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研 究 報 告



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ピッチ輪郭の適正化について

酒井 一昭単

Kazuaki Saka五

1.は じめ に

動力伝達法には、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って回

転するものが多 いが、速比が 1回転 中に連続的な変

化をする歯車がある。 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 は昔か らあるが、その加工法に困難

さが伴 つていた。 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)。 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 ビス トン・ クランク機

構部は、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 どうかは明 らかでない。

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 えたが、既 に判明 している一般

的な非円形歯車では適正化 に限界がある。

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、圧縮機特有の駆動特性 (圧縮・

吐出・膨張・吸込の行程 )を考慮 した非円形歯車の

輸郭形状を提案し、空気圧縮機用の),円 形歯車を試

作 したのでその成果を報告する。

2.空 気圧縮機 用非 円形歯 車の試作

非円形歯車の圧縮機への適用効果を調べた駆動実

* 機械電子担当
4キ  主任専門員
***ア ルカムエンジニアリング
**半キ熊本県立技術短期大学校

中山 勝之器   柳本 和司***   大坪 武廣*器 *

Katsuyuki Nakayama  Kazushi Yanagilnoto  Takehiro Otsubo

要旨 : コンプレッサのピス トン・クランク機構部は、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は明らかでない。空気の圧縮等の行程を考慮し、適切な駆動伝達機

構によ り回転運動や直線往復運動が行われることが必要である。このような場合に、動力伝達上の

省エネ効果が予想される非円形歯車の適用が有効 と考えられる。しかし、既に判明している一般的

な非円形歯車では、その最適化に限界がある。そこで、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を提案 し、空気圧縮機用の非対称非円

形歯車を試作した。

験 において、次の 2点 の省エネ効果が示 された。

(1)非 円形歯車 の減速 比 と圧縮機 の消費電力との

関連性では、一回転 中の減速比を大 きくした方が効

果的である。

(2)非 円形歯車 の回転軸周 りの固定角度 は、 ピス

トンが上部 にきた時 を遅 くなるように設定 した方が

効果が大きい。

これ らの効果が期待できるよ うにす るため、最適

な歯車設計 と組込 み時 の固定条件が適正化 できれ

ば、よ リー層、省エネが期待できる。そ こで、往復

型圧縮機の動力伝達特性 と空気の圧縮特性等 を考慮

した非円形歯車を試作 した。

2.1 圧縮機の特性 とピッチ輪郭 との関連付け

空気圧縮機用の非 円形歯車の ピッチ輪郭形状を考

える際の基本方針 として、 1回 転中の圧縮、排気、

吸引 (実 際は 4行程 と行程が変化するときの特異的

現象 もあるが、形状定義には影響が少ないため省略

する。)

先ず、図 1に示す往復型圧縮機の p_v線 図よ り、

空気の圧力変化 において、圧力上昇の領域で任意の

位置 を仮定 し、設定圧 に達する ピス トンの位置を算

出す る。 この圧力上昇域は理論的にポ リ トロープ変

化であるが現実的な設計では断熱変化 を仮定する。

圧縮空気 を排出す る時、 ピス トンの位置はタンク

内圧 によって変化す るが、非円形の歯車の効果が著

しくなる圧力は、実験よ り特 に負荷が大きくな り始

める 5 k gf/cm2を 設定 した。次 に、その圧力に達 し

た場合の排出開始か ら全空気排出までは等圧変化領

域であるか ら、低 い速度で一定速 とす る。結局、 こ

の工程迄は速度を遅 くなるように設定する。その後、

ピス トンは反転 し、高速度 (速 度一定)で ピス トン

が下端 まで移動する領域 を考える。以上を整理 して、

漸増 (断熱圧縮):漸次遅速―ぃ>定圧排出 :低速 (一

定 )―一>空気吸込み :高 速 くす定 )と 概略 3領域

を設定 し、歯車のピッチ輪郭形妹を設計する。

図 1に 、圧縮機の行程 とピス トンクランク機構を

示 した。
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L:連結棒の長さ

r:ク ランクの半径

目 I P― V線図とビストン・クランク機構

図 1か ら、圧縮時にタンク側へ圧縮空気が吐出さ

れる時のピス トンの位置,つ まり、ピス トンのシリ

ンダ上端部か らの位置 x'は 、回転中心か らのシリ

ンダの鉛直線上の位置 x、 連結棒 L、 クランク半径

r、 回転角度 θとすれば、

x'=L tt r一 x=L+r― (L一 rocosθ )

=r(1+cosθ )

となる。 (表 1参照 )

また、領域 3～ 4では、瞬時降圧 p3～ p4で

圧力は急変 し、位置変化は殆 ど無視できるため、形

状定義 には殆 ど影響 しないと考えられることか ら、

この行程を設計上省略 した。

表 1

px =pl(v1 /vx)n   X刊 +GOS θ)

px=p2=p3〓 〒Const      ″

体積 :AX

さらに、圧縮機の行程 1～ 2を 断熱圧縮 として、

吐出が始 まる時の圧 力は、 P‐V線 図の 1と 2の 状

態で、圧力及び体積を各 pl、 vlと px、 vx と

して、

px=pl(V1/Vx)・
=pl(☆ ・2著=声旨 (1+∞sθ x))・

=pl(2/(1+cos θ x))H
これよ り位置は、

(px/pl)Vn= 2 /(1+cos θ x)

1+cos θ x= 2・ (px/pl)ゴ ′n

cOs θ x=2・ (px/pl)F′ n-1

θx=arccOS(2'(px/p l)‐
Vn -1

となる。 この式か ら、タンク側へ圧縮空気が吐出さ

れ始める時のピス トンの位置が決定できる。

ここで、 pl =1、 p2=5と おいて、その位置

を約 110° と算出した。そ して、 この位置をピッチ

形状の変曲部の境界 とした。なお、形状変化の境界

圧力を 5k「Cm2と したのは、コンプレッサを運転さ

せた時、実験か らタンクの圧力と消費電力量が図 2

の関係が確認出来たことによる。 この領域近傍より

省エネ効果を期待できると考えたか らである。

10

E力 kgf/cm2

図2 タンクの圧力と消費電力量の関係

2.2 ビッチ輪郭形状の概略設定

前項 を基本 に輪郭形状の定義 を行 つた。輪郭形状

の設計では、速度 を変化 させる ことを検討す るが、

輪郭形状の回転中心か らの距離 を変化 させて これ を

実現す る。 ここで、 この形状 において伝達す る歯車

の噛み合 いところが り接触条件が必要 になる。つま

り、回転半径が変化す るとどうなるかであるが、歯

車が回転す るための形状定義ができるようにするた

め機構学上の条件 を確認す ると、○ 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。 この ことを満足させる必要があ

る。

以上か ら、 非 円形 の基礎知識 、速度 と輪郭 の ビ

ッチ半径 との関連性で、それぞれの領域の角度範囲

について、 ピッチ輪郭形状の輪郭 を示せば、次のと

お りとなる。

X

X

L

手
＞
唱
ぺ
停

r

θ

―
―
―
―
―
―
―
―
―
千

，

‐
―

―

―

´

‐
う

や ,

熱

圧等

θ

y :ピ ス トン軸速度

x:ク ランクの角度

κ :断熱係数  1,4

Cl:係 数 (低速用 )

C2:係 数 (高速用 )

rad

1/2.5

①行程 1～ 2の領域  0° ≦ θX<110°
*空気圧が漸増後、 この圧縮空気が排気開始迄

y=1/SIN(θ x)/(2/(1+CoS(θ x)))A(1/κ )

②行程 2～ 3の領域  ■0° ≦ θ<180°
*圧縮空気の排出開始から排出終了迄 (ピ ス トン

ガ上端位置の時点迄)

y=C1/SIN θ X

③行程 4～ 1の 領域  ■0° ≦ θ<360°

*ピ ス トンが反転し、吸気が開始され吸気が終了

するまで (ピ ストンガ下端位置の時点迄)

1～ 2
2～ 3
4～ 1

行 程

2



y=C2/SIN θ x

また、上記①～③から 1回 転中のピッチ輪郭形状

は、次のようになる。

(1)ク ランク角度と従動側歯車輪郭形状の周速度

との関係 (噛み合い部における)

した。その結果は、次のとお りとなる。

ヽ

図 3 θX y

ここで、 クランク角度 とピス トン軸速度の関係

が、計画 どお りになっていることを図 3か ら図 4を

作成 して確認 した。

中
t

図 4 θX ~ys五 θX

(2)ク ランク角度 と駆動側歯車輪郭形状の周速度

との関係<従動側周速度の逆数>(噛 み合い部にお

ける)

図 5 θX 1/y

(3)駆動側歯車輪郭形状の周速度 を輪郭形状に反

映

図 7変曲部分を修正した形状データ

(5)ピ ツチ輪郭形状への歯付け

ピッチ輪郭形状 に歯形を付けた形状は次のとお り

である。歯形 を付 ける場合 に、幾分、初期の ピッチ

輪郭形状を修正す る必要が生 じたが、親ね、設計仕

様 に近似 させた。

図 8設 計 した非円形歯車

3.試 作 歯車 とその加 工

3,1 歯車図面からNCデ ータの作成

設計された歯車形状を基に、小型圧縮機への取 り

付け等も考慮 した図面を作成 し、NCデ ータが作成

できるように、DXFフ ァイルを作成 した。DXF
からNCデータを生成する場合には、CADソ フト

か らDXFデ ータの生成す る必要があるか らであ

り、この後、ワイヤ放電加工のためのNCデ ータを

生成した。 (表 2参照 )

表 2NCデ ータ (一部分)

NC Cood
G42
1%96G90G54G92XOYOZ0

,M8S3000M3GOZ0
1GOX-4738Y210
:GOZ-9000

GlZ-12000
.GlX-5114Y100

1喩2X-6548Y4755R24371-687」 2338

GOXOY0

3.2 非円形歯車の試作加ェ

加工に使用 した工作機械は、プラザーエ業株式会

社製 ワイヤ放電加ェ機、HS-300型 であり、

また加工条件は、次の通 りである。

Ｊ

〓

Ｅ

Ｉ

“

。

都

「

・１．

Ｍ

％

Ｍ図 6輪郭形状データの xy座標

図で、 x座標 :x=1/Y/tanθ x、 y座標 :y
=1/yで算出した。。

(4)変 曲部分の修正

ピッチ輪郭形状で編曲部の急変部のデータは修正

3



○主な条件

・送り速度

・放電同期

・放電エネルギ
。ワイヤ送 り速度

A:等 速駆動

B:不等速駆動

C:不 等速駆動

μm/min。

μ sec.

機械の指令値

(75mm/scC.)

また、加工面の表面粗さは次の通 りであった。

Ra:3.5 μln

Ry:25.4 μrn

RzISO 1 14.8μ m

図 9 ワイヤ放電加工面の表面粗さ

4.設 計歯車の動作検証

シミュレーション結果を図 10に 示 した。図は、

次の 3種類タイプを比較した。

解できる。

″

ピス トン軸速度  駆動部速度

図 11 適用歯車の違い (2回転分 )

図 11は 設計段階の図 4、 5を 2回転分描いた もの

である。歯付 けによ り、形状が修正 された こともあ

るが、シミュ レーシ ョン駆動 と傾向的には設計思想

反映できている ことが理解できる。

5.ま とめ

圧縮機用の非対称非円形歯車 を設計 。試作 した。

この過程で、以下の結果 を得た。

(1)圧縮機 に適用効果が期待で きる非 円形歯車 を

設計す るために空気 の圧縮特性 を考慮 した基本的考

え方を示 し、 これ によ り非 円形歯車 のピッチ輪郭形

状を検討することができた。

(2)設 計歯車 にお いて、 シミュ レーシ ョン動作 を

調べた ところ、計画 していた不等速効果が確認でき

た。

(3)CAD図 面か らDXFフ ァイル を生成 し、変

換ツールによ りDXFフ ァイルか らNCデ ータを作

成 した。 また、 このNCデ ータをさらに機械 に適合

した修正を施 し、 ワイヤ放電加工機 によ り、設計歯

車を試作 しした ところ、精度良 く加工できた。

以上のよ うに、圧縮機用の試非対称非円形歯車が

試作できた。

今後 は、実際にこの歯車 を圧縮機 に取 り付 けてそ

の効果 を確認する予定である。

[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、量産用非円形歯車の開発一 ピス 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、 11

月

(3)大 坪、柳本、酒井、中山、一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 井一昭,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
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図 10 適用歯車の違 いによる効果

ピス トン軸の速度が cの場合で速度のピークがなだ

らかになってお り、設計で考慮 したとお りの効果が

でている。また、 Bと Cの大きな違いは、非対称性

にあり、歯車ははピス トン軸の動作の違いからも理
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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一

今道 高志
*

Takashi  lx4aHliChi

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の作製を可能 とするLICAプ ロセスの確立を目指す。この

プロセスで利用される材料は金属、セラミックス、プラスチックなど選択範囲が広 く、超精密

部品、高機能マイクロセンサなどの開発に大いに期待 されている。本年度は、これまでに行つ

てきたLICAプ ロセスのリングラフィおよび電鋳に引き続き、最終工程である成形について実験

を行い、問題点等について検討を実施 した。

1  は じbに

放射光(SR)の 利用技術はマイ クロ加工・分析・新素

材の開発 な ど多 くの分野で注 目され有望な新技術で

ある。 これまでにSR装 置 を保有す る立命館大学 とS

Rの利用技術の一つ としてLIGAプ ロセス1)の
共同研

究を実施 し、 リツグラフィ、電鋳技術の開発 に取 り

組み、さらにモール ド技術についても研究を進 めて

いる段階である。 しか し、LIGAプ ロセスマイ クロ

製品の医療福祉分野等
のへの適応 。実用化 をより効

果的に促進す るために、LIGAプ ロセスお よびマイ

X線 (SR光 )

露 饉 醐
セラミックス、プラステック等

図 1,LIGAプ ロセ ス .

クロ加工の応用化等を調査 し、それ を研究開発に反

映することは重要であると考える。

したがって、LIGAプ ロセスは微細加 工技術 に有

効な手段であることを確かめた段階であ り、 さらに

詳細な検討が必要な分野であることか ら、その応用

化について研究を実施する。

2 LIGAプ ロセス

SR光 を利用 したLIGAプ ロセスは、図 11こ 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

電気メ ンキで微細なパター ンを有す る金型 を製作 し、

モール ドによつて各種材料の微細部品等が製作す る

技術である。その技術は直進性・解像度・透過性 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)等 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 メッ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、プラスチ

ックを成形 して超小型プラスチ ック部品 (例 えば、

超小型の歯車や コネクターなど)の作製 を行 う。

3 実験結果

3.l PMMAレ ジス ト

図引こ示 したよ うに基板 (シ リコンウェハ)上 に

導電性薄膜 を蒸着 し、さらに感光性樹脂 、本研究で

はポ リメ タク リル酸 メチル (以 後 、PMMAと 呼

ぶ)を形成 した。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 る一定

の厚 さ (200μ m～ 1000μ m)の PMMAシ ー トを導

電性基板上に接着 させ るボンデ ィング法を用いた。

3.2 導電性薄膜

鰯
＼

* 機械電子担当
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薄膜の蒸着方法 としては、真空蒸着法を用いた。



この方法はターゲ ン ト (Ti、 Cr、 N二等)を加熱蒸発

させ、基板に薄膜 を蒸着 させ る。 この導電性薄膜 を

電極 として、金属を堆積 (電鋳、電気 メンキ)さ せ

ることによ り金属製部品あるいは金属製金型が作製

できる。

3.3 SR光の照射および現像

SR光 の照射に際 し必要なX線マ

^ク
として、幅

約30μ mの Cuメ ンシユ等数種類用いた。

照射後の レジス トの現像
3)1こ

は下記の現像液およ

び停止液を用いて、現像液 (37℃ 、120分 )→純水

洗浄→停止液 (37℃ 、60分 )→純水洗浄→乾燥の

順序で実施 した。

・現像液…・2-(2-ブ トキシエ トキシ)エ タノール

(60vo10/O)

テ トラヒドロー1,4-オ キザジン(モルホ

'ン

)

(20vo10/O)

2ア ミノエタノール (5vol%)

純水       (1 5vol%)
・停止液…・2(2ブ トキシエ トキシ)エ タノール

(80vo10/O)

純水              (20vol°/O)

3.4 微細構造体

図 2に 現像後得 られた レジス ト厚 さ1000μ mのP
MMAの 微細構造体の例を示す。

図 2 SR光 で作成 したPMMAの 微細構造体

(后Iさ 1000 μ ln).

3.5.電 鋳 (電 気 メ ッキ)技術

電鋳装置の概略図を図 3に示すが、メッキ面の ざ

らつき、ピンホールや密着不良を防 ぐ目釣で連続循

環ろ過ができ、メンキ浴内を空気か く拌できる構造

とした。なお、内部応力によるひずみ等の問題 を考

えpH、 浴温、電流密度を制御できる様にしている。

電気 メンキの工程
4)は

、前処理、メッキ、後処理

の 3工程に大別できる。前処理では表面を活性化 さ

(試料:PMヽtヽ構造体)

陽極

ヒーター  空気かく拌  メッキ槽

図 3.電鋳装置概略 .

(a)柱 形状     (b)ハ ニカム形状

図4.製作 したニッケル構造体の拡大写真

せ、不純物 を取 り除 く (洗浄等)工程である。メ ン

キエ程ではスル ファ ミン酸ニ ッケル浴に よるNメ ッ

キを実施す るが、Niメ ッキは化学的に安定で、耐食

性が強 く硬度、機械加工性 な ど優れた特性 があ り、

メン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、密着性についても優れている。

実験ではスル ファミン酸ニ ックル浴に リツグラフ

ィで製作 したPMMAの 微細構造体 を入れ、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 る。 メッキ速度は電流密度 により変

化する。電流密度は表面積 ldm2の金属面に流れ る電

流の大きさである。 この値が大 きくすることによ り

メッキ速度が速 くなる。 しか し、 この値 によ り、水

素発生が盛んにな り、 ピンホール、 ピッ トの原因 と

な り、粗悪なメッキ となる。

今回は下記メッキ条件で実施 した。

・メシキ液 ―・スル ファミン酸ニ ッケルメ ッキ液

スル ファミン酸ニ ッケル  450g/L
硼酸                   35g/L
ピッ ト防止斉1        2g/L

・陽極  …。S含 有ニ ックル         (%)
NittCo   S    Fe    Cu   Pb    Mn     C

9998 0017 00003 00009 00013 (00001 〈0001

・析 出速度 は lA/dm2(電 流密 度 )・ …約 O。 lμ m/min
⇒  200 μ in (約 83口寺間 )

図4に 製作 したニ ッケル微細構造体の拡大SEM写
真を示す。 これ らよ り、電鋳によ り微細な金型お よ

び金属部品の作製が十分に可能であることが確認で

きる。

DC電源

ろ
過
装
置
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3.6.成 形技術

スA1203を遠心分離現像後のPMMAの 型にセ ラ ミック

ノた0今回は下記電鋳条件で実施 し機 を用いて成形 と

た。

アル ミナ超微粉の遠心 (加 圧)鋳込み成形
°

。原料粉末(75%mass)…・アル ミナ (A1203)粉 末

平均粒径O.22μ m

純度  99,99%
・分散剤(0.6%mass)…・ポ リカルボン駿

アンモニウム

・結合剤(O.1%mass)…・アクリルポ リマー

・イオン交換水(25%mass)
↓

・ボール ミル …。2時間

↓

・遠心分離機 ―・1時間、遠心力2865g

↓

・… 6時間・乾燥 (50℃ )

↓

・仮焼成 (500℃ )・ … 2時間

↓

・本焼成 (1200℃ および 1400℃ )。 -7時 間

↓

・炉冷

図 5、 6お よび 7に 成形 した写真 を示す。なお、

図 6お よび 7の スケールバーは10μ mを示 している。

図 5は 図 2の PMMAの 微細構造体 を用いた もの

であるが、再現 よく成形 されていることがわかる。

また、図 6お よび 7で は数 μm程度の型 に成形 さ

れていることがわかる。 しか し、両図 とも型 よ り、

抜 くことができてお らず、 このことは複雑な形状の

型抜 きを行 うには検討を要す る。

(a)取 り出し前         (b)取 り出し後

図5。 成形 したA1203構 造体 .

4 まとめ

これまでLIGAプ ロセスの X線 を使 った リツグラ

フィお よび電気 メンキで微細なパターンを有す る金

型が製作可能であることが確かめ られていたが、本

年度は主に、最終工程であるモール ド技術について

研究を実施 し、セ ラミックスの微細な構造物が作製

を行 つた。 しか し、複雑 な形状の成形品を作製す る

際の型抜 きについては、 さらに検討 を要す る。次年

度では、これ らについて さらに実験 を行い、応用化

物 (微細部品)の製作を行 う。

参考文献

1)W.Menz、 W.Becher、 M.Harme五ng and A.lvacheと 、

IEEE Proc.、  MEMS、 pp.69(1991).

2)例えば、藤 田博之、マイクロマシンの世界、(1992)

工業調査会 .

3)保坂 誠 、張 延平、上野 洋、井上泰伸、杉山 進、

立命館大学理工学研究所紀要、55、 155(1996)

4)丸 山 清、めっき実務読本、(1983)日 刊工業新聞社 .

5)例 えば、田島俊造、鈴木裕之、黒木英憲、粉体お よび

詣か末、Vol.40、 Nol、 p.3(1993)

(a)歯 車型 (b)拡大 (a)

(c)A1203成 形後 (d)拡大 (c)

(e)拡 大(c)

図 2-6.成 形品
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(a)十字及び数字型

(c)A1203成形後

(b)拡大 la)

(d)拡大(c)

(e)拡 大(c)

図 2-7.成 形品
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ダイヤモンド研磨用砥石の開発

藤井 利徳
*

Toshinori Fui五

要  旨 SUS304を母材としてセラミック粒子を分散させた種々の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。研磨実験において、SUS304の溶製材がもっともよい研磨特性を

示し、SUS304Lに炭化チタン粒子を分散させた砥石についても良好な結果が得られた。

1.まえがき

ダイヤモンドは地球上の物質の中でもっとも固いと

いう性質を持っている。この性質を利用して、切削工

具や耐摩部材などへ応用されている。とくに、ダイヤ

モンド切削正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、熟伝導特性も非常によいので半

導体用のヒー トシンクに用いられている。さらに最近

では、ダイヤモンドを半導体材料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。ダイヤモンドは

禁制帯幅 (価電子帯と伝導帯とのギャップ)が広く、

熱伝導率も大きいことから、シリコン製半導体では使

用できないような高温でも動作可能である。さらに、

ダイヤモンド半導体は高速 。高周波素子、高電圧・高

電力素子としての利用が期待されている。

このように、多くの優れた特性をもつダイヤモンド

であるが、使用する際にはなにかしらの加工を施さな

ければならない。工具として利用する場合、刃先形状

を精密に加工する必要がある。ダイヤモンド薄膜にお

いては、表面の研磨が重要な行程の一つとなる。現在、

このようなダイヤモンドの加工には、ダイヤモンド粒

子をバインダで固めた砥石が用いられる。ダイヤモン

ド砥石は、ダイヤモンドの加工に実績があり、高精度

に加工できるが、高価で加工時間が長いという短所が

ある。そこで、効率よく研磨可能な砥石の開発が求め

られている。

本研究は、種々の金属製砥石を作製し、作製した砥

石のダイヤモンド研磨特性を検討した。

2.実験方法

2‐2 使用したダイヤモンド

本実験に使用したダイヤモンドは、De Bcers社 製工

業用単結晶ダイヤモンド「モノクリスタル」である。

研磨実験には、単結晶ダイヤモンドの (loo)面 を用い

た。

2‐2 砥石の作製方法

表 1に、作製した砥石の一覧を示す。砥石の寸法及

び形状は直径 30m五、高さ lommの円筒形である。

No.1の砥石のみ SUS304の 溶製材であり、他は粉末

を出発 材 と して放 電 プ ラズ マ焼 結 装 置 (Spark

Plasma Sinte五ng:SPS)で作製した焼結体である。

No.2は SUS304Lの粉末のみの焼結体であり、No.3

および No.4は SUS304L粉 末にそれぞれ A1203、 TiC

を体積率で lo%に なるように混合した焼結体である。

No.5か ら No.8の砥石は SPS焼結中に TiCが析出す

る よ うに、 チ タ ン粉 末 と炭 素 の供 給 物 と して

n‐heptaneを 加えて焼結した砥石である。No.5お よび

No.6は出発材としてSUS304L粉末、No,7およびNo.8

は出発材として Fe、 Cr、 Ni粉末を SUS304の組成に

計量した混合粉末をそれぞれ用いた。図 1に焼緒時の

粉末の充てん状態、表 2に SPS焼結条件を示す。カー

ボン製のダイに原料粉末を充てんし、上下方向からプ

ラグを挿入した。粉末を充てんしたダイを SPs装置に

セットし、焼結温度 1173K、 焼結圧力 48.5N/mm2で

1.8ks間焼結した。* 機械電子担当
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SUS304L‐ 20vol%TiC SPS焼為割本

From Fe,Ctt Ni powder with n‐ heptane

8

SUS304LⅢ 10vol%TiC SPS焼 結体

Froxxl Fe,CL Ni powder wlth n‐ heptane

7

SUS304L・ 20vol%TiC SPS翡討常イ本

From SUS powder with n‐ heptane

6

SUS304L‐ 10vol%TiC SPS焼 結体

Frottl SUS powder mth 4‐ heptane

5

SUS304L‐ 10vol%TiC SPS焼結体4

SUS304L‐ 10vo10/oA1203 SPS焼 結体3

SUS304L SPS焼 結体2

SUS304溶製材

作製した砥石No.

した。取りつけたステージは、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砥石円周が接触

する。研磨条件は、砥石回転数 3200rpm、 押しつけ荷

重 49N、 冷却水なしで 600s問ダイヤモンドと接触さ

せた。研磨量の評価は、表面粗さ計を用い、研磨深さ

を測定して行った。

単結晶ダイヤモンド

砥 石

図 2 研磨実験方法の模式図

表 3 研磨実験条件

600s接触時間

な し冷却水

49N押しつけ荷重

砥石回転数 3200rpm

3.実験結果

図 3に、ダイヤモンド研磨実験結果を示す。No.1

の SUS304溶製材がもっともよい研磨特性を示した。

次に、No.6と No.2の砥石が良好な研磨特性を示した。

ダイ

図 1 粉末の充てん状態

1,8ks時   間

48.5N/mx42圧   力

1173K温  度

2‐3 研磨実験方法

図 2に、ダイヤモンドの研磨実験方法の模式図、表

3に実験条件を示す。実験には工具研削盤を用いた。

回転主軸に取りつけた砥石は、インバータを調節する

ことにより様々な回転数で回転する。図のように、研

削盤のステージ上に、砥石の円周の直角方向に自由に

動くステージを取りつけ、研磨用ダイヤモンドを固定

表 1 作製した砥石の一覧

プラグ

粉末

蠅

表 2 SPS焼結条件

０

０

０

０

Ｅ
Ｅ
＼
．咽
機
薦

100

12345678

砥石種類
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上記の砥石は、大部分がオーステナイ ト (γ )相で構

成されおり、これが良好な研磨特性を示した原因であ

ると考えられる。一方、No.3や No.8の砥石で行った

場合、まったくダイヤモン ドは研磨されなかった。

No.3の砥石については強度が小さいこと、No。 8の砥

石については、構成相がフエライ ト (α )相であつた

ことが、研磨されなかった原因であると考えられる。

4。 まとめ

SUS304を出発材に種々の金属系砥石を作製し、単

結晶ダイヤモンドと接触させ、砥石のダイヤモンド研

磨特性を検討し、以下の結果を得た。

(1)SUS304の 溶製材において、もっとも良好な研磨

特性を示した。

(2)SUS304を母相として、TiC粒子を分散させた砥

石においても良好な研磨特性が得られた。

― H―



マイクロ波技術に関する調査研究

マイクロ波利用における動向と課題調査

山本 典央 *

NoFiO Yamamoto

要 旨 現在、マイクロ波回路部品の小型化により実現した携帯端末機器や各種無線機器の小型化を受け

て、携帯電話や無線 LANをはじめとする無線機器の普及が著しいものとなっている。また、高速道路等の

自動料金収受システムなどへのマイクロ波のあらたな応用も始まっている。そこで、今後ますます利用の拡

大が期待されるマイクロ波技術に関する調査を行い、その技術動向と現状の課題が明らかになったので報告

する。

1まえがき
長波帯 (LF■ ow Frequelcy)

現在マイクロ波は広範囲に渡って利用されている。

近年で言えば、携帯電話などの携帯端末やワイヤレス

無線 LANな どの無繰通信の普及がめざましい。また、

高速道路などの有料道路の自動料金収受システムや自

動車の衝突安全用車載 レーダの開発なども盛んである。

これ らはいずれもマイクロ波を利用 したものである。

またマイクロ波回路を構成する部品の小型化や新たな

材料の開発により、さらに新たな分野への応用が期待

されている。そこで、これから新たにマイクロ波を利

用しようと考えている技術者への参考となる事を主眼

において、マイクロ波の特長を踏まえつつ比較的新 し

いマイクロ波利用における動向とその課題について調

査し、今後求められるであろう技術的課題および注目

を集める研究課題についてまとめたので報告する。

2 マイクロ波とは

2。 1 マイクロ波の波長

マイクロ波は電磁波の一種であり、マイクロ波のマ

イクロとは、単に「波長が短い」と言う意味であって、

機械分野で言うところのマイクロヌー トル (μ m)の
マイクロではない。図 1に電磁波の波長 (周波数)の

による分類 と、マイ クロ波のおおよその波長 (周波

数)範囲を示す。

マイクロ波の周波数は学問的にどこか らどこまでの

範囲をいうのかと言うことは厳密には決まっていない。

また技術分野によって、その含む周波数範囲が若干異

なるが、 もっとも広 い範 囲で捉 える と uHF(Ultra

High Frequency:極 超短波)帯の 300MIIzか ら EHF

(Extrcmcly High Frcqucncy:ミ リ波)帯の 300GIIzま

での範囲である。

図1 電磁波の波長 (周波数)による分類

また、狭義に捉えると SHF(Supcr High Frcquccy:

準ミリ波)帯の 3～ 30GIIzと 言われることが多い。こ

の sHF帯は波長にすると 1～ 10cmに なる。すなわち

この波長か らマイクロ波は別名センチメー トル波と呼

ばれることもある。また、マイクロ波に近い lGHz以

上を準マイクロ波と呼ばれてお り、これもマイクロ波

に含めて呼ばれることが多い。SHF帯よりもさらに波

長の短い EIIF(Extrcmcly mgh Frcqucncy:ミ リ波)帯

の波長は、その名の通 り 生cm～ lmmの ミリオーダー

である (周波数は 30～ 300GIIz)。

以下の 1)～ 市)に技術分野別にマイクロ波の包括

範囲を示す。

波長
1 0k田

lkロ

100m

1 0田

1田

1 0cIB

I cI「
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O_ 1旧 fl
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640n田
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5 5 0nIB

4 9 0 ntl

430罰 n

3 8 0 ntB

200■ I「

,2 0 ntB

1011国

周波数
3 0kH2

3 0 0kHz

3 0 0 0kHZ

3 0MHz

3 0 0WHz

3 GHz

3 0GHz

3 0 0GHz

3 THz

中波帯 (醸F:Middle Freqenty)

短滋帯 (IF:Hlth Freluancy)

超短波帯 (VHF:Very H gh Frequecy)

優超短波帯 (U‖F:UItra High F「 equecy)

準ミリ渡帯 (SHF:Supe「 High Frequency)

ミリ滋帯 (EHF:Extreltely High Freqvency)

赤
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紫
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i)通信分野

通信分野ではマイクロ波は sIIF帯 (3～ 30GIIz)を

指すようである。しかし、最近では EEF帯 (30GIIz～

300GIセ)であるミリ波の応用が盛んになりこのミリ波

とあわせてマイクロ波・ミリ波とあわせて呼ばれるこ

とが多い。

五)マイクロ波誘電加熱分野

マイ クロ波誘電加熱分野で vIIF帯 (300MHz～

3CIセ)と sIIF帯 (3GIIz～ 30GIIz)を あわせて指すこ

とが多い。マイクロ波誘電加熱を用いている代表的な

機器は電子 レンジであり、我が国では電子 レンジをは

じめとするマイクロ波加熱で使用可能な周波数は電波

法により2450M貶 となっている。その他、アメリカや

カナダでは 915MIIzも マイクロ波加熱に使用されてい

る。

Ы)電磁環境両立性 (EMC)分野

EMC分野ではおおよそ lGIIz以 上の準マイクロ波を

含めた sHF帯 (3～ 30GIIz)を指す。lGHz以 上の放

射エミッション測定の規定では電波の性質上、放射ノ

イズの受信アンテナを lGHz以下の周波数で用いられ

るアンテナ (ロ グペリオディック・アンテナ)と は異

な り本―ンアンテナとされていることか らも、lGIIz

を境にその扱いを変えている。

汁)日 本アマチュア無線連盟技術委員会

SEF帯 (3～ 30GHz)の 他、1.2GIIz帯 もマイクロ波

として扱 って いる。

2.2 マイクロ波の特長

電磁波の特長として周波数が高くなればなるほどそ

の直進性が強まる。マイクロ波の周波数になると到達

距離はおおよそ見通し範囲となる。

また、sHF帯以上 (3GH2以 上)のマイクロ波につ

いて言えば、その波長は 10cm以 下と短いために比較

的小さな物体 (建設物など)によって、反射・散乱さ

れるので、地上波放送には不向きである。また、大気

圏を伝搬中に雨や霧などによる減衰されるので、遠距

離無線通信には不向きである。しかし、1～ locIIzの

電磁波は「電波の窓」と呼ばれ、大気圏での減衰が少

なく、そのため周波数を適切に選べば大気による減衰

を軽減できるりp。

さらに、sHF帯以上のマイクロ波はその波長が 10cm

以下となることから、マイクロ波が伝搬する回路の大

きさが波長と同程度かそれより小さい値となるため、

その伝送路は分布定数回路として扱わなければならな

い。その他、マイクロ波は伝搬するあるいは照射され

る物質の誘電率や誘電損失の特性によって、その物質

に反射された り吸収された りする性質を持つ。表 1に

マイクロ波の特徴と主な応用分野を示す。

大
物質の誘電特性との

類 百 4t用
センサー、誘t加熱への応弄

センサ ーヘの応用大構造物での反射

遺距離無線通信には不向き大雨・霧の影響

地上波放送には不向き強 い庄進性

表 1 マイクロ波の特徴と主な応用分野

3 マイクロ波の利用

3.1 マイクロ波利用の背景

マイクロ波は直進性が強く、また波長が短いため比

較的小さな物体でも反射されるという特性があるため、

第二次大戦中ではレーダーに利用されていた。その後、

マグネ トロンなどの出現により、マイクロ波誘電加熱

など様々な形のマイクロ波の応用がはじまった。

3.2 通信分野

表 2に 身近な無線通信分野におけるマイクロ波の利

用周波数とその利用種別を示す。

無線LAN(高速,要免滸 )19GHz

24GH2 無線LAN(中進,免洋不要 )

公衆陸上移動通信システム
(IMイー2000/FPLMTS〕2GHz

PHS1 9GHz

鶴導電語・自動車電語

`ギ
うなル女量Ⅲ1 5GHz

携帯電話・自動車電語

`7ナ
ロゲ主たlkギ)切し方.tう

800MHz

400MHz タクシー無線1防災行政無線

利用周波数 利用種別

通信分野

表2 身近な無線通信分野におけるマイクロ波の利用

周波数とその利用種別

表 2か ら lGIIzを超える周波数が身近なところで利

用されていることが分かる。

情報化社会が進むにつれて、一度に大量のデータを

伝送出来ることが求められてきた。高速・大容量デー

タ通信の有線回線では光ファイバーを利用した光通信

が普及しているが、ワイヤレス通信分野では光は直進

性が強すぎるため障害物に弱いということから、従来

から主に電波が用いられてきた。また、今日では一度

に大量のデータ伝送を実現するため、また爆発的に普

及している携帯電話の加入者増加に対応するために、
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使用される電波の周波数はマイクロ波領域になってき

ている。なお、通信において使用する周波数が高いと

いうことは、一度に大量のデータ送信を可能にすると

いうことを意味している。

近年稼働し始めた有料道路の自動料金収受システム

には 5～ 6G】セ のマイクロ波が使用されている。この

システムでは車内に設置されたアンテナと料金所ゲー

ト上部に設置されたアンテナとの間でデータのや りと

りをすることにより料金の自動収受を行うどそのため、

料金所ゲー ト下という狭いエリアのみに電波を収東で

き、なおかつ自動車のフロントガラスや雨による反射

や減衰が少ないという周波数が選ばれている。

その他、無線 LAN(2.4GHz)の 普及もめざましい。

3.3 センシング分野

i)地中レーダー

マイクロ波は金属で反射されることは勿論のこと、

照射される物質の誘電率が不連続な箇所で反射される

性質を持つ。さらに、マイクロ波は直進性が強く、波

長が短いので比較的小さな物体にでも反射する性質が

ある。その性質を利用 したものが レーダーと呼ばれる

ものである。従来 レーダーとは主に航空・船舶分野で

大気中や海洋上における使用であったが、最近あらた

にマイクロ波を地中に照射して地中から戻つてくるマ

イクロ波を解析 して画像化 し、地中の状態を知ろうと

いう地中レーダーの開発がされている。マイクロ波の

場合、金属で作 られたれた各種配管はもとより、プラ

スチックなどの絶縁材料 (誘電体)でも反射するため、

金属探知器よりも多くの情報が得 られることが利点で

ある。適用例では例えば遺跡発掘現場において遺跡を

掘る前に地中レーダーを使って事前に地中に大きな構

造物や埋蔵物などがないか調べる試みがされている。

また、建造物のコンクリー ト内部の鉄筋や配管の探査

を非破壊で行おうとする試みもされている う。これは、

コンクリー ト内部にある配管の追加や保守、あるいは

アンカーボル ト用穴明け等の工事で既存の鉄筋や配管

の損傷、破損を防止するために用いられる。金属探知

器や x線方式と違い、電磁波 レーダーは照射する物質

の誘電率の違いにより反射強度が変わるので、ビニル

管などの非金属でも探知可能なことがメリットとして

あげられる。なお、伝搬媒質の誘電率 (ε l)と反射物

の誘電率 (ε 2)と反射率 Rとの関係は次式であらわ

される。

ほど、電磁波の反射が大きくレーダーで捉えやすくな

ることが分かる。

ii)Icパ ッケージの良否判定

Icを覆うパッケージの良否判定にマイクロ波による

非接触検査装置の開発がなされている 。。マイクロ波

は照射される被検査物の誘電特性を反映する。したが

って、Icを覆うパッケージのはく離、封止樹】旨の吸湿

などを非接触で行おうとする研究がされている。超音

波探査とは違って水などの媒質を必要とせず、また非

接触での検査が可能なため誘電特性と関係のある物理

量の測定・評価には適している。

逮)食品の品質管理

表 1に 示 したように、マイクロ波はその特徴 として

物質の誘電特性との相互作用がある。 この特性を利用

すれば、例えば測定 したい成分の含有量と誘電率の関

係をあらか じめ調べておけば、そのデータをもとにし

てマイクロ波を物質に照射 し、その物質からのマイク

ロ波の反射量を測定することで誘電率が分かるので、

間接的に測定したい成分の含有量が分かる。

三菱重工楽非接触粉体流量計

工子製経 ,山形大 エ導電性ゴムの醒向測定

プドー強濃度測定 岩手県工業技術センター

ICパッケージの非様触検査 東北大 大学院

体臓肪亭副定 東京理太

電気五倍大学非構触心拍モニタ

非綾触波化ガス用レベル計 トキメック

衝突防止用車載レーダー 拓殖大 エ

地震災害者探知 電通大,タウ技研

防衛庁 技術本部地雷繰知用地中レーダー

埋蔵梅探知用地中レーダー 東大 大学院

主な研究機田等応用分野

針測・センシング分野

表3 マイクロ波の計測・センシング分野への応用例

とその主な研究機関

水は誘電損失が大きくそのためマイクロ波を吸収す

る性質があるため、物質中の水分が多いほどその物質

中を伝搬するマイクロ波の減衰量は増加する。このこ

とを利用して、実際に米やチーズの品質管理のための

水分量測定がされている。また、最近の報告では食品

の等級選別に利用するために、マイクロ波を用いて非

接触でエテレングリコール水溶波及びブドー糖水溶液

の濃度測定や食品中のプ ドウ糖濃度測定を行おうとす

R〓
ε2~

(1)

