ トを微細 にす る粉砕 は、ポ ノ トミル

による 48時 間の湿式粉砕で 10μ 以下の微細な粒子 を

作成できた。 しか し、粉砕時間を短縮す るため、よ り

効率の良い粉砕機 の選定を行 う必要があ り、熱処理は

縦型電気炉の上部か ら試料 を吹 き込み 自然落下で行 っ

たが、微細粒子の熱処理時間のコン トロールが困難な

ため、定流速気流中で熱処理 できる加熱炉で試験 を行

う必要がある。

また、熱処理で微細アプライ トをすべて球状化す る

研 究、、熱処理後球状粒子 と破 片粒子 を分別す る方法

及び、球状粒子 をバルー ン粒子 とビー ズ粒子 に分ける

研究の必要がある。
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未処理品

1450℃
写真-2

1 4 0 0qc

1500℃
SEMに よる写真

以上の結果から粒子の球状化は、 1400℃ 以上の

熱処理温度が必要とわかった。

しか し、総ての微細アプライ ト粒子が球状化 しない

のは、試料の微細アプライ トが表-2の とお り、長石

粒子 と珪石粒子の混合物 と考えられるので、球状化 し

た粒子 と球状化 していない破片粒子の鉱物を想定する

ため、球状粒子 と破片粒子の組成を SEM付属の微小

部分析装置により分析 した。
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