ε2+ ε
l

(1)式から伝搬媒質と反射物の誘電率の差が大きい

√
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る試みもされている う。食品分野では、その製品の性

質上、接触式での品質検査は適した方法ではないため、

このようなマイクロ波を用いた非接触測定方法の適用

が望まれている範囲は広いと思われる。

なお、表 3にマイクロ波の計測・センシング分野ヘ

の応用研究例とその主な研究機関を示す。

3.4 誘電加熱

マイクロ波領域で誘電損失の大きな物質にマイクロ

波を照射すると、誘電損失によ りその物質が加熱され

る。マイクロ波で誘電損失の大きな水分等を加熱させ

る電子 レンジがその一例である。

1)マイクロ波ハイパーサーミア

癌細胞は一定の温度以下になれば死滅する。その性

質を利用 して周囲の正常な細胞を加熱することなく癌

などの特定の細胞だけの温度を上げることで死滅させ

る治療法をハイパーサーミアという。数種類あるハイ

パーサーミアのうち、患者の体内に棒状のマイクロ波

スロットアンテナを挿入し、アンテナ先端が患部の中

心にくるようにして、そこでマイクロ波を照射 して患

部細胞の温度を上げて死滅させる治療法をマイクロ波

ハイパーサーミアという。現在、加温される領域が患

部の形状に出来るだけ近い形状になるようなスロット

アンテナの形状が求められている。

その他、誘電加熱の応用分野としてはアスファル ト

の粉砕なども考案されているが、現状ではマイクロ波

の漏洩が問題とされている。

なお、表 4にマイクロ波誘電加熱の適用例を示す。

大限大 大学院 ,

大匠大 桂含科研
セラミック鶏 結

無おむつ処理機 松下電器産業

三菱ユエ素アスフアル削 削除去

千葉大 エハイパーサーミア

.菫用分野 主な研究機関

誘電加熱利用分野

表4 マイクロ波誘電加熱の適用例と主な研究機関

3.5 電力伝送

1)非接触 Icカ ー ド

各種情報の書き込み・書き換えが可能な ICを埋め込

まれた Icカー ドと呼ばれるものが使われだしている。

非接触 ICカー ドとは、カー ドとカー ド読み取り器との

間の情報のやりとりをワイヤレスで実現するものであ

る。さらにカー ド内の Icはカー ド読み取り器から送信

される電波によつて給電されて動作するというもので

カー ド自体にバッテリーなどの電源を搭載する必要が

なく、カー ドを小型化できるメリットがある。

五)電力伝送

現在我々は石油をはじめとする化石燃料をエネルギ

ー源としている。化石燃料は限 りあるものであり、そ

れに代わるエネルギーの創出が求められている。そ こ

で、大気圏外に巨大な太陽電池パネルを設置 し、そ こ

か らマイクロ波によって地球上に送電 しようという研

究がなされている。また、マイクロ波送電による模型

飛行機の飛行実験の報告 もされている。な発、表 5に

マイクロ波電力伝送 (給電も含む)の応用例 と主な研

究機関を示す。

デンツー配曽肉マイクロマシンヘの給電

東大

超高層電波研センター

電力伝送

(商用電源供給 )

BH西電力

鉄道総研非接触IC>ド

主な野究機 関応用分野

電力電送

表5 マイクロ波電力伝送 (給電も含む)の応用例と

主な研究機関

4 電磁環境両立性とマイクロ波

携帯電話 (1.5GIIz)や PHs(1.9GHz)、 さらに無線

LAN(2.4GIIz)な ど身近に lGIIzを超える周波数の電

波を利用 した無線機器が使用されるようになってきた。

現在、電子機器か ら放射される電磁波ノイズを規制す

る電磁妨害 (EMI:ElcctЮ magnedc lntcrfercn∝)規格で

対象とされる周波数範囲は 30-～ lGIIzで ある。し

かし、前述のように lGIIzを超える周波数の電波を利

用 した無線機器が増加 しているため、それらの機器の

受信障害を防止するための規格が CISPR(国際無線障

害委員会)で審議されている。審議案によると、現段

階ではまず規制対象周波数の上限を従来の lGIIzか ら

2,7GHzに 引き上げられる見通しである。さらに将来的

にはさらイこ18GIIzと いうマイクロ波帯まで規格化され

る予定とされている6)。

表 6に lGHz以 上の周波数範囲における EMI測定で

の電界許容値を示す
6)。
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2.7～ 18 検討中

1～ 27 50(注 )

許容値 (尖頭値)

[dB(μ V/m)]
周波数範囲

[GHz]

電界強度測定豊 電界強度

3mを推奨測定距離 3m

テストサイト
半無 反射電波暗室

(床面は金属坂)

自由空間
【床面にも吸収体を設置)

ホーンアン予ナホーンアンテナ使用

"ナ
タイプ

スペクトラムアナライザのVBW
(VBW:ピ

'オ
帯域相)

3MHzRBWの3倍 以上

スペクトラムアナライザのRBW
(RBW:分解能帯域幅)

l MHzl MHz

尖頭値検波器検波器 尖頭値検波器

CISPR検 封案条件項目 今回の調定祭件

注,l GHz以 上の測定に関する経験を積むため、この規格停止以降
の3年間は、1～ 27G能の許審値を70dB(μ V/m)に緩和する。

表6 叫 PRで審議中の情報技術装置の放射エミッ

ション許容値 (距離3m)

近年、パソコンの cPuの 動作周波数が lGIIz以 上の

ものも登場している。また、フロントサイ ドバスクロ

ック周波数が 133M貶 のもの、メモリアクセスクロッ

ク周波数が 800M貶 などというものも登場してお り、

パソコンのデータ処理能力向上のために各種クロック

周波数は増加の一途をたどっている。一般に電子機器

から放射される電磁波ノイズは、機器が使用するクロ

ック周波数の基本波およびその倍数である高調波成分

が放射されることが多い。そのため、このような高い

クロック周波数で動作するパソコンから放射される電

磁波ノイズの周波数は lGHz以 上のものが存在するこ

とが十分に考えられる。そ こで、比較的新 しいモデル

である高速な cPuを搭載するパソコンの 生～ 3GHzに

おける放射ノイズ測定を実施した。

測定したパソコンの仕様概要は表 7の通 りである。

100MHzメモリアクセスクロック周波数

133MHzフロントサイドバスクロック周波数

866MHzCPU動 作クロック周波数

表7 EMI測定したパソコンの仕様概要

表 8に αsPRで検討中の測定条件と今回の測定条件

の比較表を示す 。。従来行われてきた lGIIz以 下の

EMI測定では、テス トサイ トは床面を金属にした半無

反射状態での測定を前提としているが、lGHz以 上の

場合では床面にも吸収体を設置した自由空間 (完全無

反射状態)での測定を前提としている。当センターの

竜波暗室は現行の ■MI規格に対応した床面が金属にな

っている半無皮射電波暗室であるが、床面を除いた残

る5面に設置された吸収体は 18GI逆 まで対応したもの

である。半無反射電波暗室では床面により電波が反射

されるため電波の受信強度は厳密にはアンテナ高さに

依存するが、おおよその目安は得られる。なお、本測

定ではアンテナ高さを lm、 アンテナ偏波方向を垂直

とした。

表 8 clsRPR(審議中)の測定条件と今回の測定条件

の比較

また、表 9に使用した測定器を、図 2に測定風景を示

す。

受信アンテナ
3115

プリアンプ
8447B

(AE‖ ent TechnoloEv)

8563E
(A芝‖ent TechnoloEy)

スペクトラムアナライザ

測定署名称
型
=(メーカー)

表 9 1～ 3団践 のBMI測定で使用した測定器

図2 1～ 3GIセ のEMI測定風景

図 3に前述のパソコンの EMI測定結果を、また図 4測

定系の暗ノイズを示す。
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LaFi張

い。しかし、近年 MIL‐STD‐285を 参考にした lGIIz以

上でのシール ド特性評価器 も報告されている
7)。

図 5

に lGIIz以 上のシール ド特性評価器の構成例を示す。

今後、もしこのような評価器が市販されるようになる

と、lGIIz以 上に対応 したシール ド材料の開発が盛ん

になることが予想される。

D:ホ ーンアンテナの鵬口面の広い方のす監
え:BtB属 童数に対おする政長

吸収体      電波晴箱 (試料取付部以外吸収体設置 )

図5 10セ 以上のシールド特性評価器構成例

なお、図 4の測定系の暗ノイズの結果から、9逸 帯

における EMI測定ではその測定系のダイナミックレン

ジ確保のために測定系の暗ノイズを低減 しなければな

らないと言 う別の課題が存在することが分かる。

5高周波領域での基板材料の特性評価について

5,1 各種誘電体材料の測定

マイクロ波回路では、それが伝送する線路の寸法が

伝搬する波長程度となるため、低周波回路のような集

中定数回路としてではなく、分布定数回路で扱わなけ

ればならない。図 6に分布定数回路の等価回路を示す。

分布H列穏h
P【 0/司

図3 パソコン CcPUク ロック周波数866MHz)の 1

～30陸 におけるEMI測定結果

VERItCAL

図4 1～ 39貶 における測定系の暗ノイズ

図 3か ら lo抱 以上でもクロック周波数の高調波成分

と思われる電磁波ノイズが放射されていることが分か

る。

前述のような lGHz以 上の電波利用状況と電子機器

の動作クロック周波数の上昇傾向を考慮すると、これ

からの電子機器の開発には lGHz以 上の不要輻射対策

が要求される。基本的な EMI対策として電磁波シール

ドがある。電磁波シール ドを施す際には当然であるが

あらかじめ使用するシール ド材が lGIXz以上の領域で

どの程度のシマル ド性能を有するのかのデータが必要

である。また、シール ド材開発メーカーでも、この周

波数領域での計測は必要不可欠である。当センターに

於いても従来か ら電磁波シール ド材の特性評価の依頼

件数は多かつたが、最近の傾向では lGHz以 上の特性

評価を望まれることが多い。lGHz以 下の測定では評

価器が市販されている KEC法およびア ドバンテス ト法

が一般的に使用されている。なかでも、繊維やフィル

ムのような自立できない材料の場合、試料の脱着が容

易である KEC法が多用されてきた。しかし、前述の二

つの測定方法はいずれも最大測定周波数が lGX・Izで あ

るので lGHz以上の測定は出来ない。

周波数範囲が lG】貶 以上まで規定されている電磁波

シール ドの規格は MIL‐STD‐285に 規定されているが、

それは壁やシール ドドアなどのいわゆる「現物」のシ

ール ド特性を評価するものであって、開発段階のサン

プル材料などを対象としたものではなく、またそのよ

うな試料を簡便に測定できる評価器は市販されていな

分t堂】
ヨン
'"ン

ス
CtS/hd

図6 分布定数回路の等価回路

分布定数回路とは図 6の ように伝送線路の直列分布

インダクタンスと抵抗および分布並列キャパシタンス

とコンダクタンスを考慮に入れた線路である。分布定

数回路の特性は特性インピーダンスと呼ばれるもので

あらわされる。特性インピーダンスとは、均―で無限

分布菫列インダクうンス

上 [Vnd
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長の伝送線路に一方向にのみ電磁波が進んでいるとき

の電圧と電流の比のことを言う。

単位長さあたりの分布直列インピーダンスを zd、 分

布並列アドミッタンスを Yd、 特性インピーダンスを zc

とすると、それぞれ以下のようにあらわされる。

Zど =Jω透+尺

恥 =JωC+G

[Ω /m]:(1)

[S/m] (2)

(5)

(6)

式 (5)お よび (6)か ら分かるように、マイクロス

トリップラインの特性インピーダンスは基板の誘電率

と厚さおよびス トリップ導体の幅で決まる。 しかし、

高周波領域になると基板材料の誘電率が周波数に依存

することが知 られている。したがって、マイクロス ト

リップラインを設計するときには、あらか じめその基

板材料の誘電率の周波数特性を調べてお く必要がある。

各種誘電体材料の誘電率は主に lM貶 での測定値が示

されていることが多い。 しかし、それ以上の周波数で

誘電率が lMIIz時 の値と同じだとは限らない。また、

誘電率とともに誘電損失の値も周波数に依存する。誘

電損失が大きければ、伝搬するマイクロ波の減衰が大

きくなるので、この誘電損失の値を測定 しておくこと

も重要である。これまでの誘電率および誘電損失測定

時の周波数が lMIIzで あったのは、測定器および測定

原理の関係か ら簡便に測定できる範囲でより高い測定

周波数が lMIIzだったからであろう。

一般的な高周波回路基板にはガラスエポキシ基板が

用いられる。また、それ ら基板材料の誘電率はあるひ

とつの周波数 (例えば lMHz)で あらわされることが

多い。しかし、実際には物質の多 くはその誘電率の多

くが周波数依存性を持っている。数 MHz以下という

比較的周波数の低い信号を扱う場合には問題になるこ

とはないが、例えばマイクロ波領域で使用されるマイ

クロス トリップラインなど特性インピーダンスを考慮

に入れて回路設計をしなければな らないときには、そ

の基板材料の周波数特性を把握 しておく必要がある。

そこで、lGIIzま での誘電体基板材料の各種周波数特

性が測定可能な測定器を用いて実際に測定 し評価 した。

使用 した測定器はアジレン ト・テクノロジー社の RF

インピーダンス/マテリアル・アナライザ 4291Bと そ

の誘電体材料用テス ト・フィクスチャ 16452Bで ある。

図 8に これ ら測定器を示す。

Z冨
氏F再ア

l°g(身
;)  (I手 )く

(1

力
一″

＊聖
√

〓
Ｚ

(子 )>>1

Z
(3)

ただし、上式でωは電磁波の角速度である。

また、マイクロ波などの高周波の電磁波は伝送線路

に特性インピーダンスが不連続になる箇所が存在する

とそこで反射が起 こる。その反射の度合いは入射電圧

(vi)と 反射電圧 (Vf)の 比であらわされ、その比を

反射係数というとインピーダンスが Zと であるような負

荷を伝送線路に接続 した場合の伝送線路の負荷端にお

ける反射係数 (s(o))は以下の式であたえられる。

S(0)
恥 ZL~ZC

仔C

/i ZL+Zじ (4)

式 (4)よ り zcと ZLの 値が異なる場合には反射波が

生じてしまう。そのため、マイクロ波が伝搬する回路

はインピーダンスをマッチングさせる必要がある。

マイクロ波回路では図 7に示すマイクロ波ス トリッ

プ線路と呼ばれるものが使われることが多い。この伝

送線路は通常のプリント基板の作製と同様にフォ トレ

ジス トとエッチングを用いた方法で製造が可能なため、

コス ト面で有利である。また、集積化が可能なことも

特徴としてあげられる。

ストリップ導体

導体基板 銹電体

図7 マイクロストリップラインの構成図

マイクロストリップラインの特性インピーダンスは

以下の式 (5)お よび (6)であらわされるう。

エ
カＦ
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4291B肝インピーダンス/マテリアル・アナライザー本体

測定周波数範囲:lMHz～ 1.8GHz

(最大周波数は使用するテストフィクスチャに依存する)

図 9 テフロン板の誘電率 (ε ウおよび誘竜損失

(tan δ)の周波数特性

図 9か らテフロンの誘電率および誘電損失は 1.5GIIz

まではぼ一定値であることが分かる。なお、4291Bは

その測定原理からテフロンの誘電損失を 0と して扱っ

ているため、試料の誘電損失の値がテフロンと同程度

もしくはそれ以下である場合は、その値は 0と なる。

図 10に ガラスエポキシ基板の測定結果を示す。
16453A誘電体基板材料用テストフィクス狩

測定周波数範囲:lMHz～ lGHz
(最大周波数は測定試料の特性に依存する)

図8 誘電体基板材料の各種周波数特性評価装置

以下に示す図 9～ 15において各試料における誘電

率 こ'(ε ' :実数部)及び誘電損失 ttt δ (tan δ=

ε"/ε ', C" :虚数部)の周波数特性の測定結果を

示す。測定した周波数範囲は lMIIz～ 1.5ёIIzで ある。

なお、測定系の仕様は lM貶 ～ lGHzで あるので、

lGIIz以上は参考値である。

図 9に測定器の標準試料であるテフロンの測定結果

を示す。

図10 ガラスエポキシ基板の誘電率及び誘竜損失の

周波数特性

図 10か らガラスエポキシ基板の誘電率は周波数と

ともに減少していることがわかる。また.誘電損失が

0.015と テフロンよりも大きいことがわかる。

図 11に石英ガラス (Si02)基板の測定結果を示す。
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図11 石英ガラス (Si02)基板の誘電率および誘篭

損失の周波数特性

図 11か ら石英ガラス基板の誘電率の値は 3.7で

lGHzまでほぼ一定であることがわかる。また、誘電

損失は 1,5GHzま でほぼ 0と計測されてお り、テフロ

ンと同程度かまたはそれ以下ということになる。

図 12および図 13に A社および B社のポリイミド

フィルムの誘電率および誘電損失の測定結果を示す。

ポリイミドフィルムは耐熱性や機械的強度に優れるこ

とか ら最近の電子回路では多用されている。特に、機

器の小型化に最適なフレキシブル基板では、ほとんど

この材料が用いられている。

図13 B社ポリイミドフィルムの誘電率及び誘電損

失の周波数特性

図 13か ら B社 のポ リイ ミ ドフィル ム誘電率は

1.5GIIzま で 3,25、 誘電損失は o.oo29で一定であるこ

とがわかる。

電子回路基板には用いられないが、図 14および図

15に c社および D社のアクリル板のall定結果を参考

として示す。

図14 C社アクリル板の誘電率および誘電損失の周

波数特性

図12 A社ポリイミドフィルムの誘電率及び誘電損

失の周波数特性

図 12か ら A社のポリイミドフィルムの場合、誘電

損失の値は 1.5GHzま で o.oo57で ほぼ一定であるが、

誘電率は 1.5CIIzま で緩やかに減少していくことがわ

かる。
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50 mU/ REF

λ〓

予請

にあらわされる。なお、ス 。は真空中の波長である。

また、媒質中の電磁波の周波数は一定である。

図15 D社アクリル板の誘竜率及び誘電損失の周波

数特性

図 14および図 15か ら誘電損失の値はどちらもお

およそ 0。CIC15～ 0.01の 間であるが、誘電率の関しては

c社のアクリル板は 1.55(lGIIz)、 D社のものは 2.64

(lGIセ)であり、異なることが分かる。

当センターでもセラミックや高分子材料をはじめと

する誘電体基板材料の特性評価依頼はここ数年増加傾

向 にあ り、 またそ の評価依頼 され る測定周波数が

19貶 以上のマイクロ波帯のことも多い。今回使用 し

たアジレン ト・テクノロジー社の 4291Bは lMIIz～

lGHzま で誘電体材料の周波数測定が簡単に行えるが、

基板材料の lGHz lこ おける周波数特性を精度良く簡便

に測定できる測定器は現在市販されていない。従来か

らマイクロ波帯のような高周波領域における誘電体特

性評価方法はマイクロス トリップラインや空洞共振法

で行われてきた。しかし、これ らは測定周波数 ごとに

測定治具が必要であり簡単にその試料の周波数特性が

得 られると言うわけにはいかない。マイクロ波回路用

に新たな材料を開発 していくためおよび新たな材料を

適用していく上で、さらなる高周波数領域で誘電率や

誘電損失などの物性が簡単に測定出来る測定装置が求

められている。

また、今回使用 したアジレン トテクノロジー社の

4192Bではテフロンの損失を 0と してロー ド補正を行

うため、その原理上テフロンより誘電損失の小さな試

料の誘電損失は計測できないという特性を持つことを

先に述べた。したがつて、テフロンより小さな誘電損

失の評価には他の原理による測定方法での評価が必要

になる。

5,2 求められる誘電体基板材料

マイクロス トリップラインを伝搬する電磁波の波長

λと誘電体基板の誘電率 ど ,との関係式は以下のよう

(7)

(7)式か ら分かるように、基板材料の誘電率の値が

大きいほど、伝搬するマイクロ波の波長が短 くなる。

よって、誘電率の大きな材料を使用すれば、波長の大

きさに支配されるフィルタ回路やアンテナ等の部品の

小型化が可能になる。携帯電話のアンテナがチップサ

イズになったのも、高誘電率材料のおかげである。し

かし、一般的には誘電率の大きな材料は同時にその誘

電損失も大きいとされている。したがつて、無線通信

分野などでは、高周波回路の小型化かつ省電力化の達

成のために、高誘電率・低誘電損失という一般的には

相反する特性を有する材料の開発が望まれる。

また、逆に式 (7)か ら分かるように材料の誘電率が

小さいほど回路を伝搬する電磁波の波長は縮まず、速

度は真空中の伝搬速度に近くなる。媒質中の電磁波の

周波数は一定であるので、結果 として誘電率の値が小

さいほど伝搬速度は速 くなる。そのため、情報処理分

野等では高速な情報伝送・情報処理を実現するために

低誘電率の材料が求められている。また、高速・大容

量情報伝送には異なる周波数の信号を重畳させて伝送

することも多く、この異なる周波数どうしの信号のタ

イミングを狂わせないためにも基板材料の誘電率が使

用する信号の周波数帯域で周波数依存性を持たないと

言うことも重要な特性である。        、

なお、情報処理分野においても信号減衰の抑制のた

めに低誘電損失の材料が求められていることは言うま

でもない。

6誘電率変化を利用した新たなるデバイス

6.1 マイクロストリップライン基板の誘電率制御

マイクロス トリップライン基板の誘電率が変化すれ

ば、前述の (7)式より伝搬するマイクロ波の波長が変

化することは前に述べた。そこで、現在直流外部印加

電圧によって誘電率が変化すると言う性質を持つ基板

材料を用いて、基板上のマイクロ波の波長を積極的に

変化させるというあたらなアクティブデバイスの研究

が行われている。

6.2 強誘電体薄膜を利用したデバイスの開発

アメリカではチタン酸ス トロンチウム (SrTioa)や

チタン酸ス トロンチウム・バリウム (BttShTi03)な
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どをはじめとする強誘電体薄膜を利用した新たなデバ

イスの研究が盛んである り。強誘電体セラミックは誘

電率の値が数 loo～数 1000と 非常に大きいことが特長

である。しかし、強誘電体セラミックは誘電損失も大

きいことが知られており、マイクロ波回路などの高周

波回路には用いられてはいない。しかし、近年の強誘

電体薄膜に関する物性研究の結果、セラミックバルク

状の強誘電体の物性とは大きく異なることが明らかに

なった。それは、強誘電体薄膜が印加する電界によっ

てはセラミックバルク状のものの誘電率より約一桁小

さい値を示すことである。この性質から、強誘電体薄

膜基板は基板に印加するバイアス直流電圧を制御する

ことによって誘電率可変基板となる。そこで、この基

板上にマイクロス トリップラインを形成して、伝搬す

る電磁波の波長を変化させることによって、あらたな

可変移相器や可変フィルタなどの実現へ向けた研究が

行われている。図 16に強誘電体薄膜を適用した基板

によるマイクロス トリップラインを示す。

ストリップ導体

別の組み合わせ

BaxS均―x■。3薄膜 04μ m厚

MgO瑳 根 300μ m厚

マイクロストリップライン

図16 強誘電体薄膜を適用した基板によるマイクロ

ストリップライン

このような強誘電体薄膜を利用 した研究はまだ始ま

ったばか りであるが、今後 日本においても注 目されよ

うとしている研究の一つである。

これまで強誘電体はその誘電損失の大きさか ら、マ

イクロ波領域での物性を十分に調べられていなかった

が、今後あらためて研究されていくようになるかもし

れない。

6.3 液品を利用したデバイスの開発

液晶材料は前述の強誘電体薄膜と同様に、印加され

る直流′ヾイアス電圧によってその誘電率の値が変化す

る。そのため、この特性を利用した新たなマイクロ波

回路デバイスの研究が行われている
"〕

り。応用としては

強誘電体薄膜と同様に可変移相器や可変フィルタ、苛

変遅延線などである。液晶は直流電圧の変化に対する

誘電率の変化が遅いので、その応答速度の改善が課題

としてあげられている。また、液晶はその物性上、液

晶としての性質を示す温度範囲が比較的狭いため、実

際のデバイスとして用いられる場合にその点も課題と

されることであろう。

図 17に液晶を適用した基板によるマイクロストリ

ップラインを示す。

制
御
電
圧

図17 液晶を適用した基板によるマイクロストリッ

プライン

なお、液晶材料のマイクロ波分野への応用も始まっ

たばかりであり、液lRIそ のもののマイクロ波領域にお

ける誘電率測定方法に関する研究も行われているとこ

ろであるり。

7 まとめ

今回の調査・実験よ り、以下のことが確認できた。

①マイクロ波と物質の誘電特性との相互作用を利用

した非接触測定への応用が盛んである。

②今回dll定 に使用したパソコンの EMI測定結果から、

ld虚 以上の準マイクロ波帯にも電磁ノイズが放

射されていることが分かった。

③現状の CIIz帯の EMI Rll定 系では、暗ノイズの値

は GHz帯の放射ノイズ規制規格の電界許容度値に

近い値であり、許容値と暗ノイズ値との差は 1～

3GHzの帯域で約 10dB μ V/m程度しかない。

④ガラスエポキン基板の誘電率は測定周波数 lMIIz

～ lGHzの範囲では周波数と共に減少する。

⑤石英ガラス基板の誘電損失は測定周凛数 lMIIz

～ lGHzの範囲ではテフロンと同等レベルである。

③図 12および 13か ら、誘電率の値が小さい A社
のポリイミドフィルムの方が誘電損失に関しては

B社のものより大きい。

また,マイクロ波技術に関する課題としては以下の

ようになる。             |

●材料開発分野

i)情報処理分野 (コ ンピュータ等 )

。低誘電率材料 → 処理の高速化   ―

五)通信分野 (携帯電話等 )

・高誘電率材料 → 小型化

・低誘電損失  → 省電力化

逝)材料特性評価 |

・G践 帯における使用が簡便な誘電体材料の特

性評価器の開発

制

御
電

圧

9909

250μ m

2μ m厚
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0電磁環境両立性 (EMC)分野

i)α乾帯でのシール ド材料特性評価器の開発

遺)団彪 帯での EMI測定における測定系の暗ノ

イズの低減

なお、今後注目すべき新しい技術としては強誘電体

薄膜のマイクロ波デバイスの応用が挙げられる。
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バイオマスの利用に関する酵素化学的研究

松  本   正

Tadashi Matsumoto,

1.緒   言

地球温暖化現象など地球 レベルの環境問題がクローズ

アンプされるとともに、石油資源の枯渇が問題になつて

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、出きる限り

セープする必要がある。このため、自動車やボイラーの

燃料等エネルギー源 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 しく地域の特性を活かしたリサ

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 となつている。また、資源

の枯渇に備え、バイオマスより工業原材料や食品素材等

を開発する技術開発も今後益々重要になる。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

オマスの処理方法の開発は、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、問伐材、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、これを主に環境に優 しい生

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、酵

素化学的な検討を実施 した。

本研究は、大きく分けて①廃食油の酵素法によるバイ

オディーゼル燃料への変換技術の開発と②廃木材や、間

伐材、稲フラ、ビール粕等のβ―グルカンの酵素分解に

岡 田 俊 樹

Toshiki Okada

よる利用化研究の 2つの要素研究から構成されている。

廃食油のバ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
i～ 3)。

滋賀県においても、愛東町や環境生

協がすでに取 り組んでお り、県としての取 り組みが検討

されている。廃食用油はそのままでもディーゼル燃料と

なり得るが、動粘度が高いために既存のディーゼルエン

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
1～ 3)。

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

脂肪をメタノールと反応 させ、脂肪酸のメチルエステル

とグリセ リンに転換する技術についてはかなり実用化が

進んでお り、ほとんどが食用油とメタノールの反応に水

酸化カ リウム (KOH)を用いるアルカ リ触媒法を採用 し

ている
1・ 3)。 しかし、本方法では、食用油に過剰のメタ

ノールを添力口し、触媒 として KOHを添加 して 60℃程

度で反応 させるため、過剰のメタノールが蒸発 し大気汚

染の原因になることや、触媒の KOHが水質汚染の原因

になること、転換に熱エネルギーが多量に必要なこと等

が懸念されている。そこで、真に環境に配慮 した BDF

の製造方法として、酵素 (リ パーゼ)を用いて生物化学

的に常温で反応を行 う技術の確立を目標 として研究を実

施 した。

一方、廃木材、間伐材、稲わら、籾殻、水車等の糖質

系バイオマスは、分解により単糖やオ リゴ糖に変換すれ

ば、発酵原料となリエタノールやパラフィン等の燃料と

なる化合物へと変換することが可能である。また、ビー

ル粕中の酵母細胞壁やキノコ培養残査中のキノコ細胞壁

等のβ―グルカンは、適当な大きさに分解することによ

半

白 井 仲 明

Nobuaki Shiral,

要旨 :地域に存在する廃食油、廃木材、間伐材、稲わら、籾殻、水草、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し、これを主に環境に優しい生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、酵素化学的な検討を実施した。その結果、廃食油のメチルエステル化によるバイオデイーゼル燃料への

転換は、酵素 (リ パーゼ)を用いた生化学的な手法においても、バッチ法であれば理論収量の 95%以 上の

収率で変換できることが判明した。また、廃木材やビール粕等を分解するβ一グルコシダーゼについて、速

度論量や熱安定性等の諸性質を求めるとともに、清酒酵母培養液中にもバイオマスを分解するβ―グルコシ

ダーゼ活性があることを確認した。

*機能材料担当
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り機能性食品素材や医薬品原料に変換できる可能性があ

る。そこで、これ らの糖質系バイオマスを有効に分解す

る手法について、酵素化学的に検討を行つた。

2.実 験材料および実験方法

2.1 実験材料

2.1。 1廃食油のパイオディーゼル燃料化研究

酵素は、ノボノルディスクバイオイングス トリー (株 )

から恵与された Cうヵ務力 αttr,′θr,c,起源の固定化 リパー

ゼ製剤 Novoηm 4354)ぉ ょび洛東化成工業 (株)製の

Ps?クあ脇οヵ体アクοttdθ¢が 起源の固定化リパーゼ製剤 (ナ

カライテスク (株)よ り購入)を用いた。食用油は日清

製油 (株)製の食用ナタネ油を、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。

バイアル瓶 (9 ml容 )

2.1.2糖質系バイオマスの酵素分解研究

酵素は、オリエンタル酵母工業 (株)製のスイー トア

ーモン ド起源のβ一グルコシダーゼを使用 した。酵母培

養液は、清酒酵母を YPD培地で 3日 間培養 した後の上

澄み液を使用 した。合成基質パラニ トロフェニル β‐D‐

グルコピラノシ ドはシグマケミカル社製を使用した。そ

の他の試薬は特級品を使用した。

2。 2 脂肪酸 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 mlの かヘキサンに溶解 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…9AMに よ

り定量分析を実施 した。カラムは CG-235を充填 した 2

m 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。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 mymh、 イ

ンジェクション量は 2 μlで分析を実施 した。オレイン

リパーゼ (Novozym 435等 )を 0.2g秤量

ナタネ油5g,メ タノール 01818を添加

30℃、 125 rpmで 振 トウ、10時 間

100 mgを 取 り出し、GCで分析

メタノール 0。 181gを 添力日

30℃、 125 rpmで 振 トウ、 14時間

loO mgを 取 り出し、CCで分析

メタノール 0.181gを添加

30℃、125 rpmで振 トウ、24時間

反応混合物を取り出し (酵素は残す)、 CCで分析

Fig。 1.バ ッチ法による植物油のメチルエステル化反応実験スキーム
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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、標準との面積比で定量した。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。

23 バッチ法によるメチルエステル化反応実験

食用油 (廃食油)を 100%ト リグリセ リドとすれば、

その l molcを メチルエステル化するのにメタノールは

3 mole要することとなるが、食用油に添力口するメタノ

ールのモル比が食用油に姑して 1.5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
5)か

ら、

Fig。 1に示すスキームのとお り食用油 l m01eに 対 してメ

タノールを l molcづ つ 3段階に分けて反応させた。反

応は、いわしや生物科学 (株)製の振 トウ培養装置を用

いて、30℃でレシプロ 125rpmの条件で行つた。3段階

目の反応が終了後、固定化酵素以外の反応混合物を取 り

出し、新たに食用油とメタノールを添加 して、次のエス

テル化反応を実施 した。エステル化反応は、同一の酵素

を使用して繰 り返 し3回行った。食用油は トリオレイン

(オ レイン酸 3分子がグリセ リンとエステル化 した トリ

アシルグリセロール )、 と見なして、添加するメタノー

ル量を計算 した。なお、メチルエステルの収量が、その

段階における理論収量の 90%に満たない場合は、酵素

のメタノール失活を国避するため次の段階へ進まずにそ

の時点で実験を終了した。

2.4 連続法によるメチルエステル化反応実験

Fig.2イこ示すように内径 15mm O、 長さ 150 mmのガ

ラスオープン″ラムに
'パ

ーゼ (Novozym 435)を 48

充填 した反応器 (バイオリアクター)を作成 し、Fig 3

に示すスキームのとおり食用油 l mOlcに 姑してメタノ

ールを l m01eづ つ 3段階に分けて反応させた。バッチ

法と同様に、メチルエステルの収量がその段階における

理論収量の 90%に満たない場合は、次の段階へ進まず

にその時点で実験を終了した。カラムの通過時間は、ア

トー (株)製のペリスタポンプを用いて制御 した。

2.5 β―グルコシダーゼ活性の測定

β―グル コシダーゼ活性の測定は、パラニ トロフェニ

ル β―D‐グルコピラノシ ドを基質 として、pH5 1～ 75で

反応を行い、 β‐グルコシ ド結合の切断により遊離する

パラニ トロフェノレー トイオンを、400 ■mにおける吸

光度で定量することにより求めた。反応緩衝液は、005M
の酢駿ナ トリウム緩衝液 (pH 51)あ るいは TES緩衝液

(pH 75)を用いた。

通常の反応においては、酵素濃度 250 ng伍 1、 基質濃度

2mMで反応を行い、反応速度論量の測定実験では、基

質濃度を 0.25 mM～ 15 mMま で変化 させた。

Fig。2 連続法による植物油のメチルエステル化反応実験装置
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ジパーゼ (Novozym 435,4g)充填カラムを作成

|

タネ油 100g,メ タノール 3.62gの 混合液

30℃、 10時 間かけてカラムを通過 させ る

1段階目

100 mgを 取 り、GCで分析

メタノール 3.62gを 添加 して混合

2段階目 30℃、 14時 間かけてカラムを通過 させ る

100 mgを 取 り、GCで分析

メタノール 3.62gを 添力Πして混合

30℃、24時間かけてカラムを通過 させ る

最終生成物、GCで分析

Fig.3 連続法による植物油のメチルエステル化反応実験スキーム

目段階3

3.結 果 と考察

31廃 食油のバイオディーゼル燃料化研究

31.1 パ ッチ法でのNovozym 435触 媒による廃食

油のメチルエステル化反応の収量

昨年度の予備研究において、未使用のナタネ油を原料

としてり′ヽ―ゼ (Novozym 435)に よるメチルエステ

ル化実験を実施 したところ、バジチ法では 3段階目終了

時のメチルエステルの最終的な収量が理論収量の 95.40/O

と高収率で変換できることがわかった。しかし、実際に

エステル化を行おうとする廃食油での確認試験は未実施

であり、廃食油中に新たに発生する成分が酵素反応を阻

害する恐れも懸念されるので、今回廃食油を原料に試験

を実施した。'Nevozym 435を 使用し、バッチ法により

廃食油のメチルエステル化を実施した際の収量を Table

lに示す。メチルエステル化は実験法でも述べたとおり、

3段階に分けて実施し、繰 り返し3回行つた。また、試

料は 3個並行して実験に供した。その結果、反応混合物

100 mg当 たりの平均収量は、 1段階日で 323 mg(1段

階目終了時の理論収量の 10010/0)、 2段階目で 61.8 mg

(2段階目終了時の理論収量の 989%)、 3段階目で 88.6

mg(3段階目終了時の理論収量の 97.8%)と 廃食油を

原料とした場合においても高収率で変換できることがわ

かつた。また、3回の繰 り返しによつても酵素の変換性

能の低下はなかった。

3112連 続法でのNovozym 435触媒 によるメチル

エステル化反応の収量

廃食油の酵素法によるメチルエステル化プラン トを設

計・製作 していく場合、バッチ法よりも連続法の方が一

度に大量の原料を処理でき、反応器 も小 さくて済む。 し

かし、昨年度の研究においては、連続法では収量が理論

値の 514%ま でしかあがらなかった。そこで、今回、

収率を上昇させるべく実験を繰 り返 した。 しかし、接触

面積が小さいのか、生成物阻害を起こすものなのか原因

は明らかでないが、収率は 551%ま でしか増加 しなかっ

た。すなわち、連続法よりもバッチ法の方が容易に高い

収率でメチルエステルに変換できると言える。このため、

プラン トの設計・製作の際には、バッチ法を採用する方

が安全である。

3.1.3 安価な リパーゼの利用

昨年度に引き続き、安価で一般的なリパーゼを使用で

きないか検討 した。昨年度の研究において P6・θクあηοη,s

y7クοttdθθη∫起源の固定化 リパーゼを用い、反応混合物中

に 1%程度の水を加えれば、理論収量の 70%程度まで

のメチルエステル化が可能であることが判明した。 しか

し、これ以上の収量増加はできなかつた。反応の一部に

Ps?クあ″οηtt y720ttsθθ暦 ジパ~ゼでは触媒 しきれない部

分があるためと考えられる。そこで、2種のリパーゼを

共 同的 に作用 させ るこ とを思 いつ き、Ps?クあ″οη岱

力 ο躍∫θ翻∫起源のリパーゼに約 10%の Novozym 435を
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Table l リパーゼ lNowozym 435)触媒による廃食油のメチルエステル化反応の収量 (バ ッチ法)

脂肪酸メチルエステル生成量 (mg/100 mg反 応混合物)

886

906

978%

61.8

62。 5

98.9%

32.3

32.3

100%

平均値

理論値

収 率

86.087.186.562362.561231.933133.33

90089,790861.862.2 1  62431:731.83272

89689488.361.262.3   60,732.031.932.1

No.3No.2No.1No3No.l   No.2No.3No.2No.1

3段階目2段階目1段階目繰 り返

し回数

Tablc 2混 合リパーゼ系によるナタネ油のメチルエステル化反応の収量 (バ ンチ法)

脂肪酸メチルエステル生成量

(mg/100 mg反 応混合物)

lt23‐3

1,73-2

3B
N
鞘

435
0.02gリ

3‐ 1

76664327.02‐3

76.462.527.82‐2

74.466.029.4
号知審%TIB

+

】!メ♀二rttTi2g

2‐ 1

18.0卜3

1901-2

191
ニ

リ ｇ２
淋
０
．鰐

1‐ 1

3段階目2段階目1段階目酵 素 系番 号

混合 し、Fig■ のスキームに従いバッチ法により反応を

実施 した。対照として Psθ″あ脇οηtty72γ?ざθθ潜 起源のリ

パーゼのみの場合と、10%量の Novozym 435の みでも

反応 を実施 した。その結果、Tablc 2に 示す とお り

λ 9クrFOttοη斜 ル Or9dθθ籍

'パ
ーゼのみでは (昨年度研究

の結果のとお り)、 1段階 日で反応混合物 100ng中約

19mgと 理論収量の 60%弱 にしかならなかつた。しかし、

これにNovozym 435リ パーゼを 10%添加 し反応を行 う

ことにより、 1段階目で反応混合物 100mg中 約 28mB

と理論収量の約 87%ま で収率が大きく増加 した。そこ

で、2段階日、3段階日と引き続き反応を行つたところ、

2段階日で反応混合物 100ng中 約 64m8と 理論収量の

約 103%、 3段階目では反応混合物 100mg中約 76mgと

理論収量の約 84%ま で収率が増加 した。なお、 2段階

目で 100%を 超えたのはメタノールの添力日量が少 し多か

ったためと考えられる。この反応収率の増加は、10%量

の Novottm 435の みに起因している可能性もあるので、

10%量の Novozym 435の みを酵素として同一の系で反

応を行つたところ、 1段階日で反応混合物 100mg中 約

2mgと ほとんどメチルエステルは生成 しなかつた。す

なわち、Novozym 435を 10°/。添加することによる反応

収率の大きな増加は、Novozym 435の 直接的な効果で

はなく、 2つ の酵素が協同的に反応を司 り、10%量の

Novozym 435が 、み?″あ脇伽斜 y72ο′欝θ♂ηS起源のリパー
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ゼの反応を補助するためであると考えられる。本実験結

果は、プラントの設計や運転においてコス トを減少させ

る有力な手段になるものと考えられる。

3.2.糖質系バイオマスの酵素分解研究

3.2.1ス ゥィー トアーモンド由来のβ一グルコシ

ダーゼの性質

酵母細胞壁やキノコ細胞壁等のβ―グルカンのオリゴ

糖に、抗腫瘍性等の機能性があることが最近わかつてき

ている。本研究では、最終的な目標 として a― グルカン

から機能性のオ リゴ糖を得るため、β―グルカンの酵素

分解およびその酵素の検討を行つた。 β一グルカンを分

解する酵素には市販品はあま りなく、前記 目的のために

は適当な微生物から検索する必要がある。ここでは、ま

ず、市販品として入手できるスタィー トアーモン ド由来

のβ―グルコシダーゼ (以下アーモン ドβ―グルコシダ

ーゼと略す)の性質を調べた。本酵素は、物理化学的に

分解 して得 られる長鎖オ リゴ糖を、単糖 レベルまで分解

したり、生理活性を発現する大きさにまで分解 していく

ことに将来利用できると考えられるが、そのためにも速

度論的な性質の把握が必要である。

Fig.4に 、至適 pHと される pH5 1に おけるアーモン

ドβ―グルコシダーゼの反応速度に及ぼす基質濃度の影

響を示す。Fig.4の実験条件においては酵素反応生成物

0.5
ぶ I

5mM
60mM

mWI

20mM

■OmM
06mM
0 41BM

2 4     6
反応時間 /分

8 10

5 10

基質濃度 ([S]/嗣朔

Fig.4 アーモン ドβ―グル コシダーゼの反応に及ぼす

基質濃度の影響

酵素初決度 :250 ng/ml、 反応温度 125℃ 、 pH:5.1

であるパラニ トロフェノレー トイオンは、反応時間に対

し直線的に増加することがわかる。そして、本酵素反応

のミカエ リス常数 (Km)は 35 mM、 最大速度 (Vmax)は

6.7x10'absttin(9 3 nlnoVmin)と 算出された。pH5,11こ お

ける反応では、パラニ トロフェノレー トイオンの解離度

が小さいため、反応後にアルカリを加えて解離度を増加

させて発色させる必要がある。このため、一定時間おき

にサンプリングをするなど実験効率が良くない。本酵素

は、比較的広い pH安定領域を持つことから、pH7.5に

おける速度論量を求め、以後の実験が pHの高い領域で

可能かどうかを調べた。Fig 5に pH7 5に おけるアーモ

ン ドβ―グルコシダーゼの反応速度に及ぼす基質濃度の

影響を示す。本実験は、すべて分光光度計の中で反応を

行い、一定時間 (1～ 5秒)ご との吸光度を直接測定し

て記録 した。キュベットの周 りには恒温水を循環させ、

反応温度を一定に保つた。その結果、pHI■ の条件 とほ

ぼ同じ傾向が観察され、Kmイ直は 3.5 mMと pH5 1の 場

合 と同一であり、酵素基質複合体の形成段階は pHに影

響 されないことがわかつた。最大速度は 21x10セabs/mh

(29 nmo1/min)と pH5.1の 場合に比べて、約 31%に低下

した。すなわち、PHは酵素反応の触媒段階に影響を及

ぼ していることがわかる。反応 pHは、酵素基質結合段

階に影響を与えず、触媒段階にのみ影響を与えることが

1511BM 10 mM 7 51nM

51‐M

3 nlavI

2mM

lmM

0 51nM

025 mM

10 20
反応時間 /分
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基質濃度 ([S]/n・ IM)

15

Fig.5 アーモン ドβ―グル コシダーゼの反応に及ぼす

基質濃度の影響

酵素初濃度 :250 ng/ml、 反応温度 :25℃ 、 pH,75
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わかつたので、以後の実験は操作の簡便なpH75に おい

て実施することとした。

次に、本酵素の反応至適温度や酵素の寿命に影響を与

えにくい温度範囲を求めるため反応温度を変化させて初

速度を測定した。Fig.6にアーモンドβ‐グルコシダーゼ

の活性に及ぼす反応温度の影響を示す。その結果、反応

温度が 55℃までは、温度の上昇とともに反応速度の増

加が観察されたが、45℃および 55℃ではタイムコース

に湾曲が見られ時間とともに酵素の一部が朱活している

ことが予想できる。さらに反応温度を上昇 していくと、

タイムコースの湾曲が激 しくなり、酵素の失活割合が増

加 し、60℃では 20分後の反応速度が 55℃ よりも小さ

くなり、75℃では反応直後にほぼ完全に失活すること

がわかる。このことから、本酵素を用いる場合、反応効

率と酵素の寿命 (コ ス ト)の両方を考慮すれば 35℃～ 40

℃で反応を行 うのが最適であると言える。また、酵素の

再利用を考えずに 2～ 3時間程度の短い時間に最も多く

の生成物を得たい場合には 55℃付近で反応を行い、酵

素をできる限り長期間失活させずに使用 したい場合には

35℃以下で反応を行 うのが適当であると言える:

次に、バイオマスを酵素分解する場合、分解されるバ

イオマスの起源 (例えば海水中のバイオマスのように)

によつては塩類を多く含み、これが酵素の活性を阻害す

る恐れもあるので、酵素活性に及ぽす塩類の影響を調べ

た。その結果、Fig.7(上段)に示すように塩化ナ トリ

ウム(NaCl)の 濃度を増加 させると、反応速度が公々に

20      40
反応時間 /分

Fi8 6 アーモンドβ‐グルコンダーゼの活性に及ぼす

反応温度の影響

酵素初濃度 :250 ng/ml、 基質濃度 :2mM、  pH

低下していくことがわかつた。また、0.15 M以下の比

較的薄い濃度で酵素比活性が急激に低下し、以後塩濃度

が増加 しても僅かずつしか比活性が低下しないことがわ

かつた。酵素反応を行 う場合、塩類濃度に対する酵素活

性の挙動は、塩化ナ トリウム以外の塩類についても重要

な知見となるので、塩化 リチウム (LiCり 、塩化カリウム

(KCl)、 塩化ルビジウム (RbCl)、 塩化セシウム (CsCl)の

4種の 1価塩類について、塩化ナ トリウムと同様に濃度

に対する酵素比活性の挙動を調べた。その結果、Fig 7

(下段)に示すようにどの塩類も濃度の増加にしたがつ

て比活性が低下していつたが、その湊度―比活性曲線が

塩化カリウムと塩化ルビジウムでは塩化ナ トリウムと全

く同下の挙動を示したのに対 し、塩化 リチウムと塩化セ

シウムは同一濃度における比活性の低下が塩化ナ トリウ

ムよりも大きかった。塩化 リチウムに至つては、最初の

O.075Mで 比活性が 10%以下まで低下し、以後比活性は

ほとんど0と なつた。塩化 ヅチウムが反応混合物中に混

入 した場合、本酵素は大きな阻害を受けるので注意が必

要である。Fig 4や Fむ 5に示すように濃度―反応速度曲

線が、ミカエリスーメンテンの式 ッ=乃9r/(K″ +[S])に綺

麗にフィンテイングできることから、本酵素は (1)式

に示す ミカエ リスーメンテン型の反応様式を取ると予想

できる。
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そこで塩類により酵素活性が低下する現象は、式 (1)

において塩類が酵素基質結合段階 (K閉 値に反映)あ る

いは触媒段階 (幼rlx値に反映)の どちらに影響を与え

ているのが原因であるかをかを確認するため、塩類を添

加 していない場合 と塩化カリウムを 0.075M添加 した場

合に、反応初速度に及ぼす基質濃度の影響がどのように

変化するかを調査 した。その結果、Fig.8に 示すように

塩化カリウムを添力日した場合、基質濃度を増加 しても反

応速度は回復せず塩化カリウム無添力日の場合に比べて、

/1Pぬ 値が低下した。一方、ラインウェーバエニバーク

プロットにより両者の K胸 値を見積もつたところ、塩無

添加の場合には 3.5 mM、 塩化カリウム o.o75Mを 添加

した場合には 37 mMと ほとんど変化 しなかつた。この

ことから、塩類は酵素反応の触媒段階に影響を与えてい

るものと考えられた。本酵素の活′性部位には解離性アミ

ノ酸が関与し、これが塩類により電荷を中和されるため

に触媒能力が低下するためであろうと考えられる。また、

塩化 リチウムで活性が大きく低下するのは、イオン半径

の小さなリチウムイオンが酵素タンパク質の内部まで侵

入 しやすいためであろうと考えられる。一方、イオン半

径の大きなセシウムイオンが、ナ トリウムイオンやカ リ

ウムイオンよりも酵素活性に影響を与えることは、タン

パク質内部への侵入のしやすさでは説明できなく、イオ

ン周囲に水の構造が形成 され反応物が動きにくくなるた

めに触媒速度が低下する等、別の要因を考察する必要が

ある。このことは、理学的、工学的両面から非常に興味

深い点であり、今後深 く究明していきたい。

5        10
基質濃度 (IS]/mMl

15

Fig.8 アーモン ドβ―グル コシダーゼの反応初速度に

及ぼす塩類および基質濃度の影響

反応温度 :25℃、酵素初濃度 :250 ng/ml、 基質濃度 :

2mM、  pH:75

3.2.2酵母由来のβ一グルコシダーゼの性質

アーモンド起源のβ―グルヨシダーゼは、前述のよう

に優れた性質を有し、セルロース等のβ一グルカン系バ

イオマス分解の過程 (主に最終段階)に適用できる可能

性が高い。 しかしながら、スゥイー トアーモン ドという

日本では栽培されていない植物から精製するため、どう

してもコス トが高くなり工業的規模で使用するには、も

う少し安価で簡単に生産できるとともに、いろいろなニ

ーズに合わせて容易に変異をかけやすい酵素が望まれ

る。そこで、酵母にβ―グルコシダーゼが存在するとい

う報告に従い、清酒酵母培養液のβ一グルコシダーゼ活

性を調べた。清酒酵母培養液を、8,000 rpm、 15分間の

遠心分離により菌体を除去 し上澄み液を酵素溶液 として

そのまま試験に供 した。なお、酵母培養液は、YPD培
地に清酒酵母を 2%植菌し、48時間静置培養 したもので

ある。パラニ トロフェニルーβ一グルコピラノシ ド(β

‐PNPG)を基質 として、25℃で反応を行つたところ、タ

イムコース、エンザイムコンセン トレーションともに 1

次の直線が得 られ、酵母培養液中に確かにβ一グルコシ

ダーゼ活性が存在することが確認できた。そこで、次に、

反応速度に及ぼす基質濃度の影響を調べたところ、Fほ 9

に示すように、基質濃度―反応初速度曲線は、ミカエリ

スーメンテンの式にフィンテイングされ、ミカエ リスー

メンテン型反応様式をとる酵素の存在がここからも確認

された。そして、実験結果のラインウェーバーーバーク

プロッ トより、本酵兼 (酵母培養液中のβ―グルコシダ

ーゼ活性の全て)反応のミカエ ジス常数 (角,)は 67 mM、
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Fig 9 酵母培養液中のβ中グルコシダーゼ活性に及ぼす

基質濃度の影響

反応温度 :25℃ 、 pH:7.5、
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最大速度 (‰a)は 5.8x10・abs/mh(0,8nlno1/min)と 算出さ

れた。これらの値は、アーモン ドのβ一グルコシダーゼ

(250 ng/ml溶液)と 比較 して、Kμ 値で約 2倍、助 餌

値で約 1/12であつた。酵素活性測定では、培養液を 1/10

に希釈 して測定 したことになるので、 1リ ットルの培養

液中にアーモン ドβ―グルコシダーゼ約 200ugに相当す

る酵素活性 しか存在 しないことになる。 しかしながら、

基質であるβ―PATPCと 結合するが加水分解はしないよ

うなタンパク質の存在によりK脇 値は大きく―なるので、

精製を進めていけば K脇 値は小さくなる可能性が高い。

また、酵兼比活性も精製により飛躍的に増大するので、

酵母培養液中のβ一グルコシダーゼがアーモン ドのβ―

グルコシダーゼ と同等性能以上に精製することはそ う難

しくない。現在、本酵素を標品を得るために酵母の培養

条件や濃縮条件、精製条件等を検討中である。酵母由来

の酵素は実験室でも生産が可能であり、また変異も比較

的容易であることから、β―グルカン系バイオマスの分

解酵素としては利用のメリットが高い。今後は、本酵素

の大量生産、精製を早期に実施 し、実際のバイオマス分

解に利用していきたい。

4結  言

地球温暖化現象など地球 レベルでの環境問題や化石燃

料の枯渇に紺応するため、県内に大量に存在する廃食油、

ナタネ、ひまわり、廃本材、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、酵素化学的

な検討を実施 した。

本研究は、①廃食油の酵素法によるバイオデイーゼル

燃料への変換技術の開発 と②廃木材や、間伐材、稲ワラ、

ビール粕等のβ一グルカンの酵素分解による利用化研究

の 2つの要素に分けて研究を実施 した。その結果、①廃

食油の酵素法によるバイオデイーゼル燃料への変換技術

の開発においては、従来、未使用の植物油のみを試料 と

して用いて検討を行つていたが、廃食油を試料とした場

合も同様に高い効率でバイオディーゼル燃料に転換でき

ることが確認できた。また、実用化の効率的な手段とし

て、連続法によるプラン ト化を模索して言たが、本手法

においてはバッチ法の方がプラン ト化 しやす虔生産効率

が高いことが判明した。これらの結果に基づき、来年度

の研究におけるミユプラン ト製作では、バツチ法を採用

することと決定した。また、安価なジパーゼの開発にお

い て は Pd9ク あ 脇οηαs力 ο″ SCttS起 源 の リ パ ー ゼ と

Novozym 435を 協同的に作用させること、すなわち、P

アクοr¢∫θ?々S リパ
=ゼにNovozym 435を 10%添加するこ

とにより高い効率で反応が進むことが発見された。これ

は、今後、プラントを運転していくうえでコス トダウン

につながる技術 として期待できる。地域に発生するパイ

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 してデイ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。今後、さらに効率を上げるとともに

コス トダウンが図れるよう検討を進めていきたい。

廃木材や、間伐材、稲フラ、ビール粕等のβ一グルカ

ンの酵素分解による利用化研究においては、主にスタイ

ー トアーモン ド由来のβ一グルコシダーゼの性質につい

ての検討を行つた。今後は、酵母由来のβ―グルコシダ

ーゼ等入手しやすく変異の行いやすい酵素について、大

量生産や精製を含め、バイオマス分解技術の検討を行 う

予定である。さらに、本年度においては、第 1段階の分

解 とも言える高分子バイオマスを低分子化 し溶解する研

究については検討 していない。本手法については、超臨

界流体を用いる手法やマイクロ波を用いる手法等がある

ことが判明したので、マイクロ波等を用いた分解につい

て検討 し、第 2段陪の分解である本研究とつなげていき

たい。
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ハイブリッ ドFRPの高機能化に関する研究 (第 3報 )

炭素繊維―アルミナ繊維ハイブリッドFRPの圧縮特性について

山中 仁敏
*

Masatoshi Yamanaka

要 旨 高弾性PAN系炭素繊維 (CF)一 アルミナ繊維強化 (AF)ハイブリンドFRPを作成し、圧

縮試験を行つた。その結果積層構成の違いにより破壊華動や圧縮強度が変化した。すなわち外側層が炭素繊

維強化層で内TRlに アル ミナ繊維強化層を有する C― A―C型ハイブリッドFRPでは、異繊維強化層間の内部応

力により炭素繊維強化層の初期破壊が小さなひずみで起こり圧縮強度を小さくした。それに反 して外側層に

アルミナ繊維強化層をで内側層が炭素繊維強化層を有している μC―A型ハイブリンドFRPでは、内部応力

は存在するもののアル ミナ繊維強化層の存在により炭素繊維強化層の座屈破壊を遅らせる効果があり、初期

破壊までのひずみ大きくしそれに伴い C― A―C型 よりも大きな圧縮強度を与えた。

1まえがき            る圧縮特性について調べた。

2実験炭素繊維複合材料 (CFRP)の 圧縮強度が引張強度

に比較 して小 さく、破壊が起こり始めると急速に進行す

る欠J点 を改善するために、圧縮強度が引張強度より大き

なアル ミナ繊維 と組み合わせて、より高性能のFRPを
作成するために炭素繊維―アル ミナ繊維ハイブリッドF

RPの研究を行つている。以前の研究で、炭素繊維―ア

ルミナ繊維強化ハイブリンドFRPで の曲げ特性試験を

行い、その破壊鞭性がCFRPよ りも大きく向上するこ

と、また弾性率はCFRPと アル ミナ繊維強化複合材料

(AFRP)の 中間値 となることを確認 した。また、低

弾性層を異繊維強化層間に挿入することにより、成型時

の内部応力の低減ができ、初期破壊伸度が向上でするこ

とを確認 した。

それに引き続き、今年度は、炭素繊維―アル ミナハイ

ブリッドFRPの 圧縮試験を行い、ハイブリン ド化によ

表 1 強化繊維の物性

Fiber Specific   Tensile         Tensile         ToRSile
gravity  コodul us(CPa) strength(CPa) elongation(め

Carbon fiber
Altlmina fiber

l SI

3 08

390

193

2 77

1 79

0 71

0 98

2.1試料

実験 に使用 した強化繊維は、東 レ (株 )製 PAN系
炭 素繊維 (M望0)と (株)ニ チ ビ製 のアル ミナ繊維

(R‐2880)で あ り、その力学特性 を表 1に 示す。 また

再生紙を低弾性率層の素材 として使用 した。

マ トリックス樹月旨としては、エピコー ト828(油 化

シェルエポキシ (株)製)を使用 し、硬化促進斉」として

3フ ッ化ホ ウ素モノエチルア ミン錯塩 (橋本化成 (株 )

製)を 3 wt%加 えた。

Al A2 A3燕 :AFRPCl  C2  C3  C4試料名 CFRP

積層構成

アヽイフ
｀
リット

゛

CFRP%
AFRP%

100

/

/

0
21.9

78.1

44.0

56.0

66.2

33.8

88.7

11.3

22.6

77.4

89.1

10.9

44.9  67.1
55,1  32.9

0

100

CFRP

表2  ハイブリンドFRPの構成

/

/

/

/

/

/

注) *機能材料担当
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0 25             0 50             0 75

圧縮ひずみ (9t)

園 l CFRPと AFRPの圧縮応カーひずみ曲線

100

2.2積層構成

今 回の実験 に使 用 したハ イ ブ リッ ドFRPは 、

htea』y型であり、構成比を表 2に示す。外側に炭素繊

維強化層を有 している C―A―C型ハイブ リッ ドFRPで
ハイブ リッド比が異なる4種類と外側層にアル ミナ繊維

強化層を有 している A‐ C狼 型ハイブ リッドFRP4種
類を実験に用いた。また、同時に封照サンプルとしてC
FRP、 AFRPも 作成 した。

2.3成型方法

各繊維を金枠に 1方向に巻き取 り、エポキシ樹脂の 3

3%アセ トン溶液に侵漬 した後、常温で 12時間アセ ト

ンを除いた。その後、 95℃で 2時間加熱 しBス テージ

化 した。所定の寸法950× 6.3mm)に 切 り出し、オープ

ンエン ド金型に積層 して入れ、 100℃ で 10分加熱後

40分で 170℃ まで昇温 し、続いて 170℃ で 60分
硬化 した。金型から成型物を取 り出 し、 200℃ で 12
0分加熱後、徐冷して後硬化を行つた。

2.4試験方法

8点曲げ試験は、温度 23± l℃、湿度 50± 5%の

0                0 25             0 60             0 75             1 00

圧縮ひずみ (%〕

回 2 C― A― C型ハイプリッ ドFRPの 圧縮応カーひずみ曲線

恒温恒湿下で、インス トロン社製 4206型 を使用 し、 J
I S 7076の B法に準 じて試験を行つた。

3結果と考察

3 1FRPの 圧縮破壊挙動

図 lCFRPな らびにAFRPの 代表的な圧縮応カー

ひずみ曲線を示す。両FRPも 最大荷重まで、直線的に

応力を増加させ、急激に破壊 した。圧縮強度は、CFR
Pの方が大きな値を示 したが、破壊ひずみは、AFRP
の方が大きかった。

図 2に C―A―C型 ハイブ リン ドFRPの 、 図 3に

A― C―A型ハイブリッドFRPの 圧縮応カーひずみ曲線を

示す。 C― A―C型ハイプリッドFRPは 、最初直線的に応

力を荷重を増加 させるが、CFRPの 破壊ひずみより小

さなひずみ量で外側層の炭素繊維強化層が破壊を起こし

少 しだけ急激に応力の低下を起こした。その後再び荷重

は増加するが炭素繊維強化層の破壊の進行により直線的

でなくなつた。 この荷重の増加は最大荷重まで続き最大

荷重で急激に破壊 した。この傾向はCFRPの ハイブリ

ッド比が低いのもほど顕著に現れた。炭素繊維強化層の

初期破壊は、ハイブリッドFRPの ひずみが炭素繊維の

破壊ひずみ達 したためと考えられるが、CFRPの 破壊

ひずみよりも小さい破壊ひずみでおこつている。これは、

炭素繊維強化層 とアル ミナ繊維強化層の界面で存在する

応力 (成型時に発生する応力で炭素繊維 とアル ミナ繊維

の熱膨張特1性の違いが起因していると考えられる。この

時、炭素繊維強化層側に圧縮応力がまたアルミナ繊維強

化層側に引張応力が内在 している)が影響 したためと考

えられる。 しかし炭素繊維層が初期破壊を起こしてもア

ル ミナ強化層が健在なためその後の荷重増加につながっ

たと考えられる。

A―C4型ハイブリン ドFRPの 応カーひずみ曲線は、

最大荷童の直前まで直線的に応力を増加 し、その地点で

少 しだけ急激に荷重を低下させた、その後再び直線的に

7印
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回3 卜C― A型ハイブリッドFRPの圧縮応カーひずみ曲線
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図4ハイブリッド比と圧縮弾性率の関係
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一― 計算値

◆

◆

荷重の増加させたが、増加量は少なく最大荷重で急激に

破壊 した。この最初に荷重の低下を示す初期破壊は、内

側の炭素繊維強化層の破壊によつて起こっていると考え

られる。 しか し外側層のアルミナ繊維強化層がまだ破壊

されていないため少 しだけの荷重の増加につながつた。

また、初期破壊ひずみは、CFRPの 破壊ひずみより大

きくCFRPの ハイブ リッドレヒが小さいほど、大きな初

期破壊ひずみを示 した。 FRPの 破壊は強化繊維とマ ト

リックス樹脂の剥離による界面破壊から起こり、圧縮破

壊では次にその部分の空間に強化繊維が座屈破壊するこ

とにより最終破壊につながると考えられる。今回のハイ

ブリッド構成では炭素繊維強化層の破壊が始まるひずみ

量に達 しても、外側にアル ミナ強化層が存在するために

界面の剥離破壊もしくは座屈破壊を押さえることにより

ひずみ量を大きくすることができたと考えられる。

3.2FRPの 圧縮弾J性率

CFRPの ハイプ リッド比とハイプリッドFRPの 圧

縮弾1性率の関係を図 4に示す。ハイブ リッドFRPの 計

算値による圧縮弾性率は、複合則により下記の式 1で求

められる。

EH=Ecα  ttEAβ  ・・・・式 (1)

EH:ハイブ リン ドFRPの 弾性率

EciCFRPの 弾性率

EA:AlFRPの 弾性率

α :CFRPの ハイブ ジッ ド比

β :AFRPの アヽイブ リッ ド比

ハイプリッドFRPの実測の弾性率は、式 1で求めた

計算値と相関があり、CFRPの ハイブリッド比の増加

園5ハイブリッド比と圧縮強度の関係
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に伴いほぼ直線的に弾性率を増加 させた。 しか し C‐ A‐C

型ハイブ リン ドFRPは 全体的に計算値 よりも大きい値

を示 し、また A‐ C‐A型 は、小 さい値 を示 した。 これは、

ハイブ リン ド構成の違いで、圧縮応力に対 してのハイブ

リッ ドFRPの 変形の じかたが異なるために起こったと

考えられ る。

3.2FRPの 圧縮強度

CFRPの ハイブ リッ ドレヒとハイブ リッ ドFRPの 圧

縮強度の関係を図 5に示す。強度は弾性率 と同じく同分

類のハイブ リッ ドFRPで は、CFRPのハイブ リンド比

が大 きいほ ど高い値 を示 したが、全体的に C― A―C型ハ

イブ リン ドFRPは 、A― C‐A型ハイブ リン ドFRPよ り

も小 さな値 を示 した。 これは、C‐A―C型ハイブ リノドF

RPで は、異繊維強化層間の内部応力により破壊ひずみ

が小 さな CFRPよ りもより小 さなひずみ量で初期破壊

を起 こしこれにより、アル ミナ繊維強化の強度だけでを

受 け持 つたため小 さくなつたこと、また A‐ C‐A型では、

異繊維強化層間の応力が存在するにもかかわ らず、外側

のアル ミナ緻瀧強化層の存在によりCFRPの 破壊ひず

み よりも大きな炭素繊維強化層のひずみをもた らしたこ

とにより、現れ たと考えられ る。

6ま とめ

高弾性 PAN系 炭素繊維―アルミナ繊維ハイブリッド

FRPの 圧縮試験を行い下記のような結果を得た。

1.C‐A‐C型ハイブリッドFRPは 、異繊維強化層間の

内部応力によりCFRPよ りも小さな初期破壊ひずみで

外側層の炭素繊維強化層から破壊 し、その後強度をを向
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上させから破壊 した。

2 A― C―A型ハイブ リッドFRPは 、 CFRPよ り大き

なひずみで破壊 し、その直後に急激に破壊する。これは

外側層のアルミナ繊維強化層によりCFRPの 破壊を押

さえる効果があるからと考えられる。

3.圧縮弾性率は、複合則による計算値 と相関したが、

C―A‐C型は大きめに、A‐ C―A型は小さめの値を示 した。

4 破壊強度は、C‐A‐C型ハイプ リッドFRFは 、A一

C― A型ハイブリッドFRPよ りも、破壊形式の違いに

より、強度を小さくした。
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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 2報 )

超好熱菌、好熱菌のスクリーニングと酵素の特性について

白井伸明
*、

岡田俊樹
キ
、松本 正

キ

Nobuaki Shira五 、 Toshiki Okada、  Tadashiヽ latsumoto

要 旨 産業に利用される酵素にはデンプンや油脂を分解する洗剤用から遺伝子工学用に利用

されるものまで多様であ り、その応用範囲は広がつている。しかし、酵素はタンパク質であるた

めに変性により失活 しやすいという弱点がある。そこで、高温環境に生息する微生物から熱や有

機溶媒中での使用にも耐える丈夫な酵素を開発することを目的とした研究を行つた。本研究では

特に食品や繊維産業から廃棄される未利用タンパク質を分解 し付加価値の高い資源として有効利

用するための道具として、丈夫な酵素を開発することを目的としている。ここでは、スクリーニ

ングにより高温での培養に成功 した微生物を耐熱型酵素の開発用の微生物 (遺伝子)資源とし、

中でも新規性の高い菌株について培養条件、酵素の特性について検討を行つた。結果、比較的培

養が容易である菌株の中から的θ翻那属の一種で T.9va ttθ ysと は明らかに異なる種が得 られ、

耐熱型のセリンプロテアーゼを生産することが示された。

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)、
価格の低下による伸び悩みがおこり

始めているている。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、でんぶ

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、洗剤への添加が圧倒的である。 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

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。一例 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構造反転させる反応の

ため (2)、
あるいは生分解性 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
(3)も

進んでいる。このような利

用には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を改質す

るため、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、酵素が工程を

簡便化 し、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。上記のような

状況の中、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°C

近 くの温度にさらされても活性を失わない必要性から、

高温に生息する微生物か ら得 られている Taq(4)ゃ

KOD(5)の DNAポ リメラーゼなどがそれである。最近、

95°Cと いう高温で増殖する微生物 として ル脅prtrμ

/′″歳 が単離され (10)、 その全ゲノム配列もすでに解

読され (10)、
今後は遺伝子から酵素の生産など実用化

に期待されつつある。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、今後に

実用化の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最終目的として、ま

ず安定性の高い酵素を生産する好熱菌のスクリーエン

グを行つた。得 られた菌株のうち培養が比較的容易な

ものを選び、小規模の培養生産性試験を行い、スケー

ルアップの影響や酵素の特性について検討を行つた結

果を報告する。
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2実験材料と方法

2.1 培地の調製

自然環境に存在する微生物の多くが合成培地では培養が

困難であるため、多様な微量成分を含む酵母エキスを培地

主成分とした。酵母エキス以外には、乳タンパク質分解物、

塩、ビタミンなどを添加した。酵母出物は、Veast Extr

act(Difco,Detroit Mich。 )、 乳タンパク質分解物は、Try

pticase peptone(BBL,Cockcysville MD)、 餌調整用には

塩酸と水酸化ナ トリウム (特級Nacalai tesque,Kyot。 )

を蒸留水で lNに調整したものを使用した。以下、試薬は

断らない限り特級とする。

培地は、液体培養の際には、18 mm φ試験管に分注

し、アル ミキャップを被せ、オー トクレーブによ り

121°C,20 minの 条件で滅菌した。大量に培養する際

には、2L三角フラスコを使用し綿栓あるいは発砲シリ

コーン栓を使用 した。固形プレー トとする際の寒天は、

高温培養用寒天 BA-30(伊那食品、Ina)を 植菌や釣菌

しやすい硬度となるように 0.8～ 2%添加 し、グラン

ガム (6)GЫlanGum(Wako,Osaka)で は 0.2～ 2%と し、

硬化を促進するために CaC12(WakO,Osaka)を 0.05-0.2

%程度添加 した。オー トクレープ滅菌後 90mm径のシ

ャーレにやや多め (30れ1)に 無菌分注 し固化させた。

プロテアーゼを生産するかをプレー ト上で判定する際

には、培地中に脱脂粉乳 Skim Mik(Wako,Osaka)を

0。 13～ 0.26%添加 し、白濁した固形培地を用いた。

2.2 微生物の培養

好熱菌の取得時には、サンプル採取した環境を考慮し

た温度、pHな どの条件を選び、液体培地での集積培養後、

限界希釈あるいは、プレー ト上でのスクリーニングを行つ

た。液体サンプルを植菌後50～80℃の一定温度で集積培養

を行い、増殖の見られた画分は液体培地での限界希釈法あ

るいはプレー トでの分離培養を行つた。接種量は、分離前

の集積培養時には液体培地の1/20量 とし、植え継ぎには、

1/100量 とした。固形培地での菌株の単離には液体培地で

の希釈列を作成し0。 1巴 1を塗布するか、白金針による釣菌、

画線培養を行つた。また、高温により乾燥を防ぐと同時に

温度変化を少なくするためにプラスチック製容器にプレー

トを入れ、それでも乾燥が防げない場合は、湿度を90%と

した恒織匡湿庫 (Tabai Espec,Osaka)を 利用した。

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、フラスコや試験管での液

体培養と同じ培地を調製し、予め容器内で滅菌後に培養温

度とした状態で植菌液を添加することで培養を開始した。

その後、20 ml程度を経時的にサンプリングし、濁度(OD
660m)、 pH(ガラス電極法)を測定した。途中、菌体濃

度と酵素活性を高めるため滅菌した液体の濃厚培地とタン

パク質を追加した。

2.3 微生物の顕微鏡観察

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 (7,000g 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 (01即puS BH-2)に より行つた。

電子顕微鏡による観察 :

菌体をより高倍率で観察するため、走査型電子顕微鏡を

使用 した。液体培地で培養 した菌体をポリエチレンテレ

フタレー ト(PET)製、孔径0.2μ mの フイルター(Millipore

社製)上に乗せて観察を行つた。試料の固定、脱水、凍結

乾燥は、以下に示す操作により行つた。固定・凍結乾燥

された菌体を乗せたフイルターは、イオンスパツター

(E101,日 立製作所)を用いてAu―Pdを 15mA,l minの 条件

で金属コーテイング後、電界放出型走査電子顕微鏡 (日

立製作所S-4200)で 観察を行つた。菌体のサイズは写真

撮影した観察像から求めた。

真空チャンバ= 15min
,東語吉専獄果 30minlo°C凍結後

t‐BaOH
99.5%エタノール

95%エタノール

90%エタノエル

80%エタノール

70%エタノール

月党7k 20min x 250%エ タノール
固定 4°C、 1 6hr2%グルタルアルデヒド

処 理 条件方法

Tablel。 走査型電子顕微鏡用サンプルの処理

観察を行うための検体は、上記の様に固定、脱水後、
t‐butanolに 溶媒交換を行い凍結はアルミプロック上で

短時間に行い、真空チャンパー中で乾燥した。

2.4 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。

反応用緩衝液は 50 mM Ths― HCI buffcr pH 8.0く 基質

液は 2.5mg/ml Azocaseh(Si♂ na,st・ Lo面 s Missou苗 )(7)

を50 mM Tris― 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。α4 mlの緩衝液、0.5

mlの基質液を反応用チユーブに入れ、 0。l 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 釣 分置いた後、冷

却遠心操作 (10,000g x 15 mm)で 不溶化 した基質を沈

殿させ、上清の 400 nmに おける吸光度を測定 した。

酵素の代わ りに緩衝液を加え、同じ操作を行つたもの
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をコントロールとし、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波1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つた。Bcc―Phe― Ser―Arg―

MCA(ト リプシン活性測定用 )、 Suc―Ala―Ala―Pro―Phe

―MCA(キ モ トリプシン活性測定用用)および、MOCAc
―Pro― Lcu― Gly一 Leu― A2pr(Dnp)― Ala― Arg― NH2(メ タロプ

ロテアーゼ活性測定用)は (株 )ペ プチ ド研究所より

購 入 し、 以 下 の方法 で活性 を測定 した。50mM
TEs―HCl pH8.0を 1.335mlと DMSOに 溶か した 10mM
pep苗 de‐MCA溶 液 (あ るいは lmM MOCAc‐ pepide sdn。

in DMSO)を 0.015ml加え、 ウォーターバスで反応温度

に加温 してか ら 0.15ml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)イこよ り pcpddc―MCAを 用い

た場合、励起cx)弱 "V測 定(Empω ttnで 、MoCAc―pepide

を用いた場合は Ex328nmノ Em39揃■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

強度により表した。

2.5 酵素活性の阻害試験

蛍光ペプチ ドを用いた活性測定法を基本として、阻害剤

として以下の試薬を使用した。金属キレー ト剤(EDTA)、 チ

オール基の化学修修飾(MIAInonoiodoacetic acid)、 セリ

ン残基を化学修飾する(PMSFiphenylnethttesulfowi fluo

ride)を 用い、活性測定試験に0～5mMの 上記薬剤を添加す

ることにより阻害試験をおこなった。阻害剤を加えない時

の蛍光強度との比 (%)に より阻害効果を判定した。

2.6 電気泳動およぴザイモグラフィー

SDS― PAGE:
SDS― PAGEは Laellulll iら の方法

(3)ィこしたがつた。

分離用のグルは、側μ 2.6馴 Cに調製し、小型泳動装置 (B

io―Radミ ニプロテアンH)を用い、200V定電圧により泳

動を行つた。泳動後のグルは、0。 1%ク ーマシープリリアン

トブルー (CB3)R250(in 40%MeOH,10%酢 酸)に より30

min染色し、脱色液 (25%MetOH,7%酢酸水溶液)を 3回交

換して下晩脱色を行つた。

ザイモグラフィー :

電気泳動グル中でタンパク質分解活性の存在を調べるた

めに行つたザイモグラフィーはSDS― PAGEとほぼ同

様の操作であり、変更点を以下に示す。グルを調製する際、

SDSを除き、代わりに終濃度0。 lng/皿 1となるよう牛血清ア

ルプミンBSA(プロテインスタンダードH、 Blo―Rad)を添

加した。また、泳動サンプルの調製時に2-メ ルカプトエ

タノールの添加と煮沸処理は行わなかつた。培養液を遠心

分離により上清と菌体にわけ、上清は膜濃縮 (Centricon―

30、 Millipore)に より濃縮後にサンプル調製を行つた。

各レーンに培養液上清及び菌体を遠心分離前の培養液に換

算して0.185ml相 当分を供した。泳動は定電圧200Vに より

行い、ゲルを取り出し2.5%Trito肘 X100を含む50mM Tris

―配l pH8.0に ひたし、4°Cにて一晩置いた後、溶液を50hll

TrittHCと pl18.0+0,02%NaNeに 置き換え、乾燥しないよう

密性のプラスチック容器にいれインキュベータで60°Cで 8

時間加温して酵素反応を行つた。その後、染色と脱色はSD

S―PAGEと 同様に行つた。

3実験結果と考察

3.1 スクリーニングにより得られた好熱菌

耐熱型の丈夫で実用的な酵素を得るための材料 とし

て温泉などの高温環境より好熱菌を分離 したところ、

タンパク質分解能が強いが分離途中で増殖 しなくなる

ものが多数あ り、培地には更に工夫の余地があると見

られた。 しかし、約 100株 が単離され、培養可能な

状態で得 られた。これらの中でい くつかは、超好熱菌

とよばれる 90°C以上でも培養が可能な微生物であり丈

夫な酵素を持つと期待される。現在、菌種の分類や培

養条件の検討、酵素活性の測定を行い有望な菌株を選

定中である。

超好熱菌は特に高い温度で培養するため高融点型の

寒天プレー トでも液状化 して しまうため、タンパク質

含有プレー トを用いたハローの形成による簡便なタン

パク質分解酵素の生産性を調べることは困難である。

そこで、 1株毎に少量の液体培養をおこない酵素活性

の評価を行つている。

微生物は生育温度以上の温度での使用に耐える酵素

を持つこともあ り、超好熱菌からのみ超耐熱酵素が得

られるわけではないので、この間に研究を足踏みさせ

ないため 60-70℃ でのスクリーニングから得 られ

る中等度好熱菌について研究を進めた。つまり、プレ

ー ト上で良好に生育する株について、スキムミルクを

含む白濁培地上でタンパク質分解酵素を生産するかを

判定 した。微生物の酵素が白濁 した乳タンパク質を分

解することで生 じる透明部分 (ハ ロー)に より有望な

候補を選び、大量培養時には液体培養を行うことから、

液体培養での増殖速度、最終到達菌体濃度、培養の安

定性などからさらに候補をしぼつた。菌種の新規性な

ども勘案 した結果、助卿 ンs属 の一菌株 (r/tι脇ぉ。

9911株 )が選ばれた。
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9911  9931  9932 99138 K2‐ 1‐2

+

キ

他酵素  O
Table.菌株の選定のためのタンパク質分解試験結果
―例 :菌株の総合的な利用のためアミラーゼ活性など

の有無についても考慮した。菌種の同定が行われてぃ
ないものもあるため株番号とし、活性の有無は着色力

ゼイン分解法による。

菌の形態や培養条件などから rrtθ脇,d属 であること

は容易に推定できた。菌体は長標菌であり、短径 lμ

ヽ 長径は 5-15μ  m、 顕微鏡下での運動性は見られ

なかつた。助ιrttμ∫属の中では、■,印αric,sに ついて

はタンパク質分解酵素
(9)(ア クアライシン)や PCR

用のポ リメラーゼ (4)(駒
?)に ついて数多 くの研究報

告や実用化がなされてお り、これとの同異を判定する

ため 16SrRNAの 配列をデータベースと比較した。5'末

側約 500bpの 比較ではあるが 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、最も相同性の高

い菌株 (99%相 同)に ついても酵素の特性や実用化に

ついて報文は見あたらなかつた。

なお、本菌株を含めて分離 したあるいは分離中の好

熱菌の集積培養サンプルは微生物 (遺伝子)資源とし

酵素開発などの研究材料として役立つと期待される。

星線 憲 Y樫 磐 覇 鱗 梶 聯 鍵ゑ鰈
や培地など培養条条件と 16SrRNAの 配列から 酌ermtls属

と推定された。パーは 10μ m

3.2培 養条件の検討と小規模培養生産性試験

T.9911株 に適切な培養条件を検討した。培養温度は

温度、PH、 撹拌の有無、培地濃度、などそれぞれの条

件に幅があり、比較的培養が容易であることがわかつ

た。およそ 70° C、 pH8、 撹拌時に最も良好な増殖が可

能であつた。

なお、興味深いこととしては培地濃度が高い時には

培地成分のロットが変わると増殖 しない場合があつた。

これは、後述する 40L規模での試験塔養開始の直前に

間題 となつたが、培地のロットにより変化することか

ら高濃度での培養に必要な成分があることが推定され

た。最終的には、単純な塩を添加することで確実に増

殖する事が判明した。

酵素生産の誘導についても検討 した。培地にタンパ

ク質を加えた場合に菌体濃度も高 くなると同時に、タ

ンパク質分解活性は吸光度当た りに換算 して比較 して

も 3倍程度となることからこの酵素は生産誘導性があ

ると考えられる。さらに、光学顕微鏡により培養 日数

をおつて観察すると、 5日 を越えると溶菌が起こると

推定された。そこで、分泌型の酵素のみを得た方が、

培養後の精製や試験に利用 しやすいため、溶菌せず最

大限の菌体濃度を期待する培養条件とした。

小規模培養生産試験 :

得 られた好熱菌は、試験管およびフラスコ程度の培

養では 70° C、 PH7～ 9の好気条件で良好に生育するこ

とが確認されているが、大量に培養する際には温度、

圧力、酸素濃度に影響する撹拌速度と通気条件、培地、

植菌条件など多 くの因子により同様に良好な培養が可

能かを調べる必要がある。

そこで、工場生産のシステムにより近いジヤーフア

ーメンター容器での小規模培養生産試験を行つた。そ

の結果、実験室での培養よりも増殖が速 く、これは直

接に空気を導入 したので撹拌よりも良好な通気条件を

保つことができたためと思われる。菌体濃度を高める

ため、および誘導型の酵素を生産させるために途中で

培地などを追加 したところ、菌体濃度はO D 660nmで

0.6程度まで達 して試験を終了したが、更に高濃度に増

殖させることが可能なようである。

8.5

8

7.5毛

01

0 65

0     20
dr魂兒hっ 60    80

Ett Fψ習認 剛 恥絵た蜂 鵠冠宗
ら 24hr後 に培地とタンパク質溶液を添加した。

3。 3酵素活性の測定

アヅカゼイン基質法 :
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酵素の活性は、基質特異性によリタンパク質分解活性を

見逃さないように比較的良好な基質となるアゾカゼインを

利用し、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評価を行つた。500mlの液

体培地での培養後、上清と菌体を遠心分離 (3,000gx15mi

n)に より分け、酵素活性を測定 した。上清はそのまま、

菌体は蒸留水を加えて超音波破砕後、菌体湿重量から200

倍希釈に調製したものを活性測定に使用した。菌体および

上清どちらにも活性が確認されたが (Talbue l)、 大量に

生産させた場合に菌体酵素による自己溶菌を起こす可能性

があり、分泌型の酵素なら濃縮する事で祖酵素の調製や精

製ができるなどの利点がある。また、これまでの試験で酵

素活1陛が誘導型であることが示唆され、生産される酵素量

の限界も高いと思われる上清側酵素に着目するため、以後

菌体でなく培養液を試料とすることにした。

蛍光ペプチ ド基質法 :

酵素の特性を調べるためタンパク質を基質とするより

も高感度となり、構成アミノ酸残基も既知である蛍光団

を持つペプチ ドを使用した。BOc―Phe― Ser―Arg一MCA(ト リ

プシン活性測定用)、 Suc―Ala― Ala― Pro― Phe― MCA(キモ ト

リプシン活性測定用用)はそれぞれ、分子内のアミノ酸

残基間のペプチ ド結合が切断されると蛍光強度が高 くな

ることを利用して、他方MOCAc―Pro Leu― Gly―Leu A2pr(Dn

p)一Ala Arg―N肋 (メ タロプロテアーゼ活性測定用)は分子

内にある2,4-dinitrophenyl(Dnp)基 が蛍光を消光するた

め蛍光団側で切断が起こると強い蛍光を発することを利

用して酵素活性を測定する。測定には液体培地にて培養

開始から4日後の菌液をサンプルとした。コントロールの

酵素液として トリプシンとこの人工基質を用いた活性測

モデル基質による活性測定(基質特異性)

1000

600

400

A 是
C

Fig.3 好熱菌 9911株培養液に含まれる酵素の基質特

性 :モデル基質として蛍光ペプチ ドを使用し、TrttЫ n

は 30℃、培養液は 70℃にて反応を行つた。 基質は

A:Boc― Phe― SettA=ζMCA、 B:Suc―Aia―Ala―Pro― Phe― MCA、

CI MOCAc― Pro― Leu―Gly Leu A2p(Dnp>Ala―Arg NH2

活性は反応時間ゼロの値(干15)を差し引いた蛍光強度

定では、アルギニン、 リシンのカルポニル側ペプチ ド結

合を切断するトリプシンの特性から予想される結果であ

り、Boc―Phe― Ser―Arg―MCAに のみ強い活性を示した。一方、

培養液での活性パターンは、明らかに認識アミノ酸が異

なること、および認識特性は厳密ではないことを示唆し

ている。また、後述のように金属イオンを活性中心に要

求しない酵素であるため、コラゲナーゼやゼラチナーゼ、

ス トロメナーゼなど難分解のタンパク質のロイシンやフ

ェニルアラニンなど疎水性残基部を分解するマ トリック

スプロテアーゼ (MMP)と 同様に働き、MMPが 作用

しにくい条件で使用できるかもしれないと期待がもたれ

る。

3.4 酵素滑性の阻害試験

タンパク質分解酵素は、その活性中心により①メタロプ

ロテアーゼ、②セリンプロテアーゼ③チォールプロテアー

ゼ④カルポキシルプロテアーゼに分けられる。それぞれに

活性を阻害する化合物が異なることを利用した阻害試験を

行い本菌株が生産する酵素がどのタイプかを推定した。結

果、金属キレー ト剤EDTA、 チオールの化学修飾剤MIAで は

殆ど影響を受けず、セリン残基を化学修飾するPMSFで強く

阻害されていることから (Fig。 4)、 セリンプロテアーゼ

の活性が主であると考えられる。

inhibition test

100

潔 80
回 l mM
目 5 mM

0

EDTA  PMSF   MIA
inhibitor

Fig.4 好熱菌 0911株培養液に含まれる酵素活性の阻

害試験 :基質として蛍光ペプチ ド MOCAc― Pro― LeぃGir

Leu―A2pr(Dη p)Ala― Arg― NH2を 使用 し、阻害剤として

EDTA,PMSF,MIAを 使用した。阻害斉」を加えずに70
°Cにて反応を行つた時の蛍光強度に対する比活性を縦草由

に示した。

3.5 電気泳動およびザイモグラフィー

清置状態で 70° C、 5日 あるいは 7日後の培養液を使

用 した。培養液は遠心分離 (3,000gx15mm)に より菌

体と培養上清にわけ、菌体にはそのまま泳動用サンプ

ル液を加え、上清は同等の量となるよう膜濃縮を行つ

たあと泳動用サンプルを調製 した。SDS―PACEに 供 し

たところ、Fig.5Aに 示すように菌体には構成タンパク

質を示す多数のバン ドが見られたが、上清には殆どバ

ンドが見あたらず、タンパク質が極めて少ないか既に

分解されたようである。ちなみに、ここで使用 したク

)｀ 60

４

　

２

・
≧

中
０
＜

饗
韻
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覇
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口99¬ 株培養液
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―マシープルーによる染色法では、0。2μ gの タンパク

質単一バン ドは十分に観察できる。 しかし同じサンプ

ル量を使用 し、グル中でのタンパク質分解能を調べた

ザイモグラフィー試験では (Fig5B)、 上清により強い

活性が見入 られた。また、高分子側と低分子側の少な

くとも 2つの部分にタンパク質分解活性が存在 した。

現時点では、これは 2種の酵素の存在を示すのか、同

一酵素が単量体と複合体 として見かけ上 2つの分子サ

イズに存在することを示すのかを明らかには出来ない。

また、操作中には界面活性剤 Twccnを 使用 したことか

ら、少な くともおだやかな条件では界面活性を含む高

温下でも使用できることを示唆 している。

3  4  1  2 3  4

Fig。 5 好熱菌 9911株菌体および培養液上清の SDS‐ PAGE
およびタンパク質分解活性を利用したザイモグラフィー A:
10%ポ リアクリルアミドゲルによる SDS‐ PAGE B:血清ア
ルプミンを含むゲルによるザイモグラフィー、レーン1.2はそ
れそれ培養5日 目および7日 目の培養液 0 185miホロ当分の菌
体、レーシ34は培地上清。培地上制には SDS― PAGEで ほと
んどバンドが確認できない程度のタンパク質しか存在しないが、
少なくとも2つの命子サイズの位置に活性が見られた。

3.4課 題と今後

今回の小規模培養試験では、培養後の培地中に含ま

れる酵素を市販の耐熱酵素であるサーモライシンと同

等として比較すると、生産原価を下回る生産性 しか無

いことがわかった。培養スケールを大 きくすると、 1
Lあた りのコス トを下げることは出来るが生産量に見

合う市場が存在するかが問題となる。現状では、小規

模でもコス トが見合 うように、研究試薬などとして用

途が見出せるよう特異性の検討が必要である。また生

産性の高い宿主での発現も可能だが、どの程度の難分

解タンパク質まで分解できるか、さらに、分解物を有

効に利用する事例などについて検討をする必要がある。

このときには非常に基本的であるが"難分解タンパク

質"と 言う場合どの程度分解が困難であるかを示す方

法がないことも問題として残つている。
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薄膜による新素材開発に関する研究 (第 3報 )

―薄膜技術を用いたものづくリモデル研究開発一

坂山 邦彦
‡   佐々木 宗生・

Kunihiko Sakayama   Muneo Sasaki

要 旨

平成 10年度に実施された「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 トロンスパツタを使つて窒化炭素の成膜を試みた。窒化炭素膜の用途としては、超硬質膜、電子材

料などに期待されている。本年度は生成されたの膜の窒素含有量の増大を目的とし、研究を試みた結果、E

SCAで の評価により、膜表面の窒素含有量は窒素ガス圧によつて比例するが、膜中の窒素含有量は比例 し

ないこと力iわ かつた。

1ま えがき

基板自転用モータ
本県は全国―のバルブ産地を有 してお り、需要の変

化にともない、耐摩耗性、耐食性、摺動性が要求され

ている。また、県内の多 くの企業が工具や金型を利用

しているが、それらの材料において、高硬度化、長寿

命化が求められている。これまでも薄膜材料の研究開

発が行われてはいるが、薄膜の密着性や寸法精度等多

くの問題がある。さらには、これらの薄膜に機能性を

持たせることも期待されている。

そこで、本研究は、硬質膜 として知 られているカー

ボン系の化合物について特に窒化炭素の調査をし、平

成 10年度に実施された「 ものづ くり試作開発支援セ

ンター整備事業」で整備された成膜装置を利用 して、

試作研究をおこなつた。

窒化炭素薄膜は、新 しい材料 として世界で注目され

てお り(1)、 用途として、超硬質膜や電子材料への応用

が期待されている。超硬質膜 としては、理論的にダイ

ヤモン ドよ り硬いと言われているβ―C3N4と アモ

ルフアス化
(2)に よるダイヤモンドライクカーボンに代

わる硬質摺動性物質の作製などが考えられている。電

子材料については、高電子放出材料
(3)、 半導体材料や

ワイ ドギヤツプ半導体 としての応用が考えられている。

しかしながら、成膜に成功 し実用化されたという報告

はなく、どの分野の応用においても膜中の窒素含有量

の増大が必要であると考えられている。

本年度の研究では、窒素ガスの分圧の変化および窒

素ガス量を変イヒさせることによる全圧の変化によって

作製される膜について調査 した。

2実験方法

成膜装置として高周波プラズマ支援マグネ トロンス

パッタ (日 本真空技術い製 )を利用 した (図 1)。 こ

の装置の特徴は、図2に 示すようにコイルを利用し、

プラズマに高指向性を持たせ、プラズマを制御するこ

とによつて、基板をプラズマにさらすことなく、安定

基板加熱機構

基板

ラジカル源

RFプラズマ支援マグネトロンカソード

図l RFプラズマ支援マグネ トロンスパッタ装置概

略図

ゴ琴賀WIと きみ奉名憩い
されな転I

ザ浮〆守

秘絲的盤

入パッタ秘鶴服懃簿

線 イ ,チ

夢…ゲリ静

永入懇輻

図 2装置原理概略図

‡機機材料担当
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した膜を生成することが可能となることである。今回

の成膜では、基板とターゲツト間の距離は常に 2 0cn

とし、到達真空度が、 10‐5～ lo‐ 7Paオ ーダーに達し

た後、アルゴンガスと窒素ガスをチャンバ内へ導入し、

成膜時の動作ガス圧を制御せずに成膜実験を行つた。

高周波出力は200Wと し、コイルを 150W固 定、

成膜時間を3時間で市販のカーポンターゲット (高純

度化学研究所製)を利用した。基板にはSi(100)を
用い、導入ガスAr/N2の流量比、全圧量、ラジカル

源点灯の有無による違いを検討した。

表1成膜条件

200
150

0 or 5 0

C

Si(100)
50。 8

9/1,5/5,2/8

10/1,10/5,10/10,5/10,0/27.5

0。 1～ 0。 2

3

room  tenp

高周波出力   (W)
コイル出力   (W)
ラジカル源出力 (W)
ターゲット

基板

基板サイズ  (■mφ )

Ar/N2ガ ス流量比

全 ガス圧

成膜時間

基板温度

(Pa)

(時間 )

作製 した膜の評価は、 X線光電子分光分析装置 (俯

アルバックフアイ製ESCA5400)で 行つた。

3結果

表2 各条件に路 成膜結果 とし)

表2に成膜した後に、XPSよ り求めたN/Cとし

をまとめ、そのうち窒素分圧を変化させた場合およ

びAr流量を一定に保ち窒素流量を変化することに

よって全圧を変化させた場合の炭化窒素薄膜中の窒

素濃度を図3,図 4に示した。

軍菰 蔵君
1

1_1==望聖聖」

図3 窒素分圧を変化させた場合の室化炭素薄膜中

窒素濃度

図4 Ar流 量を固定 し窒素流量変化による全圧変

化させた場合の窒素炭素薄膜中窒素濃度

図3よ リラジカル源を利用せず、Ar/N2流量比

が5/5の ときが、薄膜中窒素濃度約17%で一番

良い結果 となつた。これを考慮 して、ラジカル源を

利用せず、Ar流量を固定 してN2流量を変化させた

薄膜を作製した。図4よ り、Ar流量を固定した場合は窒

素流量を増したときの方が薄膜中窒素濃度は大きくなる傾

向があるようだが、さほど大きな変化であるとは考えにく

い。また、Ar/N2=5/10、  0/27.5の場合の成

膜も試みたが、Ar/N2=0/27。 5の時、薄膜中の窒

素濃度は最大で約20%であつた。昨年度の報告では薄膜

中の窒素濃度が最大27%であつたとしたが、今年度の結

果が昨年度に達していないのは、昨年度は薄膜表面のXP
Sの測定であつたのに対して本年度は薄膜内部の測定をお

こなつた結果であるためと考えられる。このことから、薄

膜中にはじめから窒素があまり含まれていないか、薄膜中

に窒素は含まれているが大部分が窒素分子として取り込ま

0.250.200027.5011

0.190.160010,05,010

0,190.216010.010.09

0.180.16805.010.0

0.150.1320■010.07

0.160。 10608.02.06

0.200.10905,05.0

0.130.1160■09.04

508,02.03 0.160.107

0.170.110505.05.0
つ
と

0.15011750■09,0

Ar aux

(SCCm)

N/C

Ta)

Pressure

depo.radical

r.f,pOwer

(Ⅵ

N2日ux

(SCCm)

sample

No.
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れておりXPSで表面エッチングした際に窒素分子が優先

的にスパッタされているためではないかと推測される。

図 6に窒化炭素薄膜の窒素lsX線光電子スペク ト

ルを示す。また図 7に窒素ls光電子スペク トルの波

形分離の一例を示す。

Nls光電子スペクトル

を試みた。窒素分圧および全圧の変化させて成膜をお

こなったが、膜中の窒素含有量は差異がなく十分な結

果が得 られなかつた。また、薄膜中に取 り込まれた窒

素は一部は炭素と結合 しているが、大部分は窒素分子

として取 り込まれているのではないかと考えられる。

今後は窒素含有量を増すこととともに窒素と炭素の結

合を増やすことを考えていかなければならない。その

ために反応性ガス (4)の
導入やスパ ッタリングだけでは

な く他の処理を含めた方策を検討 していく必要がある

と考える。

謝 辞

本実験の遂行にあた り、ご指導、ご協力をいただい

た龍谷大学の上條榮治教授、青井芳史助手、小野氏、

桜田氏に対 し深 く感謝いたします。

０
翌
Ｃ
３
０
０

44000

34000

24000

19000

403       401       399

Binding Energy(eV)
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図6窒素 ls光電子スペクトルの波形分離

図 6よ り波形分離したピークをそれぞれピーク I(398e

V)、 ピークH(400eV)、 ピークⅢ (402eV)と した時の、

ピーク Iは N― spac結合のピークであり、ピークHは N=N
結合を示す。図 5よ りAr/N2=0/27.5の 時が一番N

_sp3c結合の割合が大きいことが分かる。しかしながら、

どの条件で成膜 したものも炭素と結合している窒素は少な

く窒素分子として存在するものが多いと思われる。

4ま とめ

平成 10年度に実施された「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 トロンスパッタを使用して、窒化炭素の成膜
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放射光表面励起反応を用いた新素材創製の研究

佐々木 宗生
半

Muneo Sasaki,

花元克 巳
半*

Katsumi Hanamoto,

最近の携帯電話、液晶テレビなど我々の日常生活の中

に当たり前のように存在するようになってきた電気製品には

多くの金属化合物が用いられている。その中でも金属の酸

化物は電気製品の心臓部を形成し、多くの付加価値を生み

出している。これらの金属酸化物を小型化。薄型化する電

気製品の中に取り入れるため時に大きな役割を発揮してい

るのが薄膜作製技術である。薄膜作製技術は、近年様々な

手法を用いることで良質の薄膜を作製することが可能となっ

ているが、最近さらに高機能化するための手法として、光を

用いる手法が盛んに研究されている。
。この薄膜作製法で

は、レーザーを用いられることが多く作製する薄膜の組成比

を簡単に制御できる。特に酸化物超伝導体薄膜、強誘電体

薄膜の研究など次世代の電子材料の研究で盛んに用いら

れている。このような光を用いた薄膜作製技術で最近内殻

電子励起反応を効果的に用いた技術が注目されているか。

従来の方式では外殻の電子に作用することにより様々な機

能をもつた薄膜を作製してきたが、内殻電子励起反応では、

直接内殻電子に作用することでこれまでの通常の方法では

作り出すことができない新材料を作り出すことできる。この内

殻電子励起反応では、真空紫外から軟X線の各波長領域

の光を必要とするため、これらの波長領域を連続的に、高

輝度でカバーすることが可能な放射光 (SR)を 用いることが

有効な方法と考えられてきた。'0'0'0。

本年度のSRを用いた研究では、昨年度までの内殻励起

反応を用いたSRアブレーション・SRアニールの結果つ'0'9をも

とに、他方法で室温で作製したインジウム・スズ酸化物

(ITO)透 明導電膜の電気的特性・光学的特性を低温で向

・ 機能材料担当
枠

立命館大学理工学部

要 旨 インジウム・スズ酸化物(ITO)薄膜への放射光(SR)照射効果について研究を行つた。ホール測定の結

果、ITO薄膜は SR照射により比抵抗が約 100分 の 1となり、成膜時に基板温度を高温にした薄膜と同程度の電

気特性を有することが可能となることがわかった。熱処理を行つた試料との比較では、結品構造の変化、電気特

性の変化に違いがあることが分かつた。特に、ホール移動度は熱処理と異なり、照射により減少することがなく、照

射量に伴い、増カロすることが分かつた。

1 はじめに 上させるための研究を行つた。

木村勇気
**

Yuki Kimura,

培内千尋
**

Chihiro Kaito,

中山康之
**

Yasuyuki Nakayama

2 実験

ITO透明導電膜は表 11こ示すよう1こ 、高周波マグネトロン

スパンタリング装置 (日 本真空技術製)で作製した。基板に

は、石英ガラスを用い、スパッタリングターゲットとして ITO

(Sn02 10Wt%)を 用いた。膜厚測定には表面粗さ計とエリプ

ノメータを用いた。

表1.ITO薄膜の作製条件 ITO透明導電膜の作製条件を示す。

表中のRMS高周波マグネトロン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(10~6Pa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 (R■さ

SR蓄積エネルギー575MeV住 友重機械工業製)のビーム

ライン 14(BL-14)を用いた。BL-14はミラー構(作動」F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

イダ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っている Ю)。 SR照射と

の比較のため、熱処理および UV照射処理を行つた。

Target:ITO(10wt.%Sno2)

Power:50ヽ V

成膜時間 :48分

ガス圧 :0.lPa

02分圧 :0～ 4%

基板温度 :室温

膜厚 :160nm

Si° 2RMSITO

基板使用装置試料 成膜条件
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表2.SR照射条件および熱処理・trv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、400 μ 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

照射試料は、X線回折 (CuK αを使用 理学電機製)によ

り構造解析、分光光度計 (島津製作所製)によるの透過率

測定、ホール測定装置 (東陽テクニカ製)により比抵抗・キャ

リア密度。移動度の測定をおこなつた。

3実 験結果と考察

図1に SR照射による比抵抗の変化を示す。SR照射により

ITO薄膜の比抵抗が減少していることがわかる。特に成膜

時の酸素濃度が4%の薄膜は照射により最大約1/100ま

で減少した。

図2に SR照射によるキャリア密度と移動度の変化を示す。

キャリア密度はSR照射量が増加するに従い増加し、移動度

は照射によリー旦減少するが、照射量の増加に伴い未照射

試料と同程度まで回復していることがわかる。

Dose(mA hr)

図2.SR照射によるキャリア密度・移動度の変化 照射量が増加

するに従い、キャリア密度は増加する。移動度は照射によリー旦減

少するが、照射量が増加するに従い、回復する傾向がある。

図31こ熱処理および UV照射処理をおこなつた試料の比

抵抗の変化を示す。放射光照射と異なり、熱処理では35

0℃まで変化が見られず、350℃以上で急激に比抵抗は減

少する。またUV照射では変化はなかった。

ｇ
ｏげ
爵
営
命
ｇ
〕憩

ご

命

′日

り
）
Ｈ
捜

゛
、
と

Ｅ
ｏ
ｏ
日
Ｏ
Ｏ

Ｌ
載

脂
Ｌ
、
り

（日
り
日
コ
ｅ
と
〓
螂
ね場
Ｅ
【

歳■4HW層

“

（冨
り
日
【
ｅ
と
Ｆ
〕̈，綴
湿
【

Dose(mA hr)

図1.SR照射による比抵抗の変化 成膜時に酸素4%導入した

試料は照射により、最大1/100ま で比抵抗が減少していることが

分かる。250℃試料は成膜時の基板温度で比較のため掲載した。

TemperaturI℃ )

図3.熱処理・UV照射処理による比抵抗の変化 熱処理温度に

関係なく350℃までは比抵抗に変化は見られない。UV照射にお

いて比抵抗に変化は見られなかった。

図41こ熱処理および UV照射処理によるキャリア密度。移

動度の変化を示す。キャリア密度は熱処理温度350℃まで

は変化が見られず、350℃以上で急激に増加する。この傾

向は比抵抗の変化と同様である。しかし移動度は熱処理温
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ITO(UV処理 ) UV:3.54mW/cm2

処理時間:1時間

処理雰囲気 :真空 (10~4Pa台 )

ITO(熱処理) 温度:350℃、550℃

処理時間:1時間

処理雰囲気:貢空 (10~4Pa台 )

スキャンスピード■5～ 60μ m/s

照射量 :0.35～ 6.64 mA・ h

蓄積電流量 :約 300mA

照射雰囲気 :真空 (10~6Pa台 )

ITO(SR照射 )

その他の条件試料

ャ リ

‐◆・虫工1イ

‐ 歳■4X
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度の増加に伴い、単調に減少する傾向が見られる。この傾

向は、SR照射では見られない傾向であり、またその減少幅

はSR照射と比較して大きい。SR照射時には試料表面の温

度が局所的に高温となると考えられているが、電気特性の

変化からそれ以外の効果が関係していると考えられる。
t・

20C)

図5.熱処理・UV処理による ITO(222)回 折パタ‐ンの変化

熱処理温度350℃まではピークの強度に変化は見られるが、ピー

ク位置には大きな変化は見られない。350℃以上でピーク位置が

広角側にシフトする。UV照射処理では変化はほとんど見られなか

った。

図 5、 6よりSR照射と熱処理では回折パターンの変化に

差異が見られる。SR照射は照射量が増加するに従い、30.

3° 付近のピークが増大し、29,5° 付近のピークが減少す

る。29.5° ピークに対する30.3° ピークの強度比の変化

と比抵抗の変化に相関が見られる。30.3° ピークの強度

が大きくなるに従い、比抵抗は減少している。またそれぞれ

のピークの半価幅は照射量が増加するに従い、大きくなっ

ていることがわかる。今回用いた試料は室温で成膜したた

め、薄膜には応力が蓄えられている。照射量が増加するに

従い、この応力が緩和されていき、ピークが広角側にシフト

したと考えられる。またピークの広がりは、結晶子サイズの減

少 (照射による微結晶化 )、 もしくは結晶子内の欠陥が増加

(酸素の欠損の増加 )が原因と考えられる。図6より熱処理

温度350℃までは強度に変化が見られるが、SR照射のよう

なピーク位置の変化は見られない。しかし350℃以上でピ

ーク位置は広角側にシフトする。熱処理温度においてもピ

ーク位置の変化と比抵抗の減少。キャリア濃度の増加に相

関が見られた。

透過率は可視光の領域 (300nm～700nm)の平均の透

過率で評価した。SR照射、熱処理ともに透過率は増加した。

熱処理に対して、SR照射の方が、透過率の変化が大きいこ

とが分かつた。

Temperature(℃ )

図4.熱処理・UV照射処理によるキャリア密度。移動度の変化

熱処理温度に関係なく350℃まではキャリア密度に変化は見られ

ない。移動度は熱処理温度の増加に伴い、単調に減少し、その減

少幅はSR照射と比較して大きい。

SR照射、熱処理等の処理による電気特性の変化の差異

を結晶構造の観点から検討するために、X線回折による評

価を行つた。図 5、 図61こ SR照射および熱処理による ITO

(222)のX線回折パターンに変化を示す。

6000

4000

28 36

20C)

図5.SR照射による ITO(222)回 折パターンの変化 図中の

mA・ hrの単位で示される値は照射量の目安となる蓄積電流標算量

を示す。広角側にシフトしたピークの強度の増減と比抵抗の増減の

傾向が一致する。
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4まとめと今後の課題

今回の研究で SR照射が ITO薄膜の電気特性の向上に

有効であることがわかつた。電気特性の変化に ITO薄膜の

結晶構造の変化が関係していることもわかつた。熱処理との

比較により、SR照射では、移動度の変化が小さく、照射量

を増加させることにより、移動度を未照射試料と同程度まで

回復できることがわかつた。比抵抗の変化、X線回折パター

ンの変化から、熱処理に比べ、放射光照射は照射量により

連続的な変化をもたらすことから、制御性に富んでいること

がわかつた。

今後、電気特性の変化と結晶構造の関係を、透過型電

子顕微鏡などの結晶子内を観察・評価できる手法を用いて

更に謙細に検討することが必要である。今回の実験では、

白色光を照射したが、どの波長域の光が効果的に作用して

いるかを明確にするためには、フィアレターや分光器を用い

て波長をある程度限定した光を用いて実験することが必要

となる。また照射中の温度変化を詩細に検討し、完全に照

射中の温度上昇を抑えた形での照射が必要である。

これらの検討を行うことで、SRの材料への照射効果を明

らかにすることができ、今後の材料の特性向上の手法として

放射光が有用であることが、実証されることになると思われ

る。
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画像処理を応用した多目的検査システムの開発 (第 2報 )

川崎 雅生
*

Masao Kttwasaki

要 旨 工業製品の高密度化、高精度化に伴い、要求される検査の精度も高くなってきている。本研究は、
汎用的な画像処理関数を任意に組合せて登録、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、判別機能とを開発することで、企業に必要とされる各種の画像処理による検査に対応し、技術移転する
ことを目的としている。

本年度は、守山市に本社を置く栄立電機伽様から相談を受けたプリント基板実装部品検査装置の開発に、
本研究成果を応用し、製品化までの支援をすることができたが、技術移転に必要な課題も明らかになった。

1まえがき

情報通信機器などのめざましい発展を支える背景と

して、電子、機械部品などが小型化、高精度化 してお

り、これ らを生産、組み立てする企業にとっては、高

品質、高精度が維持できている保証が、重要 となって

きている。

本研究は、汎用的な画像処理システムを開発 し、各

種の検査に応用することを目的 としている。そのため

に、会話型処理機能やニューラルネッ トワークによる

学習機能を研究開発 し、その汎用性を高めてきた (以

下、 「本システム」という)。 これ らの機能について

の詳細は、文献(1)～ (6)を 参照されたい。

今年度は、平成 12年 4月 に守山市に本社を置 く栄

立電機帥様よ り相談のあった、プリン ト基板に実装さ

れた電子部品を検査 (部品の有無、誤部品、位置ずれ

な どを検出)する装置の開発 (以 下、 「本件」 とい

う)において、適用 (技術移転)できた本研究の成果

と、新たに発生した課題について概要を紹介する。

なお、本件は、共同研究で行ったものであ り、シス

テム全体の中で当所が担当した部分のみ (ソ フ トの中

の一部)についての記述であることを、申し添えてお

きます。

2会話型処理機能の適用

プリント基板に実装された電子部品を検査する第一

段階としては、詳細な画像を入力することと、入力さ

れた画像中に存在する電子部品を探し出すことを、実

現しなければならない。

これらのことを実現するのに、既に開発済みの会話

型処理でほとんどが対応可能であり、いくつかの関数

を追加することで、比較的早く基本的なアルゴリズム

を決定することができた。

2.1 画像の張り合わせ ('ユ

一般にプリン ト基板に使用される電子部品は、上か ら

見た場合、小さいもので lxxlm× 2 mm程度か ら大き

いものは 5cm角程度までのものである。また、高さ的

には 141m程度か ら数 cm程度までのものが使用されて

いる。 プリン ト基板の大きさは、大きいもので 40cm

角程度であり、数百個の電子部品が自動機や人手作業

により搭載される。

プリント基板に部品が実装されたものを、 CCD力
メラで入力した例を図 1に示す。

これ らを卓上型装置に組み込んだ CCDカ メラか ら

入力することを前提にすると、プリン ト基板に対 し縦

横画像を複数に分割 して入力し、ソフ ト的に 1画像に

する機能が必要である。このため、本システムの画像

の張 り合わせ機能を特殊化 して、処理できるようにし

た。

図1 プリント基板と実装された電子部品

実機では、プリント基板の大きさによって異なるが、

部分入力した画像を張り合わせて、6000ド ット×6000

ドット程度のフルカラー画像として処理している。

2.2 電子部品の抽出

プリン ト基板全体を、CCDカ メラで入力した画像

には、背景、絶縁基板、導体による配線パターン、絶

縁膜 (レジス ト)、 部品番号などの印字記号、穴 (ス

ルーホール)な どと、電子部品 (半田付き)が混在 し

ている。
機械電子担当
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図2に プリント基板の半分程度を、上から見た様子

を示す。

図2 プリント基板の一部

なお図 2は、実験のために複数の視野に分けて入力

された画像を 2.1の機能で張 り合わせたものではなく、

手作業で張 り合わせを行ったもので、継ぎ目などのず

れなどは、本来の処理とは無関係なので無視されたい。

プリント基板は、一般的に、レジス トは緑系が多い

がその他の色もある。同様に印字記号も白だけとは限

らない。また、部品も黒、白、青、緑、赤、黄など多

種であり、形状 も矩形や丸形など各種さまざまである。

本件は、装置の中にCCDカ メラを組み込んで入力

する前提があ り、一定の品質の光源が得 られると見込

まれるため、いくつかの代表的なテス トデータを使っ

て、部品別 (色や形状別)に会話型処理で抽出する方

法を検討した。

図 3に、本システムの会話型処理を使って抽出の方

法を検討している例を示す。

ぃも

図3 会話型処理の例

図 3中の左の文字部 (自 のみ抽出等)は、実行した

会話型処理を表示している。また、右の画像中の黒い

部分は、実行した結果を示しており、この処理の中間

目標である表面実装型部品の両端にある金属部等が抽

出されてきていることがわかる。

図 3に示すような処理 (文字部の一行に相当)を数

十個組み合わせることにより、図4に示すような結果

が得 られる。なお、数十個組み合わせた処理は、マク

ロとして登録することにより、一連の処理として一回

で起動できる
(1)。

図4は、図 2に対して処理を行い、電子部品が存在

図4 電子部品の位置抽出結果例

するおよその位置を黒部として抽出したものである。

これは、基本的な処理の流れを確認実行したもので

あり、本来の処理から見れば冗長な部分も多く、一部

誤った結果になっているところもあるが、ここから先

の高速化、高精度化等については、共同研究の相手方

である企業殿に役割を分担してもらった。

3技術移転の課題

2.2で述べたような処理をいくつか組み合わせると、

目的に応じた多くの画像処理が可能となる。本件以外

に受けた画像処理の相談についても、会話型処理や学

習機能による画像処理の汎用性の高さが確認でき共同

などで対応できると考えられるが、技術移転の観点か

ら見た課題も明らかになってきた。

なお、ここで言う課題とは、考え方などを含む本来

の技術移転全般についてではなく、必要なプログラム

ソースを、相手の実行環境で動作できるようにして提

供する場合についてである。

3.1 89数の拾い出し

本システムでは、画像処理に有効 と考えられる関数

を、VC++(9)上 で必要に応 じて追加開発 してきたが、

今後もこれは継続して増加していくと考えている。

一方、特定の画像処理を行うには、開発 した全ての

機能、関数が必要なわけではない。

図 5は、本システムに含 まれるク

ラス
(9)の一覧 (一部)を示してお り、

クラスの数は約 30個 となっている。

この中のほとんどのクラスは、パ

ラメータな どを入力するためのクラ

スであり、画像処理を行 うための関

数はほぼ CViewク ラス
(9)に

含まれ

ている。

現在 CViewク ラスは、関数の数が

約 350個 、プログラムのステップ

数が約 25000行 となっている。
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図5 クラスの一部

図 6の左側は、CViewク ラスに含まれる関数の一覧

(一部)を示し、右側は含まれる関数の一部を示す。

表示されている関数 (OnMaruOk)は 、ニューラルネッ

トワークの判別機能を用いて、画像中のOに近い形状

のみを残す会話型処理の 1つである。

図6 CViewク ラスの一覧と関数例

本件の場合、部品抽出については会話型処理の機能

の関係で、 3個 のマクロとして実現 した。最初のマク

ロを実現する会話型処理が 18個であ り、これを構成

する関数の数が 64個 となっている。cvi側 クラスの中

か ら、この 64個の関数を抜き出す と3000行 程度

となった。

会話型処理などによ り、必要な機能 とその実行順序

は比較的容易に決定できるが、その機能を構成する必

要最小限のプログラムソースを抽出し、提供するには

かな りの労力を要することがわかった。

3.2 実行環境

画像処理を行う計算機は、パソコン以外にもワーク

ステーションやボー ド型コンピュータなどが考えられ

る。

個々のシステムの目的と事情によって、画像の入力

方法や処理結果の出力方法は異なるが、会話型処理な

どで対応 しようとしている入力と出力の中間の処理

(準備された画像を一定のルールに基づき処理するこ

と)については、C言語の形で出力することにより、

かなりの種類の計算機に対応できるのではないかと考

えている。

本件の場合、共同研究の相手方である企業の技術者

自身が、該当する関数を自社用に手直しすることを行

った。

本システムは、VCtrで 記述されているが、CView

クラスの中にそのほとんどの関数を含んでいるため、

比較的C言語に変換しやすい。

そこで、本件における技術移転 (プ ログラムソース

の提供)を きっかけとして、取 りあえず簡易な変換抽

出機能を開発した。

図 7に、変換機能を選択したときに表示される入力

画面を示す。この画面で、2.2な どの処理のために登録

したマクロ名を入力すれば、そのマクロで使っている

会話型処理を順番に実行するC言語のプログラムソー

スを、自動で抽出できる。

図7 プログラムソース選択出力用入力画面

図 7で指定されたマクロか ら出力された Cソ ースを

1/NIX上 にコピー して、そのままコンパイル、実行

(起動時に、処理対象ファイル名を指定)して得 られ

た結果 と、パソコン上でマクロを実行 して得 られた結

果が同じであることが確認できた。

本機能は暫定版であり、全ての機能
(1)～ (6)を

カバー

しているわけではないが、会話型処理に限つては、そ

こそこ実用に耐えられる程度にはなっている。

4まとめ

本年度は、本システムの適用の一事例として、共同

研究の形で企業に技術移転を行った。企業の努力によ

り、本件は製品化され無事 1号機も出荷されるに至っ

た。

今後も画像処理による検査関連等の相談については、

いろいろな形で支援を行う予定であるが、共同研究の

場合には、足 りない関数を若干開発した上で、プログ

ラムソースを提供することになると考えられる。

今後の課題としては、3.1、 3.2で述べた技術移転の

ために必要となる機能について検討し、VC帯でない動

作環境であつても、目的とする画像処理機能を容易に

移転できるしくみを構築することが挙げられる。
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知的障害者の就労を支援するプレス金型の改良に関する研究

深尾 典久キ   山下 誠児十   河村 安太郎*

Norihisa Fukao,Setti Yamashita and Yttutarou Kawarnura

要 旨 : 障害を持つ人々の就労を支援することは、障害を持つ人々が生きがいを持つて自律的

な生活を営む上で必要であるだけでなく、社会にとつても人的資源の有効活用という観点から重

要である。本研究ではそのような観点に立ち、知的障害者の共同作業所におけるプレス作業を対

象として、障害を持つ人々の作業に適するよう金型の改良を行つた。このプレス作業は、作業内

容の問題から対象とした共同作業所の入所者にとつて、そのままでは作業を行うことが難しいも

のであつたが、従来の作業と比較して付加価値が高く導入が望まれているものであった。このプ

レス作業について、開取などの調査により作業の問題点を把握し、それに基づいて改良を行った。

その結果、作業所での作業が可能となつた。

キーワー ド,知的障害者、福祉、生産技術

1 1ま じめに

障害のある人が個人 として尊重され、地域におけ

る支えあいの中で自立し、生きがいとうるおいをもっ

て生活できるノーマライゼーション社会の実現は滋

賀県においても重要な行政課題である。そのために

は、教育や社会参加とならんで、就労において必要な

支援や機会の提供が行われることが重要である。す

なわち、障害のある人が能力や意欲に応 じた多様な

働く場において受け入れられ自立の前提となる所得

を得ることができる乗境の形成が必要である。

鞣れle lに示すように、滋賀県における身体障害

者数は 1993年度から 1999年度の 7年間で 31,801

人から39,014人 (22,770)、 知的障害者数は 4,786人

から6,233人 (30.2%)と それぞれ増加 してお り、今

後一層の対策が求められているμl。 他方、厚生省の

行つた 1995年の全国調査において、知的障害者数は

297,100人 であり、会社あるいは作業所などでの就労

を希望する人が 44。 6°/Oに姑し実際の就労者は 37,3%、

また昼間自宅で過ごす人は希望者が 31.0°/Oに対 して

実際は 38,4%で あつた。このことから、知的障害者

が就労できる環境をさらに整えることが必要である

といえる [21。

以上の観点に立ち、本研究では知的障害者の共同

作業所において行 うプラスチック部品の打抜きプレ

ス作業について、それを可能とするプレス金型の改

良を行つた。対象 としたプレス作業は、発注元企業

からプレス機および金型の貸与による生産を依頼さ

れたもので、従来この作業所で行つている作業と比

較して付加価値が高いものである。 したがつて、こ

*機械電子担当
十機能材料担当

業内容の問題から入所者が作業を行 うことが困難で

あった。

障害をもたない開発者が障害をもつ人々の使用す

る用具を開発する場合、問題点を把握するため十分

な調査が不可欠である。 したがつて、本研究ではま

ず現状の問題点を調査 し、それを克服するための必

要機能について打ち合わせを行い、指針 としてまと

めた。そして、その結果をふまえて金型改良の設計

製作を行つた。なお、プレス金型は製造する部品に

応 じて多数存在するので、本研究ではそのうちの代

表するものについて改良を行つた。

それにより、この共同作業所の入所者にとつて作

業が可能な金型となった。今後は、その他の多数の

金型について同様の改良を行 う必要がある。それに

ついては公的機関の業務により行 うのではなく、共

同作業所あるいは発注企業の当事者による自助努力

により行 うことが望ましい。そこで今後の方針につ

いて、発注企業、共同作業所、当センターの二者に

おける打ち合わせを行つた。その結果、今回改良を

行つた金型以外の改良については発注企業の責任に

おいて設計製作を行 うこととなり、今後の道筋をつ

けることができた。

なお本研究は、(社)滋賀県社会就労事業振興セン

ターからの依頼に基づき技術支援を行つたものであ

り、滋賀県健康福祉部障害福祉課に広報などの調整

をしていただいた。

2 研究の背景

本研究では、主に知的障害者の福祉就労の場とし

て設立された共同作業所を対象とした。その概要は
の共同作業所にとつては望ましい仕事であるが、作 Table 2の通りである。この作業所では、従来から電

機機器製造企業からの受注により電機部品の加工組

み立てを行つているが、その内容は、部品の袋詰め、
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29.239,0141999 9,00822,9985353,569

28.037,1211998 8,36921,9394983,4652,850

27.736,3511997 7,98517215023,493

27.135,2601996 7,42320,9365123,496

26.434,0341995 86020,297489

26.23e,3661994 646120,0694913,4232,922

25.231,8011993 19,2094663,347

税 冗 内 郡版 体言 語懸 冗

人口千人

あた り

総 数年 度 障害別内訳

Table l:滋賀県における障害者の状況

身体障害者 身体障害者手帳交付

知的障害者 手帳交

Table 2:共 同作業所の概要

主な作業内容

電機部品の加工組み立て

せんべいの生産,包装,販売

小物部品のねじ切 り加工

324合 計 832

12女 5140

1812男 3

知 門

障害

スタ

ンフ

合 計その

他

身 体

障害

人員構成

端子台へのネジ装着、穴あけなど比較的付加価値の

低い作業が中心であった。 したがつて、この作業所

での lヶ 月一人あた りの平均付加価値額は約 1.5万

円であり、それを引き上げることが求められていた。

そのような中、上記の電気機器製造企業から、装

置貸与、資材支給による小型プレス機を用いたプラ

スチック材料打抜き作業の依頼があつた。これは、順

調に作業を行えば lヶ 月あたり約 8万円の付加価値

が見込めるなど、従来の作業と比較 して付加価値が

高く望ましいものであるが、貸与される装置は一般

の作業者の使用を想定 したものであり、この作業所

のように知的障害をもつ人々が作業を行 うには困難

な点があった。

一般に、知的障害を持つ人々の就労を阻む問題点

として、「対人コミュニケーション」、「作業内容の理

解」、「複雑な作業への適応」等が難 しいという点が

あげられる pl。 _方、就労を支援 していくためには、

画一的でなく個人の能力と個性に合わせた訓練や作

業を行 うことが必要で、単純な作業に留めるのでは

なく、本人の努力を導くことが重要である 14〕 。また、

障害を持つ人々のための用具を開発するにあつては、

使用者の意見を十分にくみあげる必要がある。

そこで本研究では、まず対象 とするプレス作業に

ついて調査を行 うと共に、実際の現場において知的

障害を持つ人々が作業を行 う上での問題点について

検討を行つた。その結果を元に、対象とするプレス

作業を行 うための金型の改良について検討を行い設

計製作を行つた。

3 設計製作

3.■  プレス機の概要および問題点

本研究では、Fig■ に示す部品を Fig.2の材料から

打ち抜くプレス作業を取 り扱 う。使用 したプレス機

は、Fig,3に示す中国機工製 MINI―POW FP-3(能

1,2084.76,2331999 1,6071,720

1,1594.55,9841998 1,519

1,5401,6191,1274.45,7041997 1,418

1996 1,3451,6251,0474.25,474

1,5859944,15,2511995 1,265

5,0441994 1,2171,3241,5479564,0

3.81993 1,1431,242,479922

亘 度城 璽 皮 肇 反甲 反

人 口千人

あた り

総数年 度 程度別内訳
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ち抜 く

Fig,1:対象とした製品 Fig。 2:材料 (ア クリル板 )

Fig。 3:プ レス機 (MINI―POW FP-3) Fig。 4:従来の金型

力 3ton,モータ 200W)である。

従来の作業で用いていた金型を Fig,4に 示す。こ

の場合の作業手順は、作業手l贋は Fig.5に 示すもの

であった。この金型を用いて知的障害を持つ人々が

作業を行 う場合、次の点が問題 となった。

(1)複雑な作業

作業手順は Fig.5に 示すものであるが、左右の手

および足の 2つ以上を同時に行 う複合作業が 3個含

まれており、これが作業を行 う上で問題となる。

(2)不良品発生の可能性

材料が位置決め治具に完全に当たつていなくても

プレスできて注意が散慢 となった場合には不良品が

混入する可能性がある。

(3)不十分な安全性

金型内に手が入らない構造となっており基準上問

題は無いが、知的障害を持つ人々が作業を行 う場合

には、手が退避 していなくては作業ができない構造

が望ましセヽ。

3,2 改良の指針

前節で示したプレス金型を改良するにあたつて、以

下の指針を定めた。ここで (1)か ら (3)1ま、従来の金

型における問題点に対応する項目である。また、(4)、

(5)については障害を持つ人々が作業を行 う装置を

開発するに当たつては重要であると考え、指針に加

えた。

(1)作業の単純化

作業を行 う人にとつては、両手および足を同時に

用いる作業を一度に行 うのではなく複数の単純なス

テップに分割した方が容易であるとのことであつた。

(2)不 良吊発生の防止

従来の金型では、位置決め治具に材料が当たつて

いなくてもプレスすることが可能であつたことから、

リミットスイッチを用いて、所定の位置に材料が無い

とプレスできない構造とした。また、部品は決めら

れた個数だけ製造する必要があるが、作業を行いな

がらプレスした個数を数えるのは難しいとのことで

あり、指令個数を入力できるカウンタを設けること

により、決まつた個数だけプレスできるようにした。
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(1)プレス材料をプレス機に挿入する。

(2)左手で持ちながら端部をプレスする。(左手、足)

(3)プレス材料の切れ端を取り出して捨てる。

(4)左手で押して位置決め治具にあてる。

(7)プレス材料の最後を取り出して捨てる。

ループ1:同‐の材料での繰り返し。

ループ2:材料交換を伴う繰り返し。

Fig.5:従来の作業手順

ループ2

(5)両手で保持しながら、プレスする。(左手、右手、足)

(6)左手で保持しながら、右手で製品を取り出し箱に入れる。(左手、右手)

(3)安全性の向上

プレスを両手押しのスイッチにより行 うとともに、

金型の周囲にガイ ドを設けることにより、安全性を

向上させた。

(4)健常者にとつても使いやすいこと

障害を持つ人々が使用する機器を設計するに当たっ

ては、できる限り健常な使用者にとつても使いやす

い製品、すなわち共用品としての開発が求められる。

本研究に置いても、この点を重視 した。

(5)低コス トで改良、保守が容易であること

これは、本研究において非常の重視した点である。

すなわち、本研究において設計製造 したで金型が長

期間有効に使用されるためには、対象とした共同作

業所において単に使用されるのみならず、保守や修

繕が容易であるとともに、今後の同種の問題につい

て共同作業所あるいは発注企業の自助努力により手

を加えられることが重要であると考えられる。

3,3 改良した金型の概要

改良した金型を Fig.6に 、それをプレス機に取り

付けたものを Fig。 7にそれぞれ示す。

この金型は、金型本体および電器回路ボックスか

らなる。これらについて、各機構を説明するための

説明図を Fig.8に 示す。なお、電気回路の作成に当

たっては、保守性 とコス トを考えジレー回路により

構成 した。その回路図を Fig,9に示す。

各々の機構の役害1は以下のとお りである。

I金型本体
I

o保持具

バネ圧により、プレスされる材料が押えつけられ

る。これにより、位置決めを行い手を離 した後、材

料の位置がずれるのを防ぐ。なお、材料を手で押せ

ば動く程度にバネ圧を調整する。

・ ガイ ド

位置決めの後、手を離 しても材料がそることが無

いよう従来より大型にした。

・ リミットスイッチ

プレス機本体に敗 り付けられた、左手ボタンおよ

び右手ボタンと、このリミントスイツチが同時に押

された場合にのみプレスできるようにした。ただし

例外として、材料の端部を切断する場合には、金型

に材料を少し挿入 したところでプレスを行 う必要が

ある。そのため、ジミットスイッチを接続する電気

回路にスキップボタンをもうけ、スキップボタンが

押された場合には、リミットスイッチが押されなく

ても左手ボタンと右手ボタンを同時に押すことによ

リプレスできるようにした。

・ 保護カバー

安全性を増すためアクリル製の保護カバーをもう

けた。

1電気回路〕

eス キップボタン

材料の端部を切断する場合に、 リミットスイッチ

が押されなくてもプレスできるようスキンプ状態に

移行するためのボタンである。なお、このボタンを

押しスキップ状態に移行 した後、プレスを行 うと自

動的にスキップ状態から通常の状態に復帰する。

●プレス可能ランプ

このランプが点灯 しているとき、プレス機本体の

左手ボタンと右手ボタンを同時に押すことによリプ

レスできる。このランプは、リミットスインチが ON
となつた場合あるいは、スキップボタンが押されて

スキノプ状態に移行 した場合に点灯する。
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勘恩。6B改良した金型

(a)金型本体

∬逮g。 7:改良した金型 (全体図)

(b)電気回路

Fig.8:各機構の説明図

●カウンタ
(、

ブザー、カウン トリセットボタン
)

指示数量表示と現在数量表示を備えるデジタルカ

ウンタである。指示数量表示には、プレスを行いた

い数量を与える。現在数量表示は、リミットスイノ

チが ONと なった状態でプレスを行つた場合に 1づ

つくり上がり、製造 した部品の数量を表示する。な

お、スキップ状態でプレスを行つた場合には、製造

した数量は増えないため、現在数量表示はそのまま

となる。

現在数量表示が指示数量に達 した場合には、カウ

ン トアップ状態に移行 してそれ以上のプレスが不可

能となり、カウン トアップランプおよびブザーで指

示数量に達 したことを知らせる。カウンタリセット

ボタンを押すことにより、現在数量表示が0に リセッ

トされると共に、カウン トアップ状態にある場合に

は通常状態に復帰する。

4 改良結果の考察

改良したプレス金型を用いた場合の作業手順を、

Fig.10に示す。これを、Fig 5に示 した従来の作業手

順と比較すると、従来の手順が、 7個の作業の繰 り

返しにより構成されていたのに対 し、改良した金型

を用いた新しい作業では 8個の作業の繰 り返 しによ

り構成されている。その一方、従来の作業が左右の

手あるいは足を同時に用いる複合作業が 3個含まれ

ていたのに対 し、新 しい作業では全ての作業が単一

の動作により構成されている。以上は 「作業の単純

化」、すなわち「作業する人にとつて、両手および

足を同時に用いる作業を一度に行 うのではなく複数

の単純なステンプに分割した方が作業が容易である」

という、3.2(1)で示 した指針に従 うものである。

また、3.2(2)の 「不良品発生の防止」については、

スキップボタン 夕

ンタリセッ
ン

-58-



R5

(時限Off)

100Vコ桑 カウンタ回路

(COM)

Rl R7

1

リセッ ト

引畔引
リミットSW

R6

I

キップ

ウン多 ウンタ
リセッ ト無効 出力

AC100V

リレー型番
Rl, R2, R3

オムロン

R4

オムロン

R5

オムロン

ソリッ

R6,R7

オムロン

R7

赤ランプ

MY2 AC100V 2極

MY2 AC6V 2極

H3YN-2 AC100V 2極
ドステー トタイマ 短時間タイプ

MY4 AC100V 4串彊

Fig.9:電気回路図

(キ 12V)

R6

プレス スイッチ回路

R3

2Ω 抵抗

リレーの役割
RI: :Jミ ットSW ON
R2:ス キップボタン ON(自 己保持)

R3:プ レス可能状態

(リ ミットSW orス キップ)

R4:プ レスされた
R5:デ ィレイ

ー定時間後にR7を解放する
R6:カ ウンタ カウントアップ

R7:R4(プ レスされた)を 自己保持

同時にONさ れるR5に より、
一定時間後 (0,lseC程度)に 解放

R2
黄ランプ

(タ イマー

引

ランプの意味

育ランプ :

黄ランプ :

Ｏ
Ａ

Rl

Ｄ
Ａ

R4

Ｄ
Ａ

R6

プレス可能
スキップ状態
(同時に脅ランプ)

カウンタカウン ドアップ

カウント

リセッ ト

ブザー

メインSW ヒューズ
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リミットスイッチを用いることにより実現した。さ

らに、カウンタをもうけることにより従来必要であつ

た作業個数を数える作業が不要となった。

3.2(3)の 「安全性」については、プレスのスイッチ

を足熔み式から手押 し式に変更すると共にカバーを

もうけることにより対処した。

なお、部品 1個を作成するために要する時間は、健

常の作業者が従来の金型を用いて作業を行った場合

5。 7dccであつたのに対し、知的障害を持つ作業者が改

良した金型を用いて作業を行った場合 5,4sccで あっ

た。 したがって、作業効率の上ではほぼ同等である

と言える。これは、改良した金型が「健常者 と障害

者の両方が用いられる共用品である」という3.2(4)

の指針のための必要条件を満たすことを表している。

さらに新 しい金型の本体は、金属の切断、穴あけ、

ねじ切 りといった一般的な機械力日正のみで製作可能

であり、電気回路は専用部品であるデジタルカウン

ターの他 ジレー回路で構成されている。これ らは、
「低コス トで改良、保守が容易である」という3.2(5)

の指針に従 うものである。

5 まとめ

本研究では共同作業所を対象として、知的障害を

持つ人々の就労を支援するためのプレス金型の改良

を行つた。改良に当たっては、まず現状の問題点を調

査 し必要 となる機能を設計指針 としてまとめた。そ

して、それに基づいてプレス金型の改良を行つた。そ

の結果、この共同作業所に入所する人々にとって作

業が可能な金型となった。

対象 とした共同作業所においては、従来 lヶ 月一

ループ1

人あたりの平均付加価値額は約 1.5万 円とのことで

あつたが、本研究で姑象としたプレス作業は、順調

に作業を行えば lヶ 月あたり約 8万円の付加価値を

見込めることから、この共同作業所で働 く人々の所

得の向上に寄与できるものと考えられる。

なお、このプレス機で製造すべき製品は、今回対

象とした部品以外にも多数存在するので、それらの

製品を製造する金型についても同様の改良を行 う必

要がある。本研究では、金型改良に関する指針を示

せたわけであるが、今後の同様の改造については、当

センターのような公的機関の業務により行 うのでは

なく、当事者の自助努力により行 うことが望ましい。

これに関して、共同作業所、発注企業、当センター

の 3者における打ち合わせを行つた結果、発注企業

の責任において設計製作を行 うこととなり、今後の

改良についての道筋をつけることができた。

参考文献

辟I滋賀県障害者施策長期構想 2010(案 ),滋賀県健康

福祉部障害福祉課 (2001).

(1)プレス材料をプレス機に挿入する。
(2)スキップボタンを押す。
(3)左ボタンと右ボタンを同時に押しプレスする。
(4)プレス材料の切れ端を取り出し捨てる。

ループ2

(5)プレス材料端部を位置決め治具にあてる。
(リ ミットスイッチが押され、青ランプが点灯する。)

(6)左ボタンと右ボタンを同時に押しプレスする。
(7)製品を取り出し、箱に入れる。
(8)プレス材碧の最後を取り出して捨てる。

ループ1:同一の材料での繰り返し。
ループ2:材料交換を伴う繰り返し。

Fig.10:改 良したプレス金型を用いた場合の作業手順

回

回

141

精神薄弱児 (者)基礎調査結果の要旨,厚生省大

臣官房障害保険福祉部障害福祉課 (1996).

共生の町,第 3章 共生を阻む生活上の問題点,人
藤後 猛,(財 )日 本障害者 ジハビジテーション

協会 (1994).

知的障害者の就職の可能性,特集 障害者雇用と

就職の可能性, リハ ビリテーション研究 Vol.76,

25-27,(財 )日 本障害者 リハビジテーション協会

(1993).
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信楽陶器CGシミュレーシヨンシステムの

ラビッドプロトタイビングヘの応用

野上 雅彦
奉

W鉦asahiko Nogarni

可まえがき

平成9年度から11年度にかけて、信楽陶器産地の製

品開発支援を目的に、信楽陶器CGシ ミュレーション

システム(以下、信楽CGシステム)の 開発を行つた(図

1)。 このシステムは、陶器専用のCGシ ステムとする

ことで、非常に簡単な操作でリアルなCGシ ミュレー

ションを行うことを可能としている。

本年度では、この信楽CGシ ステムで作成したモデ

ルデータから、ラピツドプロトタイピング(以下、RP)

装置を利用し石膏型の作成を行う。これらの技術開発

を行うことで、信楽CGシ ステムを生産工程まで支援

を行なえるシステムヘと発展させることを目的として

いる。

2機器構成

信楽CGシ ステムの機器構成を図21こ 示す。

今回はこの構成にRP装置が加わるが、当センター

は現在のところRP装置を保有していない。このため、

本研究ではシステム開発だけを行い、実際のモデル出

力については、京都市工業試験場の協力をいただき、

Stratasys tt FDM2000に より出カテス トを行ってい

る。

この装置の造形方式は熱溶解積層方式であり、メン

テナンス性やランニングコス ト等において優れた方式

となっている。

・機能材料担当

・↓
陶磁器デザイン担当

大谷 哲也
持

Tetsuya Ootani

8 STLフアイル出力機能

一般的にRPシ ステムは、モデルデータをSTLフ ア

イルフォーマットで読み込む。そこでこのSTLフ アイ

ルフォーマットヘの出力機能を開発し、信楽CGシ ス

テムヘの組込みを行った。STLフ アイルには、ASCII

形式 (テ キスト)と バイナリ形式の二種類があるが、今

回は検証の容易なASCH形式で書出すこととした。

STLフ アイルの構造を図31こ 示す。

STLフ アイルはモデルをポリゴン分割するため、曲

面をなめらかに表現するには、ポリゴン分割数をより

細かくする必要がある。しかし、分割数を細かくする

と、ファイルサイズの増大、メモリの圧迫、処理時間

の増加等の問題が起こる。このため、目的に応じた必

要十分なポリゴン分割数を求める必要がある。

今回は、モデルから陶器用の石膏型を作成するのが

目的である。そのため、分割数の違うモデルから石膏

型から陶器までを試作 し、その検証を行った。

4 RPモデルから石膏型の作成

小型の酒瓶をモデルにし、64。 96・ 128分割の三種

類の分割数での原型出カテス トを行った(図 4)。 上記

3種類の原型を元に、石膏で泥しよう鋳込み成形用の

型を作成し、以下の点について評価を行なった。

1.石膏原型と樹脂モデルの原型としての違い

2.分割数による、表面状態の違い

3.樹 脂原型の問題点とその解決

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

ミュレーシヨンシステム」の開発を行なった。

今年度は、信楽陶器CGシ ミュレーシヨンシステムにより、生産プロセスまで支援を可能にする

ことを目的に、ラピッドプロトタイピング装置を利用した石膏型作成の利用技術開/ntを 行い、その

特性や問題点の検証を行った。
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図1 信楽CGシミュレーションシステムと作成したCG画像例

クライアント サーザヽ

VRMLブラウザ
(CosmoPlaye「 )

攀
」AVA

アプレット

||::::::〕  |

!|1再

=事

帝| 蠅 SG1 0ctane SI

CGソ フトウェア
(Alias)

」AVA
RK/1け―バ

ネットワーク
(インターネット)

図2 システム構成図

Webサーパ

攀

RP装置

辮
”

-62-



solid sample stl Created by Shigaraki― Toki― CG― System  <‐  Description

facet normal -0.0080 0.0 ■.0

outer loop

vertex 53.49 62.638 ■3.629

vertex 62.638 62.638 ■3,703

vertex 53.534 63.535 ■3.629

end■ oop

endfacet

facet norma1 0 049 -0.0020 0,999

outer loop

vertex 53 49 62.638 ■3.629

vertex 53.534 63.535 ■3 629

vertex 46.097 62 638 ■3.995

endloop

endfacet

く‐ 法線

く

＼

，

ノ

点の座標

endsolid sample.stl

図3 STLフ ァイル構造

4.1石脅原型と樹脂モデルの原型としての違い

陶磁器用の型とその原型は、石膏から作られること

が一般的である。石膏は柔らかいため、形を削ったり

表面を滑らかに仕上げることが容易にできる。また離

型材を塗布することによって石膏同士の型取りができ

る。逆にいうと、石膏は柔らかいので傷が付き易く、

離型材がないと、石膏同士がくっついてしまうという

ことになる。この特性のため、石膏原型や型を作成す

るにはある程度の熟練が必要となる。

今回作成した樹脂原型は、硬いので傷は付きにく

く、透水性がないため離型材は不要である。そのた

め、傷や離型時の失敗は少なくなるが、形を削ったり

表面を滑らかに仕上げることは困難である。

4.2分割数による、表面状態の違い

どの分割数の場合でも、表面には横方向に樹脂を積

層させていつた跡と、多角形分害1に よる縦方向の線が

見受けられる。また、村脂のプツプツとした、細かな

突起物も観察される。底部のような水平に近い面に

は、積層解像度の限界から見られる大きな段差も見ら

れる。

当然の考察とし分割数の多い方が、良好な表面状態

が得られる。詳しく表面を見てみると、首のあたりの

細 くなっている部分は(直径25m m程度)、 どの分害J数

でも見た日に変らない様子である。胴の方に目をやる

と(直径75mm)、 64分割したものは、見た目に明らか

に多角形になっていることが確認できる。もちろん

128分割も縦に分割された筋が確認できる。

上記のことより、分割数は原型になる形の直径に

よって本来は変化させるべきである。直径がいくらの

時にどのくらいの分割数が必要かということは、現在

作成したモデルからは十分に判断できないが、細い部

分は64分割で十分であるように見受けられる。

ここまでの考察は、原型の段階での表面状態の考察

ある。そこで、実際に型取 りを行ない、それを元にし

て泥しよう鋳込み成形で作られた、それぞれの製品と

原型の状態を比較しながら、やきものの工程に照らし

合わせて見ていくことにする。

型取 りのし易さにおいてはどの分割数の場合でも同

じ程度であつた。石膏原型と比較すると、表面の細か

い突起物のせいか、若干石膏から抜きにくい感もあっ
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たが、気になる程度ではなかった。原型が硬 くて丈夫

な分、取扱が楽な部分もあった。

作成した型を使って鋳込み成形を行なった。型から

はずされたものは原型の凹凸や縦方向の分割ライン、

横方向の積層ラインなど、すべての形やキズを写し取

る。離型直後の何も処理しない状態を以下に示す。

64分割

96分割

128分 all

図4 RP出力樹脂モデル

この状態であると明らかに分割数の影響が表面状態に

出ていることがわかる。しかし通常、鋳込み成形を行

なう場合、離型後にバリ取や表面処理の加工を多少行

なう。バリは、剣先やカンナで削り取り、その跡をさ

らに消すことと細かな表面のキズを消すために、柔ら

かい布やスポンジを湿らせたもので表面を撫でるよう

S4分審と

96分審学

1津患分割

図5 焼成品
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に拭 く。この工程を行なったものに透明釉を薄く施し

て焼成したものを図5に 示す。

このように、写真ではほとんど違いを見つけることが

できない程度に仕上がることが観察される。このこと

は鋳込み成形の工程において、必ずしも原型の段階で

完壁に滑らかな表面状態が必要ではないことを示して

いる。また焼成品の表面状態は、釉薬の厚きにも関係

すること想像できる。釉薬が不透明で、厚さが厚けれ

ば、ほとんど違いは観察されず、満足の行 く結果が得

られると考えられる。

しかし、写真では観察されないが、釉薬を薄く施し

て、透明である場合、やはりどの分割数においても光

の加減や触覚に、多角形であったことを訴えかけるも

のが残 されていることも認められた。

4.3樹脂原型の欠点とその解決

これまでに見てきたように、樹脂原型の欠点は、ど

んなに細かく分割しても表面は石膏原型の様に美しく

仕上がらないことである。また、研摩をすることも可

能だが、底部のように凹凸が大きいと、非常に手間が

かかることである。

表面を滑らかにする方法については、市販のプラス

チック用のプライマー(下塗り)ス プレーを使用してみ

た。表面の細かなプツプツと横方向の積層ラインは、

手で触ってもわからないくらいに消えた。また、縦方

向の分割法線も角が丸まった分、多角形な感じが軽減

積層解像度の限界により分割数に関係
なくあらわれる底部の凹凸状態

図6 64分割にプライマー塗装したもの

できた。以下に64分割で作成 したRP樹脂原型に、プ

ライマー塗装したもの示す。

樹脂原型は、意外に硬 く、サンドペーパー処理も考え

たが、このようにプライマーで処理できるのであれば

その方が効率的であると感じた。底部には積層解像度

の限界のため、横表面よりずっと大きな段差が確認さ

れる。これは分割数に関係なく、平に近い曲線あるい

は直線に見られる現象である。

この凹凸をサンドペーパー等で、削り磨 くことを試み

たが硬 く、時間がかか りそうなので断念した。

そこで底部を平にする方法は二つ考えてみた。一つ

は、樹脂原型を削るか、パテ等でうめて原型自体の形

を滑らかに整える方法と、できた石膏型あるいは量産

する場合は石膏ケース型を、削る方法である。今回は

処理前の状態

図フ 石百型の修正
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後者のほう方を試みてみた。図71こ 型取 り直後の石膏

型と、それを削って処理したものを示す。石膏型を削

るのに使用した道具は400香 と1000番 の耐水ペーパー

で、処理に要した時間は5分程度である。

ここで見てきたように、樹脂原型を利用して型取り

を行なう場合は、原型の凹凸の状態を樹脂の段階で処

理すればいいのか、石膏型の段階で処理すればいいの

かを判断する必要がある。これはどういう場合がこう

だとは言えないが、今回行なったプロセスはラッピツ

ドプロトタイプ(RP)の 考えに沿って、できるだけ短

時間で型を作成できる方法を選択していった。

5残された課題

先にあげたように樹脂原型の直径の大きさにあわせ

た分割数を、自動的に割 り出して出力する機能をSTL

ファイル出力機能に持たせることが考えられる。これ

にはある程度の数の樹脂モデルをいろんな分割数で出

力し、計算 してみる必要がある。

また、今回は試作用を想定して型を一つしか取らな

かったが、量産を考えて、ケース型 (型 の型)あ るい

は、ケース型のケース型を作ってみる必要もあると感

じた。この場合、RPシステムで原型を出力するので

はなく実際にケース型を出力する必要がある。そのた

めにはCGシ ステムのSTLフ アイル出力機能に自動的

に、厚みと、抜け勾配を計算する機能を付加させて、

いく必要がある。またこの機能は、ユーザーが熟練が

必要で煩雑なケース型の設計をする時間を省 くことに

もなる。ここまで達成できれば、本格的なでラッピツ

ドプロトタイプ トシステムと言えるだろう。

6まとめ

今回の試作で、RPシ ステムの陶磁器産業への導入

の可能性は十分に考えられることが良く分かった。ま

たこのシステムを利用すると簡単に、 しかも短時間

で、試作から量産まで行える可能性も見出せた。

ただし、RPシ ステム自体がまだ過渡期にあるため

装置自体の価格が非常に高価であり、解像度や作成で

きる大きさの点でも、若千問題点があることが伺え

る。解像度についてはこれまで見てきた方法で解決で

きそうである。また、大きさについては、信楽の場合

特に大きなものが主力製品になるので、分割して出力

するなどの方法も検討し、それに関わる計算もCGシ

ステムの中で自動化できれば、解決できるだろう。
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シャワーキャリー開発に向けての調査研究

山下 誠児
*t

Setti Yamashita

篠原 弘美
*2

HiroHll Shinohara

小西 京子
半3

Kyoko Iくonishi

平澤 逸
*4

玉tsu rlirasa、va

要 旨 シヤワーキャリー (以下Sc)は入浴、シヤワーおよび排泄の介助に用いられる。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需要が増えると予想されて、前年度はSCの製品評価を行った。今年

度はあらためてユーザーを設定し、試作 (ス タデイモデル)と 製品化を目指した。

この報告は、新エネルギー 産業技術総合開発機構 (NEDO)か ら依託を受けて設立した「滋賀ウェル

フェアテクノハウス研究会」 (WTH研究会)に参加し、調査研究したものである。WTH研究会では上記 4

名でワーキンググループを組織し、研究を行つた。

l まえがき 3 研究結果

一般的にSCは、病気やケガなどで一時的に寝たきり

状態になった者を含め、歩行よる移動や車椅子による移

動が困難な要介護者の入浴およびシヤワー、排泄の介助

に用いられる福祉用具である。将来バリアフリー住宅や

在宅介護サービスの増加により、一般住宅での使用も増

えると予想され、昨年度 SCの標準的モデルの試作と製

品化に向けて調査研究を行つてきた。

今年度はあらためてユーザーを設定 し、試作 (ス タ

ディモデル)と 製品化を目指す。

2 研究方法

研究の計画 (図 1)で示すように、今年度はあらため

てワーキンググループ (以 下WG)を 組織 し、試作検討

までを目指した。研究の順序は「①WGの設置→②ター

ゲットの設定→③スケツチ→④縮小モデル作成 (5分の

1)→⑤スタデイモデル作成」のように達めた。

2年目

3.1 ワーキンググループの設置

今年度始めにWGを 設置した。WGを組織する際、試

作製品化について協力企業の参加が必要であつたが、参

加希望企業がなかったため、上記の研究担当者で進め

た。

3.2 ターゲットの設定

最初にWGで SCのユーザーと使用状況 (シ ーン)を

設定 した。ユーザーは杖やシルバーカーなどの歩行支援

具を使うことで外出ができる高齢者である。シーンは、

歩行できる高齢者がユーザーであるから、排泄補助具と

しての機能を排除して入浴補助機能に絞 り込み、 1番目

にデイサービスセンターの大浴場、 2香目に家庭浴室、

3番 目に温泉場の大浴場で使われることを想定した。ま

た、脱衣場から浴室はフラットな床面 (バ リアフリー)

であることを条件 とした。

前述のように一般的にSCは歩行よる移動や車椅子に

よる移動が困難になった要介護者の入浴お よびシヤ

3年 目 以 降 ― ― 一 一 一 ― 一 一 一 >

図 1 研究の計画

WG設置
承

製品評価
起

製品化
結

試作
転

*l 機能材料担当

*2 (財 )滋賀県産業支援プラザ

半3 滋賀県立福祉用具センター

ホ4 滋賀県工業技術総合センター技術相談役
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ワー、排泄の介助に用いられる福祉用具である。 しかし

今回歩行可能な高齢者をユーザーに想定した理由は、こ

れまでのSCの概念を変えることで SC標準的モデルの

製品化につながると考えたからである。

以上の条件により、今回開発をめざす製品は自立型の

移動ができるSCで、図 2で示すように分類 した場合、

右上のグレーの部分にあたる。既に自走式の一般的な車

椅子型SCがあり、その製品との差別化が重要になっ

た。

3.3 アイデア展開とスケツチ (レンダリング)

想定したユーザーとシーンに合うアイデア出しを行

い、以後は図 3、 4のスケッチを基に展開した。既製品

との差別化のため、このSCの特徴 (仕様)は以下のよ

っになった。

a.6輪構造で回転範囲が小さい。

b.車輪が 16イ ンチで一般的な車椅子 (24イ ンチ)

より小さい。

c.四 隅にシングルタイプのキヤスターを使用。

d.自 走式でフットレス トをたためば蹴り足による移動

ができる。

3.4 縮小モデルの作成 (5分の 1)

図 3、 4のスケッチをそれぞれ 5分の 1モ デルにし

た。モデル 1は全長 810mm、 全幅 525mm、 全高

440mm、 座面高 390mm。 車輪がむきだしである

ため小型車椅子のイメージがある。モデル 2は全長 82
0mm、 全幅 555mm、 全高 555mm、 座面高 39
0mm。 車輪カバーが特徴である。また、せっけんやタ

オルを持ちこむ時に便利な小物置 きテーブルが着いた

シャワーポールを取付けることを検討 した。図 8に取付

け検討例を示す。

3.5 スタディモデルの作成

大きさや操作性を検討するためスタデイモデルを作成

した。木製のシャーシに 16イ ンチの車輪と4つのキャ

スター、プラスチック製風呂椅子を取付けた。 (図 9、

10、 11に 示す。全幅 510mm、 座面高 390m
m、 全長と全高はフットレス トや背もたれをつけていな

いため計測せず。)初期のモデルでは全幅が 570mm

図 2 SCの 分類
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で、座面は16イ ンチ車輪の車軸中央に配置した。 2次

モデルでは全幅を60mm狭い510mmと し、座面を

後方へ約40mm移動した。これにより車輪の操作性が

向上し、全幅を狭くしたことで回転半径が310mmと
なり移動が容易になった。 (フ ットレスとなど突起物を

装着した場合、回転半径は大きくなる。)図 11で一般

的な車椅子と大きさを比較 して、かなリコンパクトに

なったことがわかる。

今回は、自走式で歩行できる人をターゲットにしたS

Cを (完全フラットな床空間を条件に)コ ンセプト展開

した。これにより昨年度、SCの必要機能として上げ課

題の一つとしていた「テイッピングできる機能」に関す

ることを省いている。

4 まとめ

縮小モデルやスタデイモデルの検討により操作性等良

好な結果を得ることができた。

来年度は製品化を目指すが、スタイリングを含め、座

り心地、キャスター径の評価、フツトレス ト調整機能、

折 りたたみや収納性など多 くの課題を残 している。ま

た、 6輪の車椅子は段差乗 り越えや水平面から傾斜面ヘ

の移動が困難なため、現状の住宅事情などを考慮すると

4輪の検討も必要と思われる。さらに将来的には、陰部

洗浄用穴空き座面を使用したときの座 り′心地等も評価す

る必要がある。

今後もスタデイモデルによる使用感などの検証と評価

を続けて行つていくわけであるが、改造や製品とかわら

ない試作を行うには、現】犬WGの メンバーでは限界があ

る。試作製品化のできるメンバーの参加が最重要な課題

である。

図 3 スケツチ 1

図 6 モデル 1(十人形 )

図 4 スケッチ 2

図 5 モデル 1(5分 の 1)
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図 7 モデル 2(5分 の 1)

図9 座面が車軸中央のモデル

図 8 モデル 2(十 人形 )

図 10 座面をオフセットしたモデル

図 11 -般的な車椅子との比較
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別添 1 縮小モデル 1の 図面
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別添 2 縮小モデル 2の 図面

320

400
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別添 3 スタデイモデル図面

ｐ
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多孔質陶器による水質浄化資材の研究 (第 2報 )

大戸川ダム堆積上の有効利用

中島孝上 高井隆三
五。神部千夏・

近

Takashi Nakaiima 恥脚zOu Takai Chika Kanbc

要 旨 滋賀県南部大戸川に建設中のダムにおける堆積上の有効利用とそれを主原料とする多孔質陶器に

よる水質浄化資材への検討を行つた。押出し成形による中空陶器ブロックにおけるバイオリアクターおよび

接触材への利用については景観材料および接触材としての可能性を見出せた。その他、光触媒二酸化チタン

の浮遊型担体への利用については製造条件や効果的浄化機能と焼赤玉形状による接触材などへの利用につい

ては製造条件の可能性について確認できた。今後、これらの機能評価および効果的な製造条件の確立が課題

となる。

1 まえがき

大戸川は滋賀県甲賀郡信楽町に源を発 し、大津市で

毅田川に合流する。現在日土交通省が中流に多 目的ダ

ムを建設中である。ダムの正常な維持を図るため、満

水位の上流部において堆積土の浚渫が必要と言われて

いる。大戸川ダム堆積上の活用化調査については、近

畿地方建設局大戸川ダムエ事事務所の依頼により国土

交通省 と信楽町、信楽陶器工業協同組合、滋賀県工業

技術総合センター信楽窯業技術試験場の協力体制のも

と平成 10年度に開始 された。初年度には、堆積上の

粒度および鉱物組成を確認するとともに、一般陶器ヘ

の活用化を図 り、堆積上を主原料 とする食器等の試作

研究を行つた。平成 11年度においては堆積土を主原

料 とする水質浄化資材陶器 として活用化する調査研究

を行い、堆積上に石灰や鉄系の原料を添加することに

より水中の リン等の低減化を図る化学的除去 と多孔質

陶器 をバイオ リアクター として機能 させた微生物の繁

殖により水を浄化する生物的除去を検討 した。

今年度については、さらに押出し成形による中空陶

器ブロックの水質浄化性能の評価 と光触媒二酸化チタ

ンの浮遊型担体や赤玉形状による接触材、銀ゼオライ

トなどの担体へ利用 した浄化資材、泥漿固形鋳込み成

形における多孔質水質浄化用資材への活用化等につい

て検討を行つた。

2 堆積上について

表 1に示す平成 11年度に採取使用してきた堆積土

と今年度さらに試作試験用に採取した堆積上について、

鉱物組成および化学組成を測定し、その組成の安定性

と滋賀県南部で産出するアプライ ト (珪長石、風化花

闇岩)と の比較を行つた。

一本松 (平成11年度採取)

雲井・下山川 (平成11年度採取)

黄瀬・黄瀬橋付近 (平成11年度採取)

大鳥居 (平成12年度採取 )

表 1 堆積上の各採取場所

試料名 採取場所

① 一本松

② 雲井

③ 黄瀬

④ 大鳥居

21 定性・定量分析

堆積上の各試料について、X線回折装置による測定

チャー トを図 1に 、蛍光 X線分析装置による化学組成

値を表 2、 鉱物組成を表 3に示す。

4000

2000

軽

韻

騒

ｘ

0

20                30                40
2θ (°  )

図1 各堆積土およびアプライ トのX線回折チャー ト

(X線回折装置 :理学電機例製 RISrr‐2500)

三雲長石

畑長 2

③黄瀬

雪

①一本松
Q

Q
Q:石英
F:長石

キiセラミック材料担当

・ ii陶磁器デザイン担当

・五信楽陶器工業協同組合 研究員
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拭4孝 名     Si02  A120,  Fe20] TiOB  CaO  M gO  K20  N8PO  Ig iOss

表2 各堆積土およびアプライ トの化学組成値M) た方が、多 くの接触効果が得 られた。図 4、 5の写真

から見て、表面に生物膜の生成が確認できた。

また、ブロック表面のスクラッチ処理や中空形状に

もある程度の効果が観 られるが、やは りもう少 し焼成

温度を下げて気孔率を上げた り接触面積 を多くした方

が浄化効果は向上するものと考えられる。 しか し、景

観材料・建築材料を組合わせ る場合、この試料の形状

は有効な活用方法 と考えられ、実験後には実験施設内

のビオ トープの景観資材 としての利用を予定 している。

川 砂③

プランク

「

Hロト+引 □卜+引

雁僚交互配EI (福 :020n、 深 さ :04m)

世列配置     J´

末量 :約 l m3/h

図2 大型実験水路概要 :(1)ブ ロック縦横交互と

並列配置

(幅 :029m、 深 さ f04m)

末量 :約 216騒 9/h(1～ 4回 自)、 約 108n3/h(5回 日)

⑬川 秒 ,採 石
|―→―引■引卜引卜引

⑨⑦松薬(■) ③竹

⑤川 砂 ,採 石卜+引 ロト+引④②払薬(格) ③
竹

図3 大型実験水路概要 :(2)ブ ロック縦横交互と

並列配置およびその他の素材との組合わせ

図4 実験水路敷設状態

① 一本松

② 雲井

③ 黄瀬
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5
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居(H10)

畑長石(A2)

三雲長石

799

768

046

045

06
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131

12 8

1

0 19

056

009

004

004

0 11   464

0 13   464

0    459

1 92

372

355
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表3 各堆積土およびアプライトの鉱物組成(醐
試料名   長石 K長 石 Na長 石 Ca長石

一本松

そ

② 雲井

③ 黄瀬

④ 大鳥居

461   296    144    22   492   3

452   293    15 1     08    502   32

462   29.5    14.3     24    49 1   29

43 2   27.1     14      2 1    52 2   33

16

15

18

13

*大鳥居(■ 10)

畑長石lA 2)

三雲長石

459

611

601

27.4

274

271

478

35 1

364

48

29

23

162

315

30

23

2.2

3

15

09

11

比較の結果、鉱物組成についてはほぼ同様の成分

(石英、長石など)か ら構成 されているものの、珪石

の割合が通常の畑長石 (信楽産アプライ ト)や二雲長

石より約 15wtO/0多 く含まれ、長石の割合がその分少な

くなつている。また、化学組成については、Na20が 少

なく、鉄分が若干多 く含まれるものの三雲長石の うち

低品位のものと同等程度である。 どのサンプルについ

ても比較的ばらつきは少なくほぼ同様の特徴を示 し、

安定していることがわかる。

3中空陶器ブロックによる

水質浄化試験について

平成 11年度に信楽町内タイル製造業者において、

表 4の調合割合で約 3 maの試作した陶器ブロック (押

し出し成形中空ブロック形状 :約 90× 195X50■m。

上下面スクラッチ :焼成温度 :1200℃ )について、水

路試験を行つた。

表4 陶器ブロック調合割合

原料名 調合割合 (重量比 )

大戸川堆積土(1680μ  m〉 )

三郷山蛙目粘土(1000μ m〉 )

へ'ン トナイト(SB)

50

43

7

ヘウトナイト(SB):米 国ワイオミ″
｀
州1産、い豊順洋行、和 琳ヾ

゛
ンド

31 浄化性能評価

水質の浄化性能の評価は、近畿技術事務所の大型水

路を使用 し、図 2、 3に示すような縦横交互 と並列配

置の 2種類 と他素材 との組合わせについて、各番号の

サンプ リング場所で測定を行つた。その除去率を図 6、

7お よび表 5、 7に、測定値を表 6、 8-1、 8-2
に示す。

評価の結果、除去性能については、全体的に接触に

よる若干の効果は確認できるものの顕著なものではな

かつた。配置方法については、やは り縦横交互配置 し

-75-

図 5 試験中のプロック表面



表 5

(%)

(1)の各サンプリング場所間の除去率

No   l回 目  2回 目  3回 日  4回 目
SS除 去率

（
誤

）
掛

単

盤

800

600

400

200

00
-200

-400

-600

-800

,a日 2同 日/

103
180
-18
-01

119
191

COD   l～ 5   175    91    231
2‐ 6     09     261     225
1～ 3    -280    -50     147
2～ 4   -07    90    99
3～ 5   356   134    99
4～ 6   16    18.8   140

BOD 1～ 5
2府 6
1～ 3
2～ 4
3～ 5
4～ 6

167
67

-316
-22

366
87

83
262
-222

95
250
18.4

194      -43
156       160
00      …174
00       00
194   111
15 6        16 0

TN除 去率

今
潔

）
掛

“

饉

200

150

100

50

00

-50

-100

3回 日2

気

TP除 去率

（
潔

）
掛

憔

匿

400

300

200

100

00

-100

-200

-300

1回 目 4回 目3回 目2回 目

BOD(D) 1～ 5
2～ 6
1～ 3

2～ 4
3～ 5

4～ 6

-200
63

-133
125
-59
-71

00
133
-77
133
71
00

-77

00
00
00
…77
00

-273
-400
-273
-200
00
-167

SS    l-5    410    526    710    255
2おψ6    283     729     701     464
1～ 3    -575    …393     407      37
2～ 4    71     332    269    -17
3-5    626     660     512     226
4～ 6    228    594    590    473

NH4-N  l～ 5   -27    170    133    00
2～ 6   -130   123    83    29
1^,3    -27     212     183     00
2～ 4    -72    203    -42     00
3‐ 5      00       -53      -6 1       00
4いυ6    -54     -94     120     29

N02-N  l～ 5   -111    -34    -160    -59
2～ 6    100    -100   -160   -133
1～ 3   -111   34   -160   00
2～ 4   100   -367   -160   -67
3-6     00     -71      00     -59

-63

N03-N 5 121
2～ 6
1～ 3

2～ 4
3～ 6

09 68
80
03
…50

93
55 127
5.5 46 4

35 -06

0

4～ 6     -48      -27      48       69

-1～ 5 -2～ 6  A l～ 3 -O-2～ 4

TN    司-5    50     03     86     43
2～ 6     -06      08       163       66
1～ 3     43      -08      09       1 9
2^ツ 4    -46     02      77     -30
3～ 5   07    11    77    25
4～ 6   38   06   93   93

P04-P   硝～5    118    170    157     23
2～ 6   180    186    167    80
1～ 3      65      309      104      -08
2^ψ 4     70     180     72      29
3‐ 5     57     -200     58      31
4～ 6   125   07   102   52

TP    l ru 5    17 1     42     24 4     96
2・ツ6     71     302     236     142
1～ 3    -205     26      194     -07
2～ 4    80     302     76     06
34ψ 5      31 2       1 6       62       102
4～ 6   37    00    172    136

図6 (1)の 各サンプリング場所間の除去率
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表6 (1)の 各サンプリング場所の測定値

(1) No 激量  水二  pH DO CO D BOD BOD(D)

m3/h ℃     ng/1 ng/1  mg/1  mg/1

1回 目

12B15

348℃

晴れ

2回 目

12B23

329℃

購れ

SS

除去率

（
誤

）
掛

【

盤

1000

500

00

-50.0

-1500
①

2日 目

1 03

103

, 03

103

103

103

298

298

209

300

302

301

70

65

00

66

58

65

71

71

72

71

72

,2

75

77

70

,2

71

73

54

45

71

46

45

42

15

16

17

14

18

15

095

095

095

095

005

095

298  70

296 73

289  73

288  73

289  73

292  73

31

42

44

38

33

31

78

70

,0

53

68

60

64

78

67

71

58

58

13

15

14

13

13

13

TN

除去率

潔

群

蕉

饉

400

300

200

100

00

-100

-200

ノ

3回 目

12B30

316℃

晴れ

1 03

103

103

103

103

109

282

280

282

280

2'9

2'9

75

75

75

75

76

76

73

77

74

77

68

7'

75

65

67

59

31

32

31

32

25

27

13

12

13

12

14

12

4回 目

12つ 6

262℃

晴れ

097

1 03

09'

103

007

103

268

270

267

268

277

276

(1)   No   SS  IH4-,02-N03-N TN  P04-P   TP

mノ I mg/1 mg7/1 mg/1 mg/1  tt g/1  mg/1

TP

除去率

潔

400

200

00

相手 -200

“迎豊 -400

-600

-800
△

-1～ 5 0 3～ 4-6～ 10--8～ 9

図7 (2)の 各サンプゾング場所間の除去率

75

,5

75

75

75

75

76

77

74

79

78

76

50

56

51

56

45

46

23

26

27

25

24

21

11

10

14

12

14

14

1日 目

12お 15

348℃

購れ

134

99

211

92

79

71

073

069

075

074

076

078

009

010

010

009

010

000

548

650

613

520

495

545

62G

630

599

659

595

634

0,4

0G9

070

064

066

056

094

000

113

086

0'8

080

2回 目  1  58  062 023 518 891  160  ■52

12B23    2   124   059  024  513  875    138     162

329℃   3  80  049 022 476 838  104   148

晴れ   4  83  047 033 ■70 874  113  113

5    2'    061  024  500   829    125     1 46

6    34    051  026  432   868    1 12     1 13

3回 目  1  122 048 020 444 606  10'  128

12B30    2    134   038  020  435   642    1 10     1 26

316℃   9  '2  039 023 388 601  096   103

晴れ   4  98  040 023 414 599  102  116

5   33  042 023 390  554  090   097

6    40    035  923  394   530    092     096

4回 目

1216

262℃

騎れ

014

012

014

013

014

014

947

989

930

1018

906

923

-77-

030

027

030

02'

030

026

704

746

698

720

6'9

686

104

110

1 05

107

102

102

117

124

118

123

10δ

, 06



表7 (2)の 各サンプリング場所間の除去率 表8-1 (2)の 各サンプリング場所の測定値

(X)   No.   1回 目   2回 目   3回 目   4回 目   5回 目
COD  l～ 5  27.1    55    37    44    71

1～ 2
2～ 3
3～ 4
4～ 5

6～ 10
6～ 7

7～ 8
8～ 9
9～ 10

(2) N。  茂量 水温

m3/h  ℃

pH  DO COD CODO) B00

mg/1 nl g/1  mg/1  ng/1

80D(D)

mノ I

27.3    62    23

21G

216

216

216

216

216

216

216

216

216

166

163

164

182

162

166

165

164

183

102

75  86

'4  8G
73  83

74  80

'3  78
73  86

,4  85

74    3 4

74    8 0

74  '7

28

30

24

25

28

27

29

29

28

20

1

1回 目  2

H121121   3

4

6

6

7

8

9

10

31

20

31

24

14

15

15

14

13

15

,5

lS

l,

13

34 5,3

COD(D)司 ～5  -0.4   -132   -118   -41   -7.5
-86     -13.3     -02     -48      00

203      29      -01      -07      -1 6
-44      1 1       21       38      06
…11 3     -41      -38      -27      -64
-47       67      -28      39      -52
-7.2      -7.2      -72      -1 1      -58

22       68       62      42      -08
25      -1 2      -42      -29      -01

=24!______:8_____-1・
3       36       14

BOD

1～ 2
2～ 3
3～ 4
4～ 5
6～ 10
6～ 7
7～ 8

8～ 9
9～ 10

1

2

3

4

5

6

,

8

9

10

216

216

216

216

216

216

216

216

216

216

143

143

147

145

142

144

143

145

145

141

75

75

'5
75

76

75

75

76

75

76

92

94

92

89

86

93

91

94

89

85

32

3'

38

85

37

36

39

86

36

141

14

14

10

14

12

12

13

15

12

12

11

10

386       08       368      ～83     -165 1

23.7      15.2      288      221     -644

2国 目

H1211281～ 5
1～ 2
2～ 3
3～ 4
4～ 5

6～ 10
6～ 7

7～ 8

8～ 9
9～ 10

BOD(D)1～ 5  79
1～ 2  -76
2～ 3    ～48
3～ 4   97
4～ 5  37
6～ 10 125
6～ 7   34
7～ 8  -102
3～ 9    -25
9～ 10 199

SS

1

2

3

4

5

6

8

9

10

216

216

216

2 16

216

216

216

216

216

21S

145

,38

140

138

130

14S

,40

141

137

132

74

74

74

74

,3

74

73

74

'3
74

83

83

80

75

67

81

81

,9

70

65

36

35

37

33

33

33

32

33

81

33

3,

33

25

16

鬱 1

15

12

13

,1

10

13

13

12

11

09

-306     155      06     -900
-407     -79     -179    -152
133     91      133    -31.9
06      00      -49     -170
-77      138       73      -69

302      325      324     -567
226      25      163     -168
-G7      60      463     -376

101      8_9     -861     -104
60        19 1       193       11 7

3回 目

‖12125

1～ 5
1～ 2
2～ 3

3～ 4
4～ 5
6～ 10
6～ 7

7～ 8
8～ 9
9～ 10

497
-427
338
238
25,2

487
54
234
-320
464

567
…333
100
343
451
471
-G21

468
267
164

37.8

187
-365
564
-273

243
186
34
-105
179 4回 目

H121213

200      283
-29      -27
-51      -98

159      -1175

126      708
163      29、 4
-139   -192
157      288
-206    -11 5

278      254
NH4-N l・ψ5

1～ 2
2～ 3
3～ 4
4～ 5

6～ 10
6～ 7

7～ 8

8～ 9
9～ 10

210
-321
-103
195
326
38
-238
51
53
135

254
-30
29
194
74
237
-148
194
136
46

82
-04
00
74
13
89
00
-16
92
13

295
129
25
144
30
165
17
00
126
29

92
49
-36

244
-219
-112
-179
278
-61
-231

1

2

3

4

5

6

7

3

9

10

216

216

216

216

2 16

216

216

216

2 16

216

104

102

102

102

100

104

102

103

103

101

75

75

75

75

75

,6

75

,5

75

74

55

56

53

52

50

85

56

55

51

48

40

41

42

40

41

4i

41

40

41

39

25

27

32

13

16

14

14

13

17

14

0'

14
N02-N l～ 5  37

-37

00
00
77
00
36
-74
00
34

-61      4.0
-20      40
-40      00

00      -09
00    61
-122    73
00    38
-102   09
19    00
-38      27

1～ 2
2～ 3

3～ 4
4～ 5
6～ 10
6～ 7

7～ 8
8～ 9
9～ 10

43
…14
-14
85
-15
85
-14
14
85
11,0

-583

00
-33
-154
-267
…480
00
-40
-154
…233

1 08

1 08

108

108

108

108

1 00

1 08

108

108

129

130

130

120

126

129

130

180

129

128

1

2

3

4

6

6

7

8

9

10

75

76

76

76

75

,6

7,

76

76

75

50

50

48

39

35

49

50

47

36

34

68

72

56

5S

67

36

60

54

57

58

58

67

19

51

32

1,

13

1,

20

22

12

14

19

21

19

5回 目

H121220

N03-N  l-5   28
1～ 2
2～ 3
3～ 4

-23
16
-07

01
-■0

10
02

-25
-07

02
-14

-523
-i0
21
-275

-235
-43
10

-13.5

-78-

53



(2)

表8-2 (2)の 各サンプリング場所の測定値

No  SS lH4-102-N03-N TN p04-P

mVi mE/1 mg/1 mg/1 ne/1  mg/1 恥VI

4 水質浄化用光触媒二酸化チタン

担体への利用について

近年、二酸化チタンの光触媒機能による浄化作用が

見直され、その製品化が各方面で行われている。ここ

では、堆積土を利用し無機の発泡中空体を作 り、その

表面に二酸化チタンを焼成処理することによる固定化

について検討 した。水の上を浮遊 させることで二酸化

チタンの光触媒機能が効率良く働 く条件である紫外線

が多く照射されることと水分が存在する状態を作るこ

とが可能であると考えられる。

41 担体用発泡澤遊体の作成

発泡中空体の作 り方 としては、炭化珪素粉末を添力H

しtそれを高温で分解発泡 させ る方法を検討 した。予

備試験 として表 9に示す調合割合で棒状 (φ 10×

loOmm)の 試料を作成、焼成 し、物性を測定 した。

また今年度は水質浄化および一般陶器資材用のため、

約 6t採取 した④大鳥居の堆積土について、表 10の

割合で信楽陶器工業協同組合の図 8の 5tト ロンミル

で 24時間混合粉砕 し、図 9の フィルタープレス脱水

後、乾燥、図 10の混練機 で図 11の練土に した。

(以 下 :工組堆積練土 とする)こ こで発生 した課題 と

しては、通常の練土と違いフィルタープ レス脱水での

工程では非常に脱水性が悪 く充分水分が抜けなかつた

ため、乾燥を必要 とした。 これは粘土 (蛙 目 。本節 )

原料を使用 していないためと可塑性原料 として使用 し

たベン トナイ トの量も少量であつたためと考えられる、

今後は粘土原料の添加や乾式粉砕による混合などの検

討が必要である。

表9 担体用発泡浮遊体の調合割合および物性

(予備試験)

堆積土(雲 井)へ
・
ントナイト

焼一番号 (ト ロン謝24H PAC)に ュー穂高)

炭化進素 石灰石

(GC干 4000) (LP300)

1

1回 目  2

H12J121  3

4

5

6

7

8

9

10

33

118

78

56

41

88

84

64

85

45

065

086

094

076

051

064

079

0,5

0,1

062

003

003

003

003

003

003

003

000

003

003

485

408

488

491

472

505

500

494

471

469

590

58S

586

579

529

573

586

5''

S45

537

037

038

036

088

033

037

03'

036

035

034

040

049

053

049

040

056

046

042

070

038

2回 目

H121128

1

2

3

4

S

G

7

8

9

10

22

90

2'

18

10

22

35

19

14

11

019

014

013

011

010

014

016

013

011

010

007

007

007

007

00'

007

007

00,

007

007

880

898

889

887

888

915

808

003

902

891

948

983

956

904

907

937

058

926

943

056

066

054

058

051

056

058

052

054

051

056

062

054

058

052

057

065

054

055

051

8回 目

H12125

1

2

8

4

5

6

7

8

9

10

23

18

25

11

14

26

22

21

24

20

206

200

206

1 91

189

206

206

209

190

1 87

019

019

021

024

030

020

020

021

024

030

1 50

1 66

1 54

175

185

1 58

1 59

166

184

1 88

417

446

444

442

430

447

40,

613

419

426

059

060

059

059

060

050

059

059

060

059

062

062

062

062

062

059

060

060

001

|

4回 目   2

H121213  3

4

5

6

7

8

9

10

52

54

50

48

42

50

58

49

59

42

070

001

059

051

049

0S,

O G0

060

002

031

026

025

026

026

026

025

025

027

027

028

615

619

617

62G

600

609

606

612

621

620

,67

757

,77

7'7

763

762

782

,89

'90
780

048

049

048

044

045

048

049

048

044

043

056

036

053

057

048

055

0S6

053

053

048

90 10

10

N-11-O

N-11-②

N-1卜③

N― 電ヽ一④

N-11-⑤

N-11-⑥

1

2

3

4

5

G

7

8

9

10

65

66

,3

158

46

61

73

52

58

43

488

464

480

368

443

402

474

342

369

447

114

114

115

,18

1 09

1 17

119

112

112

1 09

144

1 45

142

181

219

142

1 48

155

106

228

821

813

840

949

830

809

847

827

814

'92

114

114

115

116

1 09

117

113

112

112

109

128

1 26

1 23

1 48

114

1 20

1 24

119

115

116

21 06' 783

吸 水墓 (96) か
^ヒ

重 3点 曲げ強 さ(MPa)

焼 一番号  1150■  1200℃  1250■  1150℃  1200℃  1250■ と
'50℃

 1200■  1250℃

5回 目

H12J220

N-1l HЭ

N-11-②

N-11-③

N-11-④

N-1l HЭ

N-11-()

34

31

39

35

30

48

1 01

0お 4

059

108

0,2

064

078

056

048

083

057

064

17お 8

815

336

2165

1004

804

24 072

1033

486

409

11 73

521

423

865

11 1

表 10 工組堆積練土の調合割合

原料名 詞合割合 (重 量比)

大戸川堆積土

へ'ン トナイト(SB)

-79-
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ここで調整 した工組堆積練土を使用 し、二酸化チタ

ンに よる水質浄化資材 の担体用発泡浮遊体 として

N‐ 11-② の調合を参考に表 11の調合割合で図 12の混

練機 で充分混練 し、図 13の 製丸機 で粒状 (約 φ

lcm)の成形体 とプ レス成形機にて板状 (約 20× 20

× 0.5cIIl)の 成形体を作成 し、10kw電気炉 1290℃ で

焼成を行つた。

表 11 担体用発泡浮遊体の調合割合

原料名 調合割合 (重 量比)

図 8 トロンミル (5t)

図9 フィアレタープレス

図10 混練機

工組堆積練上

炭化珪素(#800)

石灰石(LP300)

90

0,5

5

図12 混練憮 ラクネー均

図13 製丸機

ここでは炭化珪素粉末の粒度を#4000か ら#800に

変更したことと、工組堆積練土の平均粒径が 25.8μ m
であり、予備試験で使用 した堆積土粉末の平均粒径 :

9.2μ mよ り粗いため、発泡状態が不充分であつた。そ

のため、追加試験 として表 12の調合および物性値で

再度、発泡状態などを確認 した。その結果、炭化遊素

粉末粒度の影響が大きいことがわかつた。

図11 工組堆積練土
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表 12 発泡中空体の調合割合および物性値

(追加試験)

盗積主 (雲 井〕  へ・ントナイト  エ組建積機主 石贋石 貴化進素 炭化遠素

雛 ― 警 暑 (トロンミ,24H PAC)(ス′1-ポンド)     に出 00)(400い (■ 1000)

N-1卜②A

N-11-② B

N-1卜②C

N-11-② D

N-1

24時 間吸水率(96)  かさ比重 3歯 曲 If輪 占(MPaⅢ

籠 一 番 号  1200特 1250そ 1800■ 1200℃ 1250℃ ,300℃  1200持  12SOt 1900℃

一　
睛
　
一

哨

晒

一

鰤

１

１ 〇

　

一
　

一
　

一
　

一

９ 〇

　

二

　

一

　

一

100

100

100

100

N-1lЧ②A  03
N-11つ B 87
N-1卜②0 148
N引 卜②0 126
N-11-② E 107

120

119

082

091

107

090

094

070

078

086

070

079

061

066

071

42 光触媒二酸1ヒチタンの表面処理

ここでは二酸化チタンを中空発泡体の表面に固定化

させる方法 として、市販のチタン微粉末およびチタン

ブルを組合わせて焼き付けを行つた。二酸化チタンに

ついては、低温側のアナターゼ型結晶構造の方がルチ

ール型に比べて光触媒性能は高いとされている。ここ

で使用 したチタン粉末についても、図 14の ように約

850℃前後で転移 しているため、800℃で焼き付け処理

を行つた。

41で作成 した担体用発泡浮遊体の表面にチタン微粉

末とチタンブルの 2:3(重量比)混合物を約 5mg/cm2

塗布 し、800℃で焼成 し、図 15の試料 とした。

*二酸化チタン微粉末 :富士チタン鶴、TAF-520D

*チタンブル :富 士チタンい、DC‐Ti

2000

1000

0
2 0 30  2θ

(° )       40

二酸化チタンの加熱による結晶構造の変化

図15 球状 (約 φ lcm)

および板状 (約 20× 20× lcm)試料

また予備評価 として、約 10ppmメ チ レンブル
=溶

液

200mと に担体用発泡浮遊体のみのものと表面に二酸化

チタンをコー トしたものに、10Wの ブラックライ トを

照射 し、退色の度合いを比較観察 した。その結果を図

16、 171こ不す。

図 16の ように表面に吸着 したメチ レンブルーが紫

外線に当たつている浮遊表面か ら分解脱色が起 こつて

いる。また、図 17については、対象溶液に対する浄

化資材の量的な違いについて、明確な差があつた。効

果については比表面積や紫外線照射量などとの相関が

あ り、絶対的な定量評価は難 しいものと考えられる。

図 14二酸化チタン発泡浮遊体の浮遊表面

18

121

177

158

141

51

155

196

168

149

2103

1005

559

714

855

1326

715

474

691

641

1029

658

427

732

543

堅

謳

離

＊

li l十 1:|イ Iド

図 15二酸化チタン発泡浮遊体の予備評価 (72時間

後 (左 :表面コー ト無し 15g、 中 :二酸イヒチタンコ

ー ト体 15g、 右 :酸化チタンコー ト体 45g)
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43 浄化性能評価 (近畿技術事務所)

球状および板状の試料について、メチレンブルー脱

色性能および大和川水系佐保川で採取 した河川水の大

腸菌郡 と糞便性大腸菌郡、揮発性有機化合物 (VOC)と

農薬成分に対する浄化性能の評価を近畿技術事務所の

協力で行つた。その結果の一部を示す。。

評価方法は、図 18に示すようにステンレス製バ ッ

ト (283× 405× 9311111n)に 表 13の被試験水を 4L

(水深 :約 4cm)と 表 14の各試料を浸漬 させ、平面

振 とう機にのせたものを屋外で太陽光に照射 させて評

価 した。また、ここでは浮遊型の試料 と浮遊 しないも

のとを比較するため開子し寸法 10almの ステンレス製の

網によつてバ ットの底に固定した。

図 18 屋外実験例

表 13 被試験水の種類と評価項目

被試験水 評価項目

表 14 比較評価試料の種類

堆積土標快発泡体
二酸化チタン表面処理

堆積土板状発泡体
表面無処理

堆穣土粒状発泡体
二酸化チタン表面処理

プランク

市販タイル

(100X100m m)

市販タイル
M社 チタシヨート

Y社ガラスビーズ

(ゆ 7mm)

Y社 ガラスピーズ
M社 チタンコート

①

②

③

④

⑤

⑥

⑦

枚

　

枚

470ml

6枚

6枚

600g

600g

007m2

007m

007m2

0 06rn

006m2

020m2

020∴
2

⑤

表 15 各被試験水の評価結果

メチレンフルー房液
(180分 間の吸光度滅衰率 (Abs))

1回 目  2回 日  ,阻 __里 _

平均照度 (lx)~~  36000 29000
娑林 4B冶 唐稽垣信(mycm2) 1110  3570

①

②

③

④

⑤

⑥

⑦

③

堆嶺土複状受滝体
二酸化テタン装面処理

雄積と板状発泡体

裏面兼処理

建積主粒状発泡体
二酸化テタン襄面処理

ブランク

市販タイル

(100X100m m)

市販タイル
M社テタンコ=ト

Y社 オラスビーズ

(φ

'mm)
Y社 ガラスピーズ
M社テタシヨート

009

011

078

005

080

020

092

009

014

017

032     -      ―

045    -     ―

大腸菌郡  VOCと展粟

_ ____糞 便性大腸菌郡
メテレンブルー溶液

(10m冨 /L)

360～ 700mm

(664nm)
建積■複状発滝体

二酸化テタン表面処理

強蔽土複状発泡体

寝面録処理

姓種主粒状発池体
二酸化テタン表面処理

ブランク

市販タイル

(100X100mm)

市駁タイル
M社テタンコート

Y社 ガラスピーズ

(φ 7mm)

Y牡 ガラスビーズ
M社 チタンコート

効果なし

効果なし

効果なし

効果なし

効果なし

嶽 塁 オ I

効果なし

効果なし

効果なし

効果なし

効果なし

鋤 里 P4‐ I´

大和川水系佐保川 太陽菌都

藍便性大陽菌郡

①

②

③

④

⑤

⑥

②

⑤

VOCと農薬

(01mgれ )

トリクロロエテレン

テトラクロロエテレン

四塩化炭素

ジクロロメタン

1,2-ジ クロロエタン

1,1,1-ト リクロロエタン

1,1,2-トリクロロエタン

1,1-ジ クロロエチレン

1,3-ジ クロロプロペン

チウラム

シマジン(CAT)

チオベンカルブ
ベシゼシ

評価の結果を表 15に示す。 ここでは基本的分解能

を比較するためのメチ レンブルーの分解特性について

比較試料より優れた減衰効果は確認できたものの、大

腸菌郡 と羮便性大腸菌郡、揮発性有機化合物 (VOC)、

農薬成分に対する浄化性能については、今回の実験条

件下 (太陽光、被試験水濃度など)では気散などによ

り確認できなかつた。
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5 焼玉による水資浄化資材 (1)
への利用について

昨年度、試作した中空陶器プロックは、水質浄化資

材として、その性能に課題が残る。そこで気孔率を上

げるために焼成温度を下げ、その形状についても接触

面積を大きくするために粒状とした。製造工程につい

ても信楽町内にも 1事業所がある園芸用の焼赤玉を考

慮した。ここでの水質浄化の対象としては排水処理に

おける大腸菌除去工程への利用について検討 した。ま

た、浄化手段としてはカルシウムイオンによる強アル

カリ性と銀イオンによる水質浄化効果を考慮し、ポル

トラン ドセメン トの表面コー ト試料と殺菌効果の認め

られている市販の銀ゼオライ トの添加試料について検

討した。

5.1 焼玉の作成

先に調整 した工組堆積練土を使い、製丸機によつて

粒状 (約 φ lcm)に成形、電気炉にて 900℃ で焼成 し、

図 19の試料 とした。ここでの焼成温度については、

園芸用焼赤玉のロータリーキルンの焼成温度を参考に

決めた。また、表 16には、堆積土 (黄瀬)を使つた

比較試料 とともに焼成温度 とその物性を示す。比較の

結果、堆積上のみを使つた試料の気孔率は大きくなく、

成形性をある程度保つた状態で籾殻を添加 した試料に

ついては大きな気孔率を持つた試料であつた。 しか し、

ある程度の強度を上げる場合には、籾殻の添加量を減

らす必要がある。全体的に気孔率と強度は反比例の関

係にある。

図 16 工組堆積練上を使つた焼玉

表 16 堆積土 (黄瀬)および比較試料の物性値

堆積土 (黄 瀬 )

統一番号 (トロンミル粉砕)

琵琶湖底泥

(ヘ ドロ)

籾殻 ロット土

(工 組 )

100

100

90 10

100

■■●(“

'      24脅
口咀水旱(9t,      かさ比室      3湾 薗

'強
さlaIPa)

十焼成条件:各温度 Illll℃ /h i5分 保持、900℃ノIhについては、i時間で昇溜tた。

5。2 浄化機能の表面処理

従来の試験か らのカルシウムイオンによる強アルカ

ジ性 とジン酸イオンとの共沈効果を利用するためにポ

ル トラン ドセメン トを焼玉の表面にコー トしたものと

殺菌効果のある銀ゼオライ ト添力□による浄化効果を検

討 した。その方法 としては、図 20の ような電動ロク

ロを改良した撹拌機 によって焼玉を撹拌 させながら、

表 17の割合の 2種類のセメン ト泥漿を徐々に流 し込

み、図 21の ように焼玉の表面にセメン ト層を設けた。

また、試作品の浄化性能の予備試験 として、 リン酸二

水素カ リウムより 10ppmの リン酸イオン (POF‐)およ

び塩化アンモニウムより 5ppmのアンモニウムイオン

(Nギ)の混合溶液に対する浄化効果を簡易測定 したc

その結果を表 18に示す。

セメン トか ら溶出するカルシウムイオンによつて ジ

ン酸イオン濃度は下がるものの処理溶液に対する試料

割合や pHに よつて、その効果は異なる結果であり持

続的な浄化 より初期段階での効果は期待できるものと

考える。

表 17 焼玉に対するセメント泥漿の混合割合

原料名     S-l    S-2
ホウレトラント・セメント

堆積土

水

銀ゼオライト

1500

1500

1800

1500

1500

1800

60

50%

50%

60%

50%

50%

60%

2%

工組堆積練土

800℃ 粒状焼成品
約10L   約 10L
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表 19  各試料の評価結果

除去率 (96)

堆積土焼玉+セ メントⅢ銀 lomm     82 9     69 6
花こう岩    15～20mm    60 7     81 2

図21 セメントコー トした焼玉 (差〉

表 13 リン酸イオンおよびアンモニウムイオン、

pHの変化

工経雄積練i   工組堪種韓土   工超堆嶺緯土   擁ホエ(口 芸用 )

経遇隣罰 P04 NH4 p‖  P04 NH4 pH P04 NH4 P04  NH4

ピートモス

50mm

73 1

376
819
622
776

-1619

771
293

砕石
川砂

泥炭(有 機物 )

鉄釘
トルマリン(黒 )

赤玉土
綿の実

火山灰ろ材

936
961
885
64

944
-364
761
613

(処 理時間 :2時 間 )

6焼玉による水質浄化資材 (2)
への利用について

平成 13年度研究の評価資材 として、大戸川の堆積

上による浄化資材の検討を行 う予定であるため、その

製作を行 うこととした。

浄化性能の評価方法は、滋賀県琵琶湖湖畔にある琵

琶湖・淀川水質浄化共同実験センター (Biyoセ ン

ター)の水路型浄化実験施設を使 う予定である。

6.4 焼玉の製造

ここでも先に調整 した工組堆積練土を約 2t使 用 し、

信楽町内の園芸用焼赤玉を製造 している業者に委託 し、

図 23の ようなスクリーンフィーダによつて粒状 (く

約 φ 3cm)に成形 し、図 24の ロータリーキルンにて

約 900℃で焼成 した図 25の試料について、バイオリ

アクターや接触材 として検討するものである。

Oh

2h

6h

24h

10

10

10

10

7    10

7    5

65  02

65  0

7

85

8

10

10

00

10

10

10

10

7

G

55

55
―一―一―〒,べ更顧mf夕

"巧

ララィ,,=(d2μ m) (ppm)

*簡易測定 :共立理化学研究所、パックテス ト

5.3 浄化性能評価 (近畿技術事務所)

上記銀ゼオライ トの添加有無の 2種類の試料 と比較

試料 として天然産に近 く安価な材料について、大腸菌

郡 と糞便性大腸菌郡に封する浄化性能の評価を図 22
のカラム試験 (φ 28cm、 高 45cm)に て行つた。その

結果を表 19に示す。大腸菌郡 と糞便性大腸菌郡に対

する浄化性能(殺菌)の有無については、一桁除去率が

下が らないと有効性は評価できないとのことである。

ここでの除去率の値については、赤玉土 (非焼成)以
外の優位性は甲乙つけがたいものとなつている。ただ

し、若千の違いについては、各試料の粒径の違いによ

る濾過効果によるもので、ここでの評価は設置後約 1

週間後の比較 となってお り、ほとんどの試料について

表面に生物膜が発生 してお り、試料 自身の効果は現れ

にくくなつているものと考えられる。
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7泥漿固形鋳込み成形における

多孔質水質浄化用資材について

陶器の多孔質化は、主に開気孔 としては樹脂フィラ

ーやバルーン、籾殻などの添加 よる焼失法、閉気孔 と

しては炭化珪素粉末添加による高温分解発泡法などが

ある。 ここではさらにバイオ リアクターを目的に開気

孔を形成する方法 として、気泡コンクリー トに使われ

るアル ミユウム粉末の添加を泥漿図形鋳込み成形につ

いて検討 した。

7.1 調合および物性値

ポル トラン ドセメン トおよびアル ミナセメン トを固

化材 としてアル ミニウム粉末を添加 した調合について

検討 した。表 20に調合割合 と焼成後の物性値を示す。

そのうち発泡状態の良かつた N-13と N-15aについて、

強度測定を行つた。

その結果、可塑成形を利用 した堆積土とベン トナイ

ト系の試料よりも強度は低いものの図 26の ような断

面状態を持ち40%以 上の気孔率の高い焼成体ができ

た。

表 16.泥漿固形鋳込み成形におけるアルミニウム紛

末添加の調合割合および物性値

堆積土 (豪 井 )へ・
シけイト ホ

“

トランド アルミナ Ca(o出 )2 AI粉 末

載一番号   (トロンミル24H)ニ ュー穂商  セル ト  セル ト

N-13(AIな し)90 1020-― ―

N-13 ″  ″  20--1
N14 90 10--51

N-15(測 なし)   90 10

N-15a

10

10

N10(AIな し, 303 02

05 101  212  217  135

05

11

N IS(AIな し)4,4 220  73  400  128  34  119  1'2 210

N15B 554“ ■ 280'54440207073 101 138

図25 威影・焼成後の競工 (<φ約 3cnkl
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8ま とめ

3.1 堆積上の利用について

堆積土の鉱物組成は、どの採取場所でも石英、長石

が主成分であり、その割合も比較的安定 している。ま

た、鉄分も lM°/o以 下であるため白さを要求 しないテ

ラコンタ調製品や有色タイルなどの一部窯業原料 とし

ては技術的には利用可能である。 しかしく実際には滋

賀県南部で産出する良質な珪長石 (ア プライ ト)の利

用状況や原料価格などを考えた場合、品質的 (鉄分、

長石分)には劣るものであ り、価格によつては窯業関

連の用途が可能である。

現在、珪長石 (アプライ ト)の 山出し価格は低品位

(鉄分 :約 0.3～ 0.5wtO/O以 上)の もので約 800円/t～

(高品位 (鉄分 :約 0.2城%以下):約 3,000円 /t)で
あり、それ以下の価格が要求される。また、滋賀県南

訂でのアプライ トの産出量は最盛期で約 45万 t/年、

現在では約 20万 t/年程度で低迷 している。

8.2 水質浄化資材について

ここで検討 した水質の浄化方法およびその手段 とし

ては次のようになる。

浄化方法 手段  具体的な方法

による有機物や細菌類の分解効果については、メンテ

ナンスフリーで有効な手段であるが、現段階では自然

環境での浄化性能について十分とは言えない。

ここでは、一般の窯業分野を前提に焼成することで、

資材の保形性 (成形性)や多孔質化 (開 気孔 。閉気

孔)を検討 したが、やは りここでも製造コス トを考慮

する場合、耐候性は劣るものの気泡コンクリー ト (A
LCな ど)な どのセメン ト製品など非焼成品での浄化

効果の検討が考えられる。ただ し、耐候性や吸水性な

どか ら閉気孔性の多子L質素材や耐侯性の必要な景観材

料などについては、焼成品の方が有利であると考えら

れる。

今後の方向としては、さらに効果的な化学的浄化効

果を持ちながらその効果が減衰 してきたときには生物

的 。物理的浄化効果が得 られ、後の回収時には何 らか

の形で利用可能な資材 と二酸化チタン光触媒作用の効

果的な利用方法 (製造・加工など)を検討 していく予

定である。
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本研究にあた り、ご指導頂きました国土交通省近畿
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物理的

生物的

化学的

接触

滋過

吸着

反応

分解

多孔質化

777状

表面積

化学反応
金属殺曹

焼威条件の検討
アルミユウム発泡
焼失物 (籾 殻 )添 加

中空成形
表画凹凸(ス クラッチ)加 エ
造粒成形

カルシウム系原料
銀

光触媒  二酸化チタン

物理的 。生物的な浄化については素材に共通の性質

が必要である。多孔質化や表面積を増やすことがそれ

である。 しかし、その評価にはフィール ド試験が必要

であり、その結果が現れるには時間がかか り、また、

対象水路における設置方法など素材以外でも、その効

果は変わつてくるため素材に対する一定の評価は難 し

い。

また、化学的浄化については、比較的短期間 (初期

段階)でその効果が期待できるが、カルシウムなどと

の反応や金属イオン (銀など)の殺菌効果による浄化

については、沈殿物の回収やその効果が減少すること

によって、メンテナンスが必要 となる。 しか し、この

うち前者については物理的・ 生物的浄化 と組合わせ る

ことが可能である。後者については、特定の閉鎖系で

の利用は良いが、溶出イオンの環境への影響が明確で

ない。化学的浄化の中でも二酸化チタンの光触媒効果
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ブラジル RS州産粘上による製品開発研究

宮代 雅夫 *・ 高井 隆三**・ 黄瀬 栄蔵 *・ 横井川 正美*

西尾 隆臣**。 中島 孝 *。 高畑 宏亮 **・ フェルナンド・テ
゛
・メーロ

Masao Miyadai9RYou Takai,Kise Eizou,Yokolgawa Masam,

Nisio Takato瓶 ,Nakaiima Takashi,Takahata Hiroaki and Fernand dc Melo

要 旨 平成 8年から3年間、RS州 と同州カンジオンタ地域で石炭採掘に伴つて産出する粘上の活用につ

いて基礎的な試験を行つた。この結果については平成 10年度の研究報告書に纏めた。平成 12年 10月 RS州

の新知事(オ リヴィオ・デ・オリヴェイラ・ ドゥー トラ氏)が来県され、窯業技術試験場も視察された (10月

20日 )が、その際締結された共同研究テーマの一つとして、「RS州産粘上による製品開発」がとりあげら

れた。

平成 12年 ■月にはR Stt CRMよ り粘上及び石炭灰合わせて 1トンが空路送付され、12月 にはデ・メーロ

氏が来場、翌年 2月 まで滞在し研究を行つた。これらの原料で坪土調整を行いタイル、陶管、瓦、植木鉢、

大物・小物ろくろ製品の試作研究を行つたのでその概要について報告する。

1 はじめに

平成 9年デ・メーロ氏が初来県した時に持ち込まれ

た粘土は異常に酸性度が高く硫黄分も多かった。今回

は現地で硫黄分を定量し、すべて S030.5%以下を確認

したうえで送付されたものである。

2粘 土及び灰の基礎試験

化学分析値及びX線回折結果、熱分析の比較受け入

れ原料の基礎試験結果を以下の表に示す。

表 1.基礎試験結果

pH  持ち込み水分 (%)強熱減量 (%)

ロット上

(冷却)

ブラジル粘土 (加熱)

図 1.熱分析結果

3粘 土 と灰の調合試験及び熱分析結 果

黄瀬の指導のもとデ 。メーロ氏が粘土とフライアッシュの試

験調合をおこなつた。乾式で秤量調合 した後、適量の

水を加えて練 り土状にし、湿式プレス成形で 30× 100

× 8mmの試験片を作成 し、各温度で焼成 した後諸物

性値を測定した。その結果を図 2.と 表 4.に示す

表 3 粒度分析と耐火度試験の結果

試料名 メディアン径 (μ m)モート
ヾ
径 (μ m)平均径 (μ m)耐火度 (SK)

粘土

灰

6.4

10。 8

12.5

14.9

5.69

0.95

蛍光 X線分析結果は表 2に示す。方法は、試料を

■0℃ で乾燥、ハ
°
ノラックと 1:1に 混合 し乾式プ レス

(20t)成 形体を用いた FP法である。

表 2 化学分析値 (上 :粘上、下 :灰 )

Si02 A1203 Fe20a Ti02 CaO"宅 O XQO Na90 Zr02 P20S S03

67.4 219 4.53 1.30 0.66 105 2.51 0 14 0.07 0.02 0.44

65.6 20,9 552 1.05 2.36 1.02 2.69 0.27 0.06 007 037

昨年 と比較 して化学組成・構成鉱物は大きく変わら

ないが、硫黄分は少ない。

熱分析の結果は図 1に示す。

熱膨張の比較試験にて、信楽土は室温から粘土の収

縮が始まる約 600℃ まで直線に近い膨張を示すが、ブ

ラジル産の粘土は約 100℃ から 200℃ において収縮 し

た。これは、成形品においても欠点として現れ、素焼

き製品の表面に微細な亀裂が多数発生した。

4.5

39.9

9,6

10.4

3.9

51.2

158

19,0

4.6

27.5

8.9

9,3

粘土

フフイアッシュ

ロット土

並漉土

27

13

27

28

※ ロット土と並漉とは信楽で、よく使用される不上の種類である。

調合土 (カ ンジオッタ粘■と石炭灰 )の 焼成物性 (1100℃ OF)

300曲

200塁

i00さ

7:3    6:4

講合翻合

5158:2
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焼成温度

(℃ )

4粘 土 と石炭灰 による杯上の調整

ミル調合―フィルタープレスー真空土練の手順で郭

土の調整を行つた。

粘土は予め天 日乾燥を行い水分を 5%以下にした。

これをロールクランシヤ~で 5alm以 下に粉砕 した。

150kgミ ルにフライアッシユを入れ水を半量投入 し、

その次に粘土を投入 し、残 りの水を入れ 2時間混練 し

た。

泥漿をフィルタープレス機で絞 リケーキを得た。 こ

のケーキを真空土練機で数回練つて直径 110mm長 さ

500mmの 棒状郭土を調整 した。このとき水を加え各種

成形方法に適 した硬度 (水分)に調整 した。

またこれ ら調整不土について成形時の水分測定を行

うと共に、石膏型手興 しにより試験片を作成 しそれ ら

の乾燥、焼成物性データを測定 した。その一覧を表に

示す。

RS州産粘土は日本の木節、畦 目粘土に比べると水に溶

解 し易 く、2時間で溶解 し、ユつ濾水性も良好で 2時

間のフィルタープレス作業で搾ることができた。

表 5.調合 した坪上の化学組成 (0/6)

郷 土名 Si02 AL03Fe203 Ti02 CaO MgO ttO NapO SO,Ig.loss

80:20 65.6 20,4 3.31 0。 99 0.62 0,73 1.89 0.09 0.25 5,93

70:30 65.7 20.3 3.29 0.84 0.63 0 72 1。 91 0.12 0。 22 5.99

60:40 66.0 20.6 3 74 0 83 0。 85 0,76 1.88 0 12 0.20 4.91

lヽIX  65,8 20 4 3.55 0.84 0.75 0,74 1.90 0.11 0.22 5.41

ロット 63.120.62,310.600.580.371,750,770.019r38

コン 69。 9 16.8 1.21 0.31 0.31 0。 16 2.76 0.86 0.01 7.19

表 4.手調合による試験片の諸物性値 82調合泥漿の濾水を蒸発乾固したところ約 3000ppm

の可溶性塩類が析出した。

この析出物について組成分析ならびにX回折試験を行

った ところ、その殆 どが石膏 (CaS04・ 21LO)で あるこ

とが判明 した。 この値 は、固形物比に換算す ると

2000ppmで あり、S03に換算すると 930ppm≒ 0.1%と

なり、総 S03含有量の 20～ 30%が減量できた。石膏

の溶解度 (0.223° )か らみるともう少 しとれてもよいも

のとおもわれるが、ミルによる湿式調合により、粘土

とフライアッシュ中の可溶性塩類の幾 らかは除去 される結果 と

なつた。

図 3.絞 り水から析出した白華物買 (CaS04・ 2H20)

5釉薬の調合試験

当該素地の適正な焼成温度は概ね1100℃ 近辺である

ことか ら、SK6a石灰透明釉をベースとし、これにフリ

ント (日 本フェロー製3907・ 3905無鉛)を 20～ 30%添

加、また釉薬の沈殿防止のため水簸蛙 目粘土を 5%加

えて調合試験をした。焼成は電気炉で1050,1100,1150

℃の各温度で焼成 した。 これ らの結果焼成温度幅、溶

融状態の良好な調合のものを基礎釉薬 とし、各色につ

いては基礎釉に顔料を添加する事 とした。

表 6.釉薬調合表

SK6a石灰透明釉 基礎釉

調合比 焼成収縮 全収縮

(%) (%)
吸水率

(%)

曲げ強さ

(kF/cF)

6:4   5.4   12.1   11.2    197

5 : 5    3.7   11.8   12.5 :  186

1150 0F   8:2    7.2   14.7    3.0    342

12000F    8:2    6.6   14.5    0,9    288

6:4  7,8  14.2  5.5  211

1170 RF   8 :2     -    13.0    8.5    278

7:3     -    12.4   11.0    262

１

　

６

８

　

５

４

　

４

６

　

８

２

　

０

８

　

７

ＦＯ

４

　

９

７

　

８

２

　

４

４

　

５

釜戸長石

石灰石

珪石

亜鉛華

水簸蛙 目粘土

炭駿バ ジウム

SK6a石灰透明釉

3907フ リット

水簸蛙 目粘土

60°/O

18%
12%

10%
10%
5%

750/O

20°/O

5%

呈 色   顔 料

肌

白

緑深

黄

緑

黒

酸化第 2鉄

ジルコン

酸化銅

プラセオ黄

グリーン

大正黒

2%
10%
4%
7%
7%
7%

並

*ロ ット上、並コシ土は信楽でよく使われる不上の種類である。
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瓦-1

,デ ー2

〃-3

22.5

22.3

24.3

26.0

23.7

26.0

27.7

26.4

26.0

26.0

26.0

9.0

7.1

7.0

5.9

9.1

8.3

9.4

9.9

9.3

6各種製品の試作試験

これらの杯上を用いて製品試作を行つた。その一覧を

表 7.に示す。

以下、各製品ごとに成形・乾燥・焼成性状について記

す。

表 7 各種製品の成形方法と使用野土 (ミ″調合TP)

製 品   成 形 方 法  調合比 水分%乾燥収縮率%

笞去雹とフリクションフ
°
レス

イー3 焼成

成形品の 1/3に ついて燻化焼成を行い、残 りは乾燥後

試験場に持ち帰 り、素焼と釉焼を行つた。

燻化焼成は人幡瓦の トンネル窯で行つたが 28枚 中 3

枚が爆裂 した。これ らは何れも 8:2調合であつた。長

時間乾燥 し、ユつ トンネル窯での 24時間焼成にも拘わ

らず爆裂 したことはいかに乾燥速度が遅いかを示すも

のといえる。また粘土中に析出 した自華物 (石膏)の

脱水分解等が原因 している可能性 もないとは言えない。

無釉焼締は 20KW電気炉で昇温速度 75/hr最高温度

1loo℃で行つた。窯出し後に冷め割れ音が したが亀裂

は見つか らなかつた。表面は自華物が残留 していたの

でそのX線折をおこなったところワラス トナイ ト、灰

長石、が検出され石膏は殆 ど分解 されていた。表面と

中心部についての熱膨張率を比較 したところ、内部の

方が大きいことを確認 した。 これは、表面の可溶性塩

類 (石膏)濃度が高 くなり内部 と外部で若子の組成差

が生 じ焼成によつて熱膨張差が大きくなったためと思

われる。

この結果窯出し後の冷め割れ音は内部亀裂 (シバ リン

グ)の発生と思われる。

施釉は乾燥素地、及び 1000℃ で素焼きと/た素地にス

プレーで施釉 した。

これを 1075℃ で焼成 したが、生施釉品においては内

部に炭素が残留 し釉薬が還元 された り、ブクが発生 し

たり、冷め割れ して良品は一つもとれなかつた。 ~
1000℃素焼品に施釉 した場合は一部冷め割れを生じた

が問題の発生は少なかつた。

口.陶管の試作                  ―

ロー1成形

鶴美杉において湿式縦型押 し出 し機で、 ゅ 1 7cm

×h30 cmの 円筒及び一片 1 7 cIIl× h30 cmの 角柱を

各 6本成形依頼 した。用いた胎土は粘± 80。 石炭灰

20で 、成形水分約 23%、 硬度は 8～ 9で ある。現

場担当者の話によると、成形能は良好 とのことであつ

た。

ロー2乾燥

成形水分約 23%を 2%程度まで乾燥するのに通常

ラインでは 4日 ～ 5日 程度を要 している。本試作品も

これに合わせて乾燥 した。その結果乾燥による「切

れ」等の欠点は見 られなかったが、瓦 と同様の 自華

(乾燥途中作業による手指の後)が明瞭に認められた。

ロー3焼成

丸、角柱各 1本を 1220℃ で焼成 した結果激 しい「ぶ

く」が発生 した。 この原因は成形時空気の巻き込みに

よるものか、或いは石膏や炭酸鉄の分解によるものか

の究明は今後の課題である。あとの各 5本については

釉薬を変えて、1100℃で焼成 した結果、日立った欠点

はなかつた。
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陶管

小物製品

大物製品

植木鉢-1

植木鉢-2

大型陶板 1

大型陶板-2

/1ヽコ赳タイル

/1ヽと型タイル

〃

製管機押 し出し

手ロクロ

手ロクロ

機械 ロクロ

機械 ロクロ

セラローラー・タタラ

セラローラー・タタラ

湿式金型ダレス

乾式金型フ
°
レス

*焼 き上げ製品の写真を末尾付録 1に添付する。

イ 瓦の試作

イー1 成形

棒状杯土をセラローラーで圧廷 し 300am角 。30mm厚

及び、250mm角・25mm厚 、のタタラを成形 した。

これを(協)人幡瓦製作所に持ち込み 5種類の瓦 (軒唐

草,軒優頭、興斗、素丸、冠)について金型フ リクシ

ョンプレス成形をして貰つた。

何れの調合も成形性は良いが、粘 りが強すぎて仕上げ

コテが滑 りにくい。 もう少 し粗粒があるほうが良いと

い う見解であつた。

イー2_乾爆

冬場であつた為乾燥に 40日 以上を費や したが、 乾燥

時点での割れは発生 しなかつた。 しか しなが ら表面

の白華は明疎に認められた。

カンジオッタ産粘土について乾燥条件を変えてその強

さを測定 した。信楽土と比較すると2倍ほどあ り、こ

の粘土の大きな特徴 といえる。その測定結果を図 4。

に示す。

手調合妬上の乾燥曲げ強さ

テ
・シIH量  50℃   100℃  室温3日

乾燥条件

図4 調合上の乾燥曲げ強さ

-8:2
-■ユーー7:3

-6:4
―

（
中
Ｅ
ｏ
＼
亜
も

和
韻

生
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ハ.植木鉢の試作

僻加陶のラインである半自動ろくろ成形による植木

鉢の試作をした。サイズは約 φ40 clllX h 4 0 cm、 φ

2 6 clllX h 2 6 cmで ある。使用 した土は粘± 70、 石

災灰 30で水分は約 28%と かな り多 く、非常に柔 ら

かい状態である。脱型・仕上げ後 24時間 (ラ イン)

で乾燥を試みたが、いづれの試作品も底部に「切れ」

を生 じた。 この原因は乾燥速度が速すぎたためである。

い力日陶の釉薬を施 した後、1180℃で焼成 した。その結

果焼成温度不足で釉薬は充分熔けなかった。尚小物の

植木鉢 (φ 20 cm程 度)は信楽産地の生産ラインに乗

せても大きな欠点は生 じなかつた。

ニ タイルの試作

2 0 cIIl× 2 0cttX l. 5 cmの タイルを 80:20、
70:30の 胎土を用い、湿式プレス成形 した。成形

水分は約 23%で 押 した後 自然乾燥 した。乾燥体はい

ずれの胎土も成形圧力の不均質 (配 向)に よつて大き

な歪みを生 じた。 この乾燥体を1075～ 1250℃ の温度で

焼成 した。焼成結果は1200℃ 以上の温度では「ぶ く」

や釉薬の「にえ」等の欠点が生 じた。

また 6 0 clll× 6 0 cIIIX 2。 Oc盟の大型タイルは焼成

温度、釉薬の熱膨張率によつて 「反 り」や 「冷 め割

れ」を起こすことが判つた。

ホ.大物製品の試作

8:2調 合上で、大物電動ろくろ手引き成形により、

大壺 1点・傘立 1点・花台 1点 。花瓶 4点・灰皿 3点

合計 10点の試作を行つた。結果については、次の通

りである。

ホー1成形

ベースの粘土付け (ね りつけ)を行 う時点において、

空気が入 りやすい。

ベースの固ま りをのばすに硬 くて延ば しにくいが、あ

る程度のばす と腰が強いので、厚みを薄 く作つても形

が崩れにくヤヽ。

ホー2乾燥

・大きい製品も小 さい製品も、共にキ レは無かつたが、

灰皿などに穴を開けたところか ら何点かキレが入つた。

ホー3.焼成

550℃・750℃の素焼ではキレが生 じたので、1000℃

焼成 した後施釉 し、1075℃で焼成 した。素焼き時点で

の切れは確認出来なかつたが大壷・傘立においては底

キレが発生 し、大重は胴周 りに冷め割れも生 じた。

へ、小物製品の試作

コシが強く薄く引き延ばすことができた。逆に徳利や

一輪差 しなど、口を絞る物については抵抗が大きく作

業 しにくかつた。ハン ドルや取つ手などの細工に問題

はない。この上は外周 と高台に乾燥差が生 じ易 く信楽

土よりも時間をかけて乾燥する必要がある。 口径が大

きいもの (200 mm以上の鉢や皿)については乾燥収縮

の速度差により胴の回 りに亀裂を生 じた。

フ 問題点 とその原因把握

各種製品を焼成したなかで様々な欠点が生じた。そ

れを末尾付録 2にまとめて示す。

8ま とめ

1.カ ンジオッタ粘土はカオ リナイ ト、イライ ト、ス

メクタイ トの粘土鉱物 と微細な石英ならびに炭酸鉄、

パイライ トが含まれる。平均粒径は 4.6ミ クロンと細

かい。

2:成形能 (可塑性)は良好で腰が強いためへたらず

に良く延びるが、逆に強過ぎろくろ作業で障害になる

場合もある。

3。 スメクタイ ト系粘上の特徴 といえるが、乾燥特性

が通常の信楽土 とは大きく異なる。乾燥速度が遅 く片

乾きし易い粘上である。

4.今回の粘土は前回のものより硫黄分(S03)が少ない。

しか しなが ら日本で自華の生 じる限界 とされている

200ppmを蓬かに越えた数千 ppmの硫黄分を含んでお

り白華は避けられない。

5.白華で表面に析出してきた物質は二水石膏であっ

たが、これ と前記の理由から複雑な乾燥・脱水拳動を

示 し、乾燥切れや素焼切れの原因になっているものと

思われる。

6.粘土中の有機物や SOaが 充分抜け切るよう、昇温

速度をコン トロールする必要がある。特に SO翔ま 900

℃付近から急激に分解 し始め 1100℃ でほぼ消失するの

で(H10に 報告 した)、 生施釉する場合は少なくとも 900

℃以上で素焼をするか、900℃ 付近まで熔融 しない釉

薬を用いるほうが良いと思われる。

7.本 粘上の好ま しい特徴 とと́ては短時間で湿式処理

が出来ること、乾燥曲げ強さが大きいことなどがいえ

る。
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醸化コバルトの分解

E際時の可藩捜壇類による段面の四白

臓留召根物による通元作用

富石 瞭 醸 1ヒ初 の 分 解 に よる刀スの 第 霊

可沼催4類による豪面のガラス化

罷き過ぎによるガラス化

辟温 温 凛 が選 い

可潜t堰顆による

冊楽と栞組の熙膨tR理

困楽の霊掛け時のバインダー不足
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和 989℃ まで界 巖 選 度 を下 げる

可藩に電颯の際云
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セラミックス系複合材料の研究

黒浜などを用いた重量素材の開発

横井川 正美 *

ふ江asalm Yokoigawa

要 旨 セラミックスー樹脂系素材については、従来にない発想のために陶磁器関連以外の業種からの問

い合わせも多く、新たな展開を期待されている。そこで、基本 3成分 (骨材、可塑材、樹脂)の うち、骨材

を比較的安価な重量物に変え、どの程度の重量素材が作製できるのかについて検討 した。

その結果、黒浜を使つたもので比重約 2.2の陶器並の素材が開発できた。150℃ という低い温度処理だけで

回化 し、可塑性を有する素材であるため、幅広い応用が期待できる。

1まえがき

前年度に、セラミンクス~樹脂系の素材を研究し、

可塑成形が可能でかつ、150℃ で加熱で固化する素材

を欄発することができた。①これは、骨材―可塑性原

料一樹脂の 3成分からなり、研究ではアプライ ト (珪

長石)一水ひ粘土一ポリエテレン粉末を用いたが、各

成分を廃棄物や安価品に置き換えられるたつ、応用範

囲は広い。また、C02の 排出量の低減や省エネなど環

境面でも有利である。 さらには、金型や成形機などへ

の新たな設備投資の必要がなく、既存の陶磁器の成形

ラインが生産できるため、多品種少量生産が可能であ

る。

このようなに、従来の陶磁器やプラスチックにない

利点があることか ら、 「不焼成複合成形体及びその製

造法」とい うタイ トルで特許出願 した。

今年度か らはその応用 として構成する 3成分を何 ら

かの特長のある原料に置換することにした。

(1)骨材を産業廃棄物や機能性骨材にする。

(2)可塑性原料をベン トナイ トや有機のものにする。

(3)樹脂を耐熱性、生分解性のものや再生品にする。

このような展開が考えられるが、ここでは骨材を 2,3

比重の高い原料に置き換えて検討 したので報告する。

2実験方法

21 使用原料

21,1 重量骨材

黒浜 (砂鉄)は陶磁器の鉄原料 と使われる安価な原

料であ り、 日本はニュージーラン ド、カナダと共に世

界三大産地である。花こう岩などの火成岩に含まれて

お り、それが砂状にな り、海岸などで自然の比重濃鉱

作用により、黒く堆積 していることも多い。

なお、この砂鉄 と炭焼き技術が一体 となつて発達 し

た製鉄技法 「たた ら法」は、映画 「もののけ姫」にも

出てきたので有名である。

黒浜の主成分は、磁鉄鉱 (黒錆び)と チタン鉄鉱で

あり、その他の成分については理学電機工業製蛍光X

線分析装置 3270Eの オーダー分析でおおよその値を求

めた。 (表 1)

表 1.黒浜の半定量値 (Wt%)

Si02 Aと03 Fe203■ 02 CaO MgO ttO Na20 P205 S03 ZnO

6.26 1_84 80_1 8.16  0.50 2.55  0.08  0.16 015 007 012

金属鉄粉末 (以下鉄粉)は、福 田金属箔粉工業製の

Fe― S.200、 ジル コンはキンセイマテ ック製の珪酸ジル

コニューム A―Pぷ-45M(以 下ジルコン)を用いた。

212 可塑性原料

成形性を得るために 2つの粘土質原料を用いた。水

ひ粘土には、ヤマス (株 )製の土岐 口特級蛙 目粉末

(以下蛙 目粘土)、 ベン トナイ トとしては (株)豊順

洋行製の StyPERBOm (以下ベン トナイ ト)である。

それぞれの化学分析値 (前述の蛍光 X線分析装置に

よるガラスビー ド検量線法)は表 2に示す。

表2_蟻 目粘土(上 )とベントナイト(下 )の化学分析値

Si02 A1203 Fe203 Ti02 CaO MgO ttO Na20 1g.loss

48.8  344  147  0。90  014  030  090  012  126

68.6  16_3  3.88  015  1_49  172  0_49  180  4.96

212樹 脂粉末

樹脂粉末 としては、住友精化製の微粉末ポ リエチ レ

ンのフローセン tyF-20(以 下ポ リエチ レン)を用いた。

中位粒度は、20～ 30μ mである。

2.2 調合割合

調合範囲は、ポ リエチ レンを 10%、 ベン トナイ トを

を 5%を 固定 し、重量骨材を 60～ 80%、 残 りを蛙 目粘

土とした。 (表 3)

表3.調合割合

原料名   ① ② ③ ④ ⑤ ⑥ ⑦ ③ ③

黒  浜

鉄  粉

デ Jレ ョン

蟻目粘土

へ・ントナイト

ホ
°
リエチレン

80

5

5

10

70

15

5

10

60

25

5

10

80

5

5

10

70

15

5

10

60

25

5

10

80

5

5

10

70

15

5

10

60

25

5

10

*セ ラミック材料担当
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2.3 試験体作製方法

表 3に示す調合 50gを IIEIKOUSEISAKUSHO製 のサ

ンプル ミル (内径 54-)に入れ、メディアなしで 3

分間混合 した。 さらに、①～⑥は 20%、 ⑦～⑨には

24%の 水を外割で加え、練 り上にした。これ らの硬度

については、日本碍子製の CLAY IIARDNESS ttS■ ]R

で評価 したところ、順に 6、 5、 7、 8、 7、 8、 6、

6、 8であつた。可塑成形での作 り易 さは、蛙 目粘土

15%と ベン トナイ ト 5%の調合がいいように思われた。

なお、鉄分の入つた調合は時間の経過 とともに表面が

酸化 して茶色にな り、また可塑性 も大きく損なわれた。

試験体は、練 り± 10gを 28almの ステンレス製の金

型に入れ、手で圧力を加 えることにより作製 した。な

お、上下に丸 く切つた薬包紙を挟ませて練 り上が金型

に付かないようにしている。

2.4 乾燥と熱処理

試験体は、約 2日 間自然乾燥 させ、そのあと、島津

理化器械製熱風定温乾燥器 (STAC P-50M)で 150℃ 6

時間の熱処理を施 した。

2.5 評価方法

自然乾燥後および加熱処理後の収縮率 とかさ密度を

中心に評価 した。収縮率は試験体の外径、かさ密度は

外径、厚み と重量を測定するにより求めた。なお、デ

ータはノギス、デジタルばかり、いずれも小数点 2桁

まで求め、 3点の平均値とした。

3結果と考察

調合①γ⑨の乾燥収縮率を図 1に示す。

10         29         30

蛙目絡土+へ
・
ントナイトの量(%)

40

図 1.乾燥収籍率

蛙 目粘土+ベン トナイ トの量が増えるにつれて、乾

燥収縮率は大きくなる。その割合は、10%増 えること

により、約 1.5%で ある。鉄粉系の収縮が小さいのは、

成形時の水分が鉄分の酸イとにより、減少 したこととや

や粒度は粗いためと思われる。適当な可塑性を有する

組成での乾燥収縮は、やは り前報(1)と 同じく約 6%で

ある。

乾燥かさ密度については、図 2に示す。

50         60         70         80         00

骨材の量(%)

図 2.乾燥かさ密度

重い骨材の割合が増えても、著 しくかさ密度が向上

するようなことはない。練 り上で成形する場合、素地

中の水分により、構成する粒子の充填率があま り上げ

られないためであ り、成形法を他のもの、例えば乾式

プレス成形に変えれば、また違 う結果になると思われ

る。鉄粉系の収縮が小 さいのは、鉄の酸化により、素

地中の水分が失われたためと思われる。

自然乾燥後か ら加熱処理後に変化について、表 3の

加熱収縮率 と表 4の加熱後のかさ密度の変化量で示す。

表3.加熱収縮率

調合番号 ① ②  ③  ④ ⑤  ⑥ ② ③ ③

0。7  0.1  -0.5  0.0  -0。 2  -0,1 -0.3  0.2  -0.6

表4.加熱処理後のかさ密度の変化

調合番号 ① ② ③ ④ ⑤ ⑥ ⑦ ③ ③

-0.02 -0.05 -0,06 0.00 と0.02 0.03 -003 -0.01 -0.04

150℃で力日熱 し、含有するポ リエチレンが融けても、

大きな寸法変化はなく、またかさ密度は若千低 くなる

傾向があつた。

4ま とめ

骨材に比重の重い粉末を用いたセラミックスー樹脂

系の複合素材について検討 した結果、以下の知見が得

られた。

(1)重い骨材を用いても、樹脂含有素地の可塑成形物

では大幅なかさ密度の向上は見込めない。

(2)乾燥後 と加熱処理後の素材の寸法やかさ密度はあま

り差がないため、加熱処理による欠点の発生は少な

いと思われる。

(3)か さ密度は 2を越えると、ほぼ陶器並の重量であり、

プラステック特有の軽 さがないため、置物など通当

な重さが必要な用途などへの利用が可能である。

文 献

(1)横井)11:滋賀県工業技術総合センター研究報告,(1999)
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泡文字の浮き出る陶器の開発 (共 同研究 )

高畑 宏亮キ。中島孝辮 .高井 隆三・ 。大谷 貴美子***

Hircaki Takahata o Takasi Nakttina・ Ryuzou Takai・ Kiniko Ootani

要 旨 信楽焼産地では景気の低迷の中、新製品の開発が急務となっている。一方、発泡飲料

(ビ ールなど)用の容器としては、近年、陶器製のものを使うと良いと言われているが、その効果に

ついては明確になっていない。本研究では、発泡飲料用の容器の開発を行うとともに発生部の表面

加工方法と化粧土の組成について検討した。この結果、加飾方法の一つである化粧の有効性とその

詞合割合 (組成)に ついて確認できた。

1ま えがき

発泡飲料とくにビールは、発生する1包 と味覚につい

て、容器の約 2割の泡を上部に長時間残すことによ

り、炭酸ガスや冷気の放出、酸化による味の低下を防

ぐなどの効果があるとされている。また、その使用す

る容器については、近年、陶器製のものを使 うと良い

などと言われているが、その効果については明確に

なっていない。

そこで京都府立大学大谷助教授 らは、平成 10年度

(1998)に 「ビールの泡と器の内面構造 との関係

について」さらに平成 11年度 (1999)に は「ビー

ルの泡の発生とビアカップの内面構造 との関係」につ

いて研究を行い、サンドプラス ト処理によるガラス製

容器と市販陶製容器 (信楽焼、備前焼 )、 当場で表面

粗さを調整した陶製容器について、ビールの泡立ちと

泡持ちの評価、容器の繰 り返 しが可能かなどの評価を

行つた。ガラス製のものは一度目の泡発生は良いが二

度目に注いだ時には再現性は良 くなく、市販信楽焼

カップの中には数回線 り返 して注いでも良好な結果を

得るものがあった。しかし、ここでは充分な発泡メカ

ニズムは解明できなかった。

今年度さらに一層の研究を進捗 させるために「発泡

飲料用容器の開発 と発泡メカニズムの解明」について

共同で研究開発を行った。

そこでは陶器容器の底面に面積を変えた素地面を任

意に作 り、そこから泡を発生させることでそのコン ト

ロールを行った。 (図 1)そ こで、ビールの液面に大

キ 陶磁器デザイン担当

** セラミック材料担当

キ器 京都府立大学人間環境学部

きさの違う泡が残るのに気付 き、陶器容器の底面に文

字ヾイラス トなどの形状をした任意の粗面を作 り、そ

こから泡を持続的に発生させることによつて液面に

メッセージを表現できるような陶器を開発 した。

しかし、泡の発生 (泡立ち、泡持ち)は、素地の表

面粗さや吸水性が一つの要素と考えてきた。ところが

業務用食器としては、その吸水性があることで強度や

カビの問題があり使用方法を注意する必要があつた。

そこで、素地に吸水性の少ない磁器土を使い、その表

面状態 (カロエ方法など)や化粧の組成についての検討

を行った。

図 1 容器の無釉部分のちがい (上から底面全面、

底面半分、狽」面の一部、ビールを注いでから

約 5分後)
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2表面加工方法について

2.1試験と結果

泡の発生要素のうち、容器本体の素地より泡発生部

の表面状態に関係があるのではと考えられる。そこ

で、極めて吸水性が低い磁器土と若千吸水性がある赤

土 (2～ 3°/o)の 2種類を使った。焼成条件は、10kw

電気炉で酸化雰囲気 1280℃ で焼成 した。;試験 した容

器の形状は図 2に示す。

表面状態の加工については、従来の加飾技法のなか

の櫛 目や化粧、爪楊枝で細かい穴をあけるなど表 1に

示す H種類の加工を行つた。

評価方法として模様の発生までの時間や視認時間、

2時間後にもう一度注 ぎその泡の発生状態などを評価

した。

この結果を表 2に示す。番号 1～ 7の ようにいくら

加工 しても表面がガラス化しているものは泡の発生が

悪 く、呑号8～ 11の ように化粧で加工 したものは、細

かい泡が発生 し約5分後に模様が現れ、約30分認識で

きた。また、2時間後にもう一度注いでも可能という

結果になった。

これらの結果から、容器本体の素地の性質より極表

面に近い性質により泡立ち、泡持ちが変化することが

分かつた。吸水性の低い素地でも化粧 という従来の加

飾方法を使 うことにより、泡文字などの浮き出る容器

ができる可能性が確認できた。

表 1 表面の加工方法

表 2 評価結果

番号 発生までの

泡発生なし |

泡発生なし

泡発生なし

泡発生なし

泡発生なし

泡発生なし

泡発生なし

約 5分

9 約 5分

10 約 5分

‐
‐
上
‐―
―
上
―
―

‐
Ｉｆ
ｌ
ｌ
十↓
―

―
一―
―

2時間後に
使用可能

約 30分

約 30分

約 30分

ネロ

不 能

不能

不 能

コF含と

不 能

不能

不 能

可能

可能

可能

可能

粗

40

20

(iE量比 )

×

×

■
　
―

‐
―

　
・
■
―
―
‐

―

十
１
　

１

１
■

―
―
―
―
寸
‐―

４

　

一
　

５

　

一
　

６

　

一 I

|

|

1_

X

×

×

×

○

○

11

|

」_

|

原料名    |

約 5分 約 30分

〇

一〇

一

表 3 化粧の調合

Ｔ
Ｉ
キ
‐‐―
十
‐
‐Ｔ
‐‐―
■
―
―
‐―

¶
蛙目粘土

天車陶石

40

20

]

|

|

J
|

|

トヤネ4石

珪砂
4(Ю ～

5CXJ腹

水

‐

―

斗

―

‐

―

―

下

Ｉ

Ｆ

Ｉ

Ｉ

Ｆ

Ｉ

Ｉ

Ｉ

‐

可

―

　

‐

■

20 20

20

10

100

道 上

番号 表面状態 素 地 加工方法

半磁器 較水剤で釉を抜く

2 半磁器 櫛で荒らし釉をかける

釉面 泡発生
tI

Ⅷ

Ⅷ

100
3 期 半磁器 櫛で荒らし撥水斉1で釉を抜

珪酸ソーダ 道 駐

4 半磁器 爪楊枚で穴をあけ釉をかける

Ⅷ 半機器

Ⅷ 半確器

鞠 半磁器

繭 艤 繍

爪楊枝で穴をあけ綾水剤で

釉を抜 く

Talを かけ珪砂
(400ヽ 500/)を 置く

TJlを かけセルベン

(400～ 500μ )を 置く

表 341の化粧をし繊水剤で
釉を抜 く

3細 の化粧をし撥水剤で
を抜 く

3粗の化粧をし撥水剤で

rulを 抜 く

表3細の化粧をし撥水剤で
和を抜く

半磁器

半磁器

表
釉

・
表

SA‐ 02

図2 口径が約80mm深さ約 5 0mmの容器にビー

ルを約半分まで注ぎ評価した

10

悦 SA-02
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3化粧の組成について

3.1試験と結果

2の試験より、泡の発生は化粧で加工したものが良

い結果になった。しかし、化粧のなかでも、表面が粗

く吸水性のあるものや表面がガラス状になり吸水性の

ないものなど、組成にもいろいろなものがある。そこ

でどのような化粧が通しているかを泡発生状態や吸水

性、表面状態などについて検討した。

化粧の調合について表3の細目の化粧に表4の よう

に長石を加えることでガラス化させた。試料は石膏型

に流し込み直径15mmの半球状のものを作り、10kw電

気炉で酸化雰囲気 1250℃ 、1280℃ で焼成した。この試

料をステンレス製の容器に並べ、約4℃ に冷えたビー

ルを約 1リ ットル注ぎ泡の発生を室内で2時間目視で

観察した。また、表面状態を電子顕微鏡で観察し、さ

らに吸水性 (24時 間吸水)について測定した。

この結果、泡発生について、Gは全く発生せず、F

もはじめは発生しなかった。しかし、時間が経つと他

のものとかわらない発生状態になった。また、表面状

態はF、 Gがガラス状になっていた。吸水性について

も長石の増加とともにE、 F、 Gの吸水率が0%に近ず

いている結果になった。

これらの結果から化粧について、長石の量が少なく

吸水性があり表面が粗いものの方が泡立ち、泡持ちが

良かつたが、Fの ように吸水性も非常に少なく表面が

ガラス化して平滑になっているものでも時間差で泡立

つものがあった。このことから、吸水性がほとんどな

い汚れにくい化粧の組成が可能になると考えられる。

表4 化粧への長石の割合

A B C D

平津長石

(重量比)

E F G

白化粧

0

100

20 30

70

40

60

―

■

―

―
―
“

80

表 5 各試料の泡持続時間

120

1280℃

0
A B C

C

D

D

B F C

表6 各試料の吸水率 (24時 間)

1250℃

B

280℃

E G

図3 試料をステンレス製の容

器に並べ、泡の発生を室

内で 2時間観察 した
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|― 14イ VI

(φ 95× h30(mm))

図5 試作容器の一部  (φ 195× h50伍n)

図 4 各試料 (1280℃ )の
電子顕微鏡観察写真

(× 1000)

4ま とめ

今回の試験で、泡の発生や持続性などが容器本体の

素地より発生部の表面近 くの状態や組成に影響されて

いることが分かり化粧の有効性が確認できた。

今後の課題としては泡発生などのより安定したコン

トロールを行うためにさらなる化粧の組成の検討と泡

発生のメカニズムの解明が必要である。また、メカニ

ズムの解明により化粧以外の方法で泡のコントロール

が可能になり、さらに、いろいろな分野での活用が考

えられる。

謝 辞

本研究を行うにあたり、ご指導いただいた京都府立

大学人間環境学部大谷貴美子助教授に心より感謝いた

します。

参考文献

1)尾 崎彩子 神田真由美 南出隆久 大谷貴美子

(京都府立大学)1999年 日本調理科学会研究報告書

2)大谷貴美子 尾崎彩子 南出隆久

(京都府立大学)2000年 日本家政学会研究報告書
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次世代対応陶製品の開発研究 (第 2報 )

高井 隆三*・ 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 脩史料

RyuzoTak五 Satoshi F― ura Yuii Kawaguchi Koichi lto Takatomi Nishio HiЮ aki Takahatt Tetuya Ootani Nobuhisa Syato

要 旨 環境と人に優 しい、暮らしに関わる陶製品の開発をヨンセプ トとして、次代に繋がる新たな分野

の新製品開発をおこなつた。また、泡文字の出るビアマグ、不焼成植木鉢、電磁波吸収材など3件の特許(共

同出願を含む)を 申請した。

1まえがき

構造的不況は長期化 し、消費の冷え込み、海外安価

製品の大規模流入など信楽焼業界への影響は深刻なも

のとなっている。こうした状況下では自らの構造改革

とともに、新分野での新製品開発が急務 となつている。

こうした中、 21世紀は高齢化社会の到来 とともに環

境世紀 といわれるほど地球温暖化およびゴミ処理、資

源枯渇による再資源化の問題がさらにクローズアップ

されようとしている。当場においてもこうした状況を

踏まえ「福祉」 「環境」を重点課題 として暮 らしに関

わる環境 と人にや さしい陶製品の開発をテーマに新 し

い素材、技術を活用 した陶器の試作提案を行い、信楽

焼業界での新規分野の需要開拓に結びつけることを目

的に研究開発をおこなつた。

2 開発製品

◆新素材・新技術の応用

・軽量耐熱土鍋

高齢化時代に対応 した、直火 を使わない電子 レンジ

用の安全な鍋の提案です。 (も ちろん直火でも使用で

きます。)軽 く、耐熱性にも優れ料理のバ ジエーショ

ンを更に広げる事ができます。

素材はβ―スポジユメンとコーディライ トにより低膨

張率化 し、フライアッシュバルーンを配合 して軽量化

を図るとともに低吸水化を目指 した素地で試作 した。

・卓上陶板焼

カセ ッ トコンロなどの普及により、家庭の食卓で、

焼きたての料理を気軽に楽 しむことができるようにな

つた。それに使われるグリルの材質も薄いアル ミ製の

物か ら本物指向に向かい、厚みのある鋳物製品も商品

化 されている。そこで、料理をより美味 しく楽 しむた

めの陶器製グリルを提案 した。材質は熟衝撃に強く軽

量化を図つている。

。発泡軽量テープル

軽量与材や建材などに広く利用される様になってきた発

泡セラミックス (アプライ トと炭化珪素を利用したスポン

ジ状になった素地)であるが今回、一般陶磁器にも応用で

きるように可塑成形が可能な素地を開発した。この素地は

比重が 1以下で気孔が独立しているため、水に浮く陶器が

容易に作成できる。
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・電磁波吸収材

近年は高周波領域を使つたデジタル機器が幅広く使われ

るようになり、障害事例が多くなつている。こうした背景

から立命館大学北澤教室と共同研究を行つた。今回、多孔

質軽量材を片面から燻化し、炭素を傾斜的に含浸させるこ

とにより電磁波を吸収するセラミックスを提案した。

(共同特許出願中)

・再生植木鉢

主原料は、植木鉢製造工場で発生する不良品を使用した。

大まかにハンマーで粉砕し、クラッシャーで細かくした後、

水と増粘材と粘土を力日えミルで調整 した。今回の出展品は

焼成済み植木鉢粉末を 750/O使用している。実験の過程で

は練り上成形の場合は再生率92%以上、鋳込み成形の場

合は再生率 99%の製品を作ることが可能であつた。

H不焼成植木鉢

リサイクル骨材―粘土一ポリエチレンという組成で、 1

50℃という低温で硬化処理。イ土に可塑性があり、陶磁

器企業の現有設備で生産可能なため、多品種少量製品およ

び、見本作 りには即対応が可能、またポジエチレンは樹脂

の中では、毒性はほとんどなく、他に生分解性プラスチッ

クや廃棄ペットボ トルなども利用できる。

(特許出願中)

◇ 快適生活提案製品

・ユニバーサルデザイン対応食器

人生 80年時代、すべての人はいつまでも自立して快適

に暮らしたいと望んでいる。今まで普通に使つていた物が、

力爵齢とともに使いにくくなつている。例えば持ち手が滑り

やすい、力を入れないと使えない、日常生活に様々な不自

由を感じる。今回の提案食器は、障害を持つ人持たない人、

また子供から高齢者まで「誰にとつても使いやすいJをテ

ーマとした。
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・ベジタプルポット、果樹用ポツト

アメリカを中心に園芸療法が世界的に広まろうとしてい

る。日本においてもガーデニングブームと相まつて注目さ

れていることから、ガーデニングと園芸療法を組み合わせ、

車椅子に乗つたままでも野菜や果物が育てられるポットの

提案。強風にも倒れにくい構造となつている。

。水鉢水琴窟

江戸時代の庭師によつて考案された水琴窟は、庭に大き

な壷を埋め込み、水を少しずつ落として、澄んだ音色を楽

しんだ。今回の提案は現在の住宅事情にも適合するように

コンパクトで工事の必要がなく楽しめる循環型の水鉢水琴

窟である。

口陶ろう

昔から親しまれてきたろうそくの灯りと陶器を組み合わ

せ新たなエクステリア空間を演出する灯りの提案。陶器に

は色、形、大きさを自由に表現出来る特徴があり、デザイ

ンも環境に合わせやすい。

・泡文字の出るビアマグ

発泡飲料とくにビールの発生する泡と味覚について、容

器の約 2割の泡を上部に長時間残すことにより、炭酸ガス

や冷気の放出、酸化による味の低下を防ぐなどの効果があ

るとされている。今回この泡を利用して、文字などのメッ

セージが浮き出てくる陶器を開発した。これは、当場が京

都府立大学人間環境学部食録健学科大谷貴美子助教授と共

同で開発したもので、陶器の内部に文字やロゴ、イラス ト

などの形状の粗面を作り、そこから泡を持続的に発生させ

ることによつて液面にメンセ~ジを表現できるようにした。

(共同特許出願中)
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H陶ランプ

ろうそくやオイル、アルコールを使用した陶ランプの提

案。ろうそくタイプのものは、中に入つている水にろうそ

くが浮いている状態になつているので、蝋が垂れず、ほと

んど最後まで燃焼し無駄なく使えるようになつている。

3 アンケー トの結果

信楽陶器祭 りが開催 された 3日 間、産業展示館へ入

館 した約 5, 500名 の うち 598名 に対 しアンケー

トを実施 した。以下集計結果の概要。

◆ 回答者の年齢・性別住居地について

最も多かつたのが 50歳代で 32%(男 性 93名・

女性 99名 )、 次いで 40歳代、 60歳以上、 30歳

代、 29歳 以下 となつた。 30歳代は女性が多 く、 6

0歳以上は男性が多かつた。

住居地の構成は、近畿地区が 44%、 信楽町および

県内が 39%、 その他が 17%で あつた。

◇ 試作品について

全体では、泡文字の出るビアマグに関心が集まつた。

つづいて、水琴窟、ベジタブルポット、またユニバ

とサルデザイン対応食器や軽量耐熱鍋などの高齢化社

会に対応 した試作品にも関心が集まつた。

・軽量耐熱鍋

3点出展 した中で特に 1人用の小 さいものが年齢

に関係なく人気があつた。希望購入価格、大 5,

5 00 円、小 3,900円 。

・卓上陶板焼

軽量耐熱鍋 とほぼ同 じような年齢層から指示を得

た。希望購入価格 4,400円

・発泡軽量テーブル

若い年代に人気があつた。希望購入価格 10, 0
00円

。再生植木鉢

希望購入価格、小 1, 200円 、中 2, 700円 、

タタラ成形 3, 500円
。不焼成植木鉢

パステル調の加飾に関心が高かった。希望購入価

格 3,000円
。ユニバーサルデザイン対応食器

9品 目の出展品の中では、最後まで残 さずスプー

ンですくえる形状をもつた皿、また持ちやすい形

状のカップなどに人気があつた。希望購入価格 1,

500円 ～ 4,OOO円
。ベジタブルポット

特に果物の栽培を目的としたポットに中高年の関

心が高かつた。希望購入価格小 3, 500円 、大

8,000円
。水鉢水琴窟

全年齢層平均 して人気が高かつた。希望購入価格

38,OOO円
・陶ろう

一戸建てに住んでいる中高年の支持率が高かつた。

希望購入価格 13, OOO円 ～ 17,000円
。泡文字の出るビアマグ

ー番関心が高く、購入希望が多かった。希望購入

価格 2,OOO円
。陶ランプ

若い人たちに人気があつた。希望購入価格 3, 5

00円
*希望購入価格はアンケー ト回答の平均値

4 求評会の開催

3名 の講師を招聘 し、求評 と講演会を開催 した。

日時

8月 8日 (火)13時
会場

滋賀県立陶芸の森

産業展示館展示室 及び 視聴覚室

求評会講師

稲岡 真理子  ライフマネジメン ト研究所長

高橋 恵子   蜘レモンバーム代表取締役

特別講演

「泡発生のメカニズムについて」

講師

大谷 貴美子  京都府立大学人間環境学部助教授

聾 纂

・I・ 降 鶴

“

単 鶉

■準時

議畿懲
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中小企業向け汎用組込み型情報処理システムに関する研究 (第 1報 )

小川 栄司
*

Etti OgaWa

要 旨 多品種少量生産を余儀なくされる中小企業の製品開発の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、何れをとっても

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、中小企業が自社製品の市場での競争

力を強化するための手段 として、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服するための新 しいシステム技術を開発 し、同システム

技術によって実現された幅広い用途に利用可能な汎用組込み型情報処理システムを提供することによっ

て、県内中小企業の開発効率の向上と製品の高付加価値化を支援する。今年度は、外部入出力機能として

のUSBイ ンタフェースについて検討を行った。

1ま えがき

携帯電話やノー トパソコンに代表されるように、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、最新の半導体技術 (特 にシステム

LSI化技術)と ともに莫大な開発費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、

中小企業においては大量生産を前提に製品開発を行う

ことは極めて希であり、多品種少量的な製品開発を余

儀なくされているのが現状である。

このような中小企業の製品開発の状況の中にあつて

は、システムLSI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つても、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アの開発に要する労

力とコス トは大量生産の場合とほぼ同様であり、開発

コス トの回収の面からも非常に不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、自社製品の市場での競争力を強化

するためには、

1)ハ ー ドウェアやソフトウェアなど開発資産を最

大限に再利用することによつて、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。

という、「汎用化」と「専用化」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。

そこで本研究では、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って実現された幅広い

用途に利用可能な「汎用組込み型情報処理システム」

を開発 。提供することによって、県内中小企業の開発

効率の向上と製品の高付加価値化を支援することを目

的とする。

2汎用組込み型情報処理システム

汎用組込み型情報処理システムに、あらゆる用途に

適用可能なまでの汎用性を追求すると、その仕様はど

うして も冗長な もの となって しまう。その一方で、

パーソナルコンピュータをベースとしたような高性能

かつ汎用的な情報処理システムも市場には存在 し、こ

れらとの差別化 と本システムの存在意義を明確にする

ためにも、ある程度の利用形態の想定は必要となる。

そこで、今回開発するシステムでは、 (1)高 性能な

パーソナルコンピュータが必要となるまでの処理性能

は必要としない、 (2)用途としてパーソナルコンピュー

タの利用が不向きである、 (3)パ ーソナルコンピュータ

を導入するまでの設備投資が不可能である、といった

処理性能・利用形態・コス トの 3つ の観点から、パー

ソナルコンピュータをベースとしたような情報処理シ

ステム以外のものが求められるような、比較的軽微な

自動制御、自動計測、インライン検査などの目的達成

のために、気軽に導入 して利用可能なシステムの開発

を目指すことにした。

3入出カインタフェース

組込み用途の情報処理システムとしては、何 らかの

入出カインタフェースを備えておくことは必須の機能

である。1/0ポー トやA/Dコ ンバータ等は最低限の機能

として搭載 しておくこととしても、さらに様々な用途

を想定 しての冗長なインタフェースの装備は、最終製

品のコス ト増大に結びつく結果となるケースも十分にキ機械電子担当
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予想されるため、必要最小限の仕様に限定 しておく必

要がある。

その反面、最終製品の高付加価値化のためには、

ネットワーク機能や画像入出力機能など、多様なイン

タフェースに対応可能な拡張性を備えてお くことも必

要とされ、この相反する要求を如何に実現 しておくか

が汎用組込み型情報処理システムの仕様を策定する上

でのキーポイントとなる。        |
そこで、上記の相反する目的達成のため、パーソナ

ルコンピュータにおける多様な入出カインタフェース

の統一を目的に開発されたUSB(Universal Serial Bus)

インタフェースに着目し、同インタフェースを汎用組

込み型情報処理システムにおける入出力機能拡張のた

めの基本インタフェースとして実装することの可能性

について検討を行うことにした。

同インタフェースが実装されれば、市販の多彩な入

出カデバイスを活用できる可能性が広がるとともに、

新規の入出カインタフェースが必要となった場合に

も、USBデバイスという形で実現 しその機能を拡張させ

ることも可能となる。

4 USBイ ンタフェースの実装

4。 l  USBυ 94発 g翼

USBイ ンタフェースは、Compaq、 DEC、 IBM、 Intel、

Microsoft、 NEC、 Northern Telecomの 7卒上によつて規

格化が進められたパーソナルコンピュータ用の汎用入

出カインタフェースであ り、Windows98以 降では標準で

サポー トされている。USBイ ンタフェースの特徴は表 1

の通 りである。

表 l USBl.1の特徴

USBイ ンタフェースでは通信が時分割で行われ、ホス

ト側がその全てのスケジユーリングを行っている。通

信はパケツトという単位で行われ、複数のパケットが

集まって トランザクシヨンという通信の単位が構成さ

れ、さらに幾つか トランザクションが集まって一つの

転送 (ト ランスフア)が構成される。ホス トは複数の転

送を同時に処坦し、各転送の トランザクシヨンはlmsec

のフレームの中でスケジユーリングされる(図 1)。

フレームはいω フレーよ フレーム

ヨン

ト

図1 フレーム/ト ランザクション/パケット

4つ の転送モー ドのうちコントロール転送は、すべ

てのデバイスにそのサポー トが義務づけられている転

送モー ドであ り、エンドポイン ト0(コ ン トロールエ ン

ドポイント)を 利用 して通信が行われる。コントロール

転送のセットアツプステージのセットアツプ トランザ

クションは、そのデータフォーマ ットがUSB規格で定義

されてお り、デバイスリクエス トと呼ばれている。デ

バイスリクエス トは常に8Byteの固定長であ り、その

フォーマ ットは表2の ように定められている。

表2 デバイスリクエス ト

盛 後 碑

略 ば酪 v蘇 船 艤 tマ訂jers郎寧潔静郡 lgt

嗚即 似疵 ゆ 籐 輿 榛 OS陣 弾 奥 韓 舶力 城ゆr

騨 荘転:が蜘脅 腑韓 ″藝 藤 強H調哭 ke

tStlば1単、ガ .● aFt劇 ,代 4単論 t trarel"協議 鞘

ほ弾

"材
膨,y鞭 要撚,

鉗 (  働熱 蒔解嚇 盛苺叡飩

>‐ lt4Ⅲ・ko dW燒
14鰤 Ⅲ 讐 体韓

徽 S 4痒監
離
"金

鬱薦巌va

分士uいじげ

S4M 膨事管Ⅲ l

を,雪力額藤 ryI

勲 ぬ。蜘 解 工 枠

CteX V潮鱒線臨静礫閣 騨 韓 ,lsX臨

デバイスリクエス トには、すべてのデバイスがサ

ポー トする必要のある標準デバイスリクエス トと、uSB

Implementers'Forumが代表的なデバイスの種類毎に定

義するクラスリクエス ト、および各ベンダが自由に定

義するベンダーリクエス トがある。ホス トはデバイス

リクエストを利用 して、USBイ ンタフェースに接続され

たデバイスの種類やインタフェースおよびエンドポイ

その他 PIuと PLy.HCt Ptts PowerManagement

最大装置数
127デ バイス

(x16エ ンドポイント)

127デ バイス

(x2エ ンドポイント)

フレーム間隔 lmsec

転送モード
バルク転送、インタラプト転送、

アイツクロナス転送、コントロール転送

メード間距接続離 5m 3m

ケーブル
ツイストペア
(シ ールド要)

ツイストペア
(シ ールド不要)

電源供給 5V/01Aま たは05^
データ符号化 33V差動 /NRZI変 調

ビン数 4本 ( Vbus,D■ .併 ,GND)

形状
コ
ネ

ク

タ

ホスト側:Sertts～ A、 デバイス側 :Seぉ es― B

論理接続 ホストとデバイスが1対 1

ト
ボ

ロ
ジ

物理接続 HU8を 介してのスター型

通信速度 1 5Mbps12Mbps

フルスピード ロースピード
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ントに関する情報を取得 し、これらに基づいてデバイ

スに必要な設定と制御を行 うことになる。

4.2 USBコ ン トローラ

USBイ ンタフェースのコントロールデバイスには、大

きく分けてホス トコントローラとデバイスコントロー

ラの 2種類がある。前者 tュ 主にパーソナルコiン ピュー

タヘの搭載を目的としたものであり、PCIチ ップセット

として提供されているものが多い。これに対しデバイ

スコントローラは、周辺デバイスヘの搭載を目的とし

たものであり、汎用的なMPUバ スインタフェースを備え

たもの、あるいはMPU内 蔵のコントローラとして提供さ

れているものが多い。

今回検討を行うUSBイ ンタフェースは、汎用組込み型

情報処理システムに前者のホス トコントローラ機能の

実現を目指すものであり、できる限 リコンパクトなデ

バイスの利用が望ましい。現在市販されている各種の

ホス トコントローラを調査 した結果、複数の半導体

メーカが非パーソナルコンピュータ分野へのUSBイ ンタ

フェースの搭載を目指 したホス トコントローラを開発

中であるものの、現時点で入手可能なデバイスはさほ

ど多くないことがわかった。そこで今回は、デバイス

入手の容易さとその機能のユニークさから、ScanLogic

社製のSL81lHSTを 利用 して設計を行 うこととした。

SL8HHSTの 外観を図2に 主な仕様を表31こ 示す。

図2  ScanLoglcネ 士製SL81lHST

表3 SL81lHSTの 主な仕様

Dual USB HosVSiave Contoro‖ erfor Embeded System

Supports both Fu‖ and Low Speed

Supports A‖ USB ProtocoI Modes

(Buik,るochЮnous,ContЮ 上and interrupt)

Confomsto USB Specitcalon l l

8b18i… direcjonal Data Port(VO Or DMA)

On‐Chip SIE and USB ttansceivers

OrrChip singie Port Root HUB

256Bメe interrtti SRAM Btter

Suspend/Resume Suppofted

Auto GeneraWon of SOR and CRC5/16

33/5 Vok Tolerant rO

3 3V Power Source,0 35 micЮ n COMS Technology

48pin LPQFP Package

本USBコ ントローラは、その設定によつてホス トコン

トローラとしてもデバイスコントローラとしても動作

させることができる。このため汎用組込み型情報処理

システムをUSBデバイスとして動作 させるようなアプリ

ケーションヘの利用も想定することができる。

4.3 ハー ドウェア設計 。開発

USBコ ントローラを実際に動作 させながらUSBイ ンタ

フェースに関する検討が可能な環境 を構築するため

に氏市販のMPUボー ドに接続 して動作させるためのハー

ドウェアの設計 と開発を行つた。

汎用組込み型情報処理システムでは、その絶ォす性能

よりも汎用性 とコス トを重視 したシステムの実現を目

指 していることから、できるだけコンパク トかつ内蔵

機能の豊富なMPUの 利用が望ましい。また、開発効率の

向上のためには、そのMPUが高級言語 (C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

とも重要な用件である。

そこで今回は、内部32ビ ッ ト構成で16bit X16本

(32bit X 8本 、8bitX32本 としても利用可)の汎用 レジ

スタと豊富なメモリや1/0機 能を備え、高級言語による

開発への適応性 と使い勝手の良さで定評のある(株 )日

立製作所製のマイクロプロセ ッサであるH8/300シ リー

ズを利用することとした。

市販のMPUボ ー ドには、18/3002が 搭載 された (有 )イ

エローソフト社製のH8/3002ボ ー ドコンピュータを入手

し、同ボー ド用の入出カインタフェースとして回路設

計を行 うことにした。H8/3002の主な仕様を表41こ 、H8/

3002ボー ドコンピュータの外観を凶31こ 示す。

表4H8/3002の 主な仕様

内部32bた 外部16/8bた シングルチップ CISC MPu

汎用レジスタ16bたx16本
(32bたx8、 8bたx32本としても利用可能)

加減算 :125nsec、 乗除算:875nsec(16MH2)

最大メモリ空間16Mbyte

内蔵RAM 5128yte

DMAC( 4ch)、  SCI( 2ch)、  10bた A/D( 8ch)、
16b化タイマ(5ch)、 汎用70ポート 他

5V電源,035μ m COMS

100pin QFP/TOFPパッケー‐ジ
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4,4 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

スのソフトウエア開発環境が必要である。H8/300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、特に開発上の問題はない。

数多くの開発環境の中で、フリーの開発環境 として

は、GNUの 開発ツール群が存在する。GNUの C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、

H8/300シ リーズを始め数多くのマイクロプロセツサに

対応している。しかしながら、C言語によるプログラム

開発の際に必要となるnewlibラ イブラリがGPL(GNU

General Public License)に よつて保護されているた

め、そのまま商品開発に利用することはできない。

これとは別に、GNU互換の開発環境として、RedHat社

のGNU`Pro ETC(Eabedded Toolsuite)の ような製品も

存在する。このためく最終的にはこれらのクロス開発

環境を利用するとして、当面はGNU開発環境を利用して

プログラム開発と実験を進めることにした。

ソフ トウェア開発を行 うプラットフオームには、

Windowsを 利用することにした。これは、中小企業にお

ける開発環境を考えた時に、やはりWindOwsが利用され

るケースが多いであろうことからである。今回構築し

たクロス開発環境を表5に 、開発の流れを図4に 示す。

表5ク ロス開発環境の構成

Pentium‖ 300MHz,Windows95

Cyg面 卜B20,1

binutils-2101

9cc-29521

ne■茄b‐190

gdb-418

4.5 組込みプログラムの開発

組込み型情報処理システム上で動作するプログラム

をC言語を利用 してクロス開発するためには、パ■ソナ

ルコンピュータ上で動作するプログラムをセルフ開発

する場合と比較 して、hlPUの 初期化、割 り込みベクタの

設定、main()関 数のコール、exitラ ベルの処理など、

い くつかの事前準備のためのプログラミングが必要と

なる。

これらのプログラムはスター トアップルーチンと呼

ばれ、IIPUの ハー ドウェアおよびソフ トウェア仕様札メ

モリマ ッピング、C言語 とアセンブラ間のコールシーケ

ンスなど、プログラムが動作するために必要な論理的

な手続 きを一つずつ確認 しながらその動作を記述 して

い くように、主にアセンブラによつてプログラムミン

グを行つてい くことになる。

田C言語
voとd lnain(Void)

{

int i,
tor(工 =0,■ く■0,■ ++),

}

ライブラリ に 磯 オブジェクトカ イル(*.o)

リンカ

h8300‐ hms― ld.exe

‐:―

―

―

Cコン′くイラ

h8300-hlns― gcc.exe
に ′ヽイナリファイル(*.cc肝 )

1電 I常HJ!IIIIIIIIIIIIIIllil=岳
'ユ

フォーマット変換

h83CXJ―輸ns― ottcopy

ロモトローラsフオーマット

S3■500200■ 00▼ 8■ C38D6μ 9■ C38D428D6口 8024706F9■ 842

S3■500200■ ■038D640■ 028D6480■ 4706▼ 8■ 438D64004C9
S3■500200■ 20F80838D6F80■ 38P507005E200D7640▼ E2F
S3■500200■ 300■ 00Spr60F▼ 67BB4夕 370■ 7gx38B37FB4BC
S3■ 500200■407270■ 9000■ 006D7654700■ 006DF60F▼ 67D

―

ROMライタet8.

アセンプラ

h8300-hns― as.exe

■アセンプラ
.ti■e       :itest.c″
。section ,text
.ュ ■igEl ■

.9■ oba■   Hlain

Inain:
plsh

.LS=
subB 4■ ,r2

blle

pOp
rts
,end

r2,r2
.LS
r6

:!募 :

図4 開発の流れ
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この他にも、1/0へ の入出力関数やRS232Cポー トを介

しての入出力関数等も用意してお くと、プログラムの

開発やデバ ツグをさらに効率よく進めることができ

る。mainO関数の呼び出し処理の一例を図51こ 示す。

4.6 USBホ ス トコン トローラ ドライバの開発

これまでに開発 を行ったSL8HHSTと こよるUSBイ ンタ

フェース回路、GNUの クロスソフ トウエア開発環境、

H8/3002ボ ー ドコンピュータ用スター トアップルーチン

等を利用 して、USBホ ス トコントローラの ドライバプロ

グラムの開発を行った。デバ ッグ中のUSBイ ンタフェー

ス回路の外観を図61こ 示す。

図6 USBイ ンタフェース回路の外観

開発 したUSBイ ンタフェースに接続 しUSBホ ス トコン

トローラとの通信を行わせるためのUSBデバイスには、

USB Implementers'  Forumに よつてHID(Human

lnterface Device)と してその標準プロ トコルが規定さ

れているUSBマ ウスを利用することにした。実験システ

ムの構成を図71こ 示す。

本実験システムでは、まずパソコンでクロス開発 し

たプログラムをRS232Cイ ンタフェース経由でターゲツ

ト基板上のメモリにダウンロー ドし、その後同プログ

ラムを動作 させることで、ターゲット基板上のUSBホ ス

トコントローラがUSBイ ンタフェースに接続 されたUSB

マウスとデータのや り菜 りを行い、その結果をRS232C

インタフェース経由でパソコンの画面にダンプするよ

うな構成となっている。

ギ韓 機Ⅲ韓わせ

驚尊密繊 奪

図7 実験システムの構成

ロジックアナライザによつてUSBイ ンタフェース回路

上の信号波形を観測した結果を図8に 示す。同図におけ

る下から5番 目と6番 目の波形がUSBイ ンタフェースにお

ける3.3V差動のNRZI信号波形である。

図8 ロジック7ナライザによる観測波形

輔導懲

■gvBinOコィル、

「

軸Dヘルの調

xor.■
push。 ■

puBれ.w

i的 .b
jgr
addB
addB

erO′  eB10
er0
48
幹aX00, ccr
e“磁iin
44r erP
件2, er7

P48h Stadk てchar ttaruv[孤 : 4コrte〉

PIBh atadk tint arg,: 2brte)
EれEL■B 員1■ interrIPt

,Pop stack (6byte,

.鼻o41a■ exit

exit , End■ e98 二DOp
e江と:

IDzュ

図5 main()関 数の呼び出し処理例
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4.7 USBホ ス トコン トローラ ドライパの動作確認

開発 したUSBホ ス トコントローラ用 ドライバを利用 し

て、USBイ ンタフェースに対 して接続 されたUSBマ ウス

に対 し、デバイスデイスクリプタの取得、コンフイグ

レーションデイスクリプタの取得、ア ドレスの設定、

コンフイグレーションの設定などの初期設定を行つた

後、マウスのボタンおよび座標データの取得を行つて

みた。実験結果の一例を図91こ 示す。

図9 実験システムの構成

同図に示 した実験では、SET_CONFIGURATON標 準 リク

エス トをUSBマ ウスに送信 した後に、10msec毎 にマウス

のステータスをインタラプ ト転送のイントランザク

ションによって取得 し表示している。インタラプト転

送により得られるマウスのステータスデータのフォー

マットは、USB Implementers'Forumに よって、図10

のように定義されている。

E□ 10  HID Mouse Protocol

5ま とめ

今回は、 (株)日 立製作所H8/3002ボ ー ドコンピュー

タと新規に設計・開発を行ったScanLogic社 製の

SL81lHSTを 利用 したUSBホ ス トコントローラ回路を

ターゲツトに、Windowsパ ソコン上に構築 したGNUの C

言語クロス開発環境によって、USBイ ンタフェースの

ドライバソフ トウェアの開発を行った。

その結果、USBイ ンタフェースを介 しての、USBマ ウ

スのデイスクリプタの取得、ア ドレスやコンフイグ

レーションの設定、ボタンや座標データの取得など、

一連の動作を実現することが可能となった。

今後、USBド ライバをRTOSの プロ トコルスタックと

して実装 して各種のUSBデバイスに対応 させることを

目標に、本USBイ ンタフェースが汎用組込み型情報処

理システムにおける入出カインタフェースとして、ど

こまで汎用的な作 り込みが可能であるかの見極めと、

その有効性の確認を行ってい く予定である。
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USB Memory Check   . done
Byte Read/Write: OKl
Block Read/1Tritet OK!

Slow Speed detected (Ox06)
Cet DEVICE Descr■ ptor   。done

12 01 00 01 00 00 00 08 68 05 08 00 00 00 01 02
00 01
-― ――― DEVICE
bLength
bDescriptorType
bcdUSB
bDeviceClass
bDevicesubClass
bDeviceprotocol
bMaxPacketSizeO
idVendor
idProduct
bcdDevice
iManufacturer
ェProduct
iserialNumber
bNumConfigurations

0100
00
00
00
08
056B
0008
0000
01
02
00
01

Cet CONFICURATION Descriptor     done

09 02 22 00 0101 04A0
02 05 09 21 00 01 00 01
000A
―一――― CONFIGURATION
bLer.gth
bDescriptorType
ⅥだotalLength
bNumlnterfaces
bConfigurationvalue
iConfiguration
bmAttributes
MaxPower
――一―― I小世ERFACE
bLength

99
02
0022
01
01
04
AO : BusPower + RemotelAT」
32 (x2mA)

bDescriptorType
blnterfacQNumber
bAltemateSetting
blm」正andpo■nts
blnterfaceclass
blnterfacesuLClass
blnterfaceprotocol
ilnterface
――――― NON STANDARD
bLength                  09
bDescriptorType          21
09 21 00 01 00 01 22 34 00
-― ――一 EnIDPOINT
bLength
bDescriptorType
bEndp。■ntAddreSS
bmAとtributes
聯潤axPacketSize
blnterval

IN
Interrupt

0004
0A (xlmsec)

Set ADDRESS     done
Set CONFIGURAT10N  . done

L:①q RiOFF X:24 Y:3B
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医療機器の開発 と産業化に関する研究
―Hyperthermia(温熱療法)機器の開発に関する研究一

深尾 典久 *

Norihisa Fukao

要 旨 : 滋賀県は医療機器の製造に関して全国的にも有数の規模であり、当センターにおいて

もこれらの産業を支援する観点から機器開発のプウハウを持つことは意義がある。そのような観
点から本研究では、滋賀医科大学外科第一講座と議論を行い、Hyperthermia(温 熱療法)を応用
した手術器具の開発について、検討を行った。取り扱ったのは、Hyperthermiaを 応用した治療

法であるCHPP法で用いる器具および温熱治療針である。

キーワー ド:医療機器、Hyperthermia、 と― トパイプ

と は じめに

健康で質の高い生活が求められている今日、医療

機器に関する研究開発は以前にも増 して重要となっ

ている。滋賀県内に目を移すと、医療機器製造業は

生産額約 820億 円 (平成 11年 )であり、全国で

第 4位の規模である。それにも関わらず、技術的な

観点から医療機器の開発および製造を支援する公的

機関は県内には皆無である。医療機器の開発および

製造を行 うには、その性質上高い技術と安全性が求

められ、許認可など多くの知識が必要となる。した

がつて、県内における従来の医療機器産業の支援お

よび新たな参入を促す観点から、医療機器開発のノ

ウハウを獲得することの意義は大きいといえる。

以上の観点に立ち本研究では、滋賀医科大学外科

第一講座 と議論を行い、Hyperthermia(温 熱療法)

を応用 した手術器具の開発について検討を行った。

HypertherH重aは、患部を一定の温度に保つことによ

り腫瘍の治療を行 うもので、同医科大学でもこれを

応用 した治療法に力を入れている。本研究で対象と

した治療法は腫瘍の開腹手術の後腫瘍の転移を防ぐ

目的で行 うCHPPお よび、患部に針を挿入し一定の

温度に保つことにより腫瘍を死滅 させる治療法であ

る。以下にこれらの治療法の概要および実験の結果

について述べる。

2  Hyperther軍lla

HypertherH遺aは、癌に対する治療法の一つで、患

部を約 43°θ で一定時間保持することにより正常細

胞は生存させたまま、癌細胞のみを選択的に死滅さ

せるものである。Hyperthermiaの生物学的根拠とし

て、「腫瘍に栄養を与える血管は正常組織の血管に比

べて熱に脆弱なため、温熱療法により腫瘍血管の選

択的な損傷が生じること」、「正常組織では加熱時に

血管が拡張し、熱を逃がす機構があるが、腫瘍血管

にはそのような機構が備わっていないこと」などが

あげられるμl。

一般的な Hyperthermiaの 加温方法として、「皮膚

に密着させるマイクロ波加温」、「都位を平面電極で

挟むRF誘電加温」、「細い管 (ア プリケータ)を用

いた体内加温」などが行われ、それらについては治

療機器が開発されている。

本研究ではそれらとは異なり、胃癌などの切除手術

の後腹部他臓器への癌転移を防ぐ目的で行 うCHPP
法および、針を加温 し肝臓などの腫瘍を死滅させる

方法に関する器具開発の可能性について検討を行 う。

3 CI‐IPp機器の開発

3.1 概要

CHPP(COXltinuous hypertherrnic peritoneal per‐

fusiom)は 、胃癌などの切除手術の後、腹部他臓器ヘ

の癌転移を防 ぐ目的で、内蔵を抗癌剤を含む約 43°θ

の温水で一定時間浸す治療法である pH到 閲 。この

方法の一例を Figl、 手術の様量を Fig.2に 示す。図

の方法では、一定の温度に保つため、抗癌剤を含む

温水をポンプを用いて熱交換器を通る系で循環させ

ている。

この治療法においては、PCE(Perit04Cal cavity e浄

paElder)と 呼ばれる器具を用いて腹腔を開けるが、そ

の際「腹壁 とPCEの間で水漏れが起こる」、「腹部

臓器が排水溝ヘロ詰 りを起こす」などが問題点とな

る。そこで本研究ではPCEを改良し温水が漏れ出す

ことを防ぐ改良についての検討を行つた。

3.2 空気加圧チュープを用いたPCE改良の検討

前節で述べたPCEの水漏れを防止するため、PCE
におけるの腹壁が接する部分に中空のチューブを取

り付け、空気を注入することにより腹壁と密着させる

方法について検討を行つた。この方法の概略を Fig.3
学機械電子担当
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CDDP 300mg/B‖ ter

MMC 30mg/8 1her

43.5°C

41.5ヨC Firr9′

Fig。 1:Schellnatic of the CHPP Fig。 2:CHPP in surgery

PCE

Tube

Peritoneum

Fig。 3:Improvelnent on the PCE  Fig.4:Bxperimental PCD and silicon tube

に示す。なおチュープの材質は、忠部への有害な成

分の溶出を防ぐ意味でシジヨンとした。一般にシリ

コンは、成形後の接着が難 しいとされるが、小径の

チュープを用いて面で接着することにより空気を注

入 して膨張させることが可能となつた。

試十年した実験月のPCEと シリコンチュープをFig.4

に示す。ここで用いた PCEは長径 145阿陶、短径

128印阿 のアクリル製で、シリコンチュープは外形

25阿陶(周長 78.5印隔)の直線状のチュープを円形に

丸めたものである。シリコンチュープに空気を注入

したところ、周長は元の 78.5印開 から200印陶以上

に増加 した。ただし、一定以上膨張すると部分的に

弱い個所が大きく膨らみ不均一な形状となった。ま

た、膨張に従いチュープの内径も大きくなり、PCE
との間に隙間ができた。これも水漏れを防止すると

いう目的からは問題となる。

3.3 問題点への対応

前節で述べたように、不均―に膨張することおよ

び、PCEと チュープの間に隙間ができることが問題と

なった。これらについて、今回の実験に用いたチュー

ブの肉厚は 3η印 であるが、これを薄くすると特性

が改善することが考えられる。また、今回の実験で

は空気を加えるだけであつたが、最初に空気を抜い

てチュープを萎ませておき、使用時に空気を入れる

ことも考えられる。

また医師の意見として、手術中に高圧の空気を用

いることは安全面で不安があるとの意見もあつた。そ

のことから、フィルムなどを用いる他の方法につい

ても検討する必要がある。これ らについては、今後

の課題として残される。

4 Hyperthermi4へのと一 卜′くイプの利用

4,1 概要

肝臓その他臓器の部分的な腫瘍に関して、開腹す

ることなく針状の器具を挿入 しその先端を加温する

Hyperthermiaに よる手術は患者の負担を軽減するた

めに有効である。最近では手術中に使用可能な核磁

気共鳴映像装置 (IMR:Intraoperative magnetic re餅

onance imaging)が 開発されていることから、リアル

タイムに撮影 される断層像や患部の温度を見ながら

手術を行 うことが可能となっている。この方法を用

rfear excヵ ββger

PJttP
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Fig。 5: Holder of the heatpipe    Fig.6:Experiment on heat conduction
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いるなら、針先を正確に腫瘍個所へ挿入することが

可能となるため、針先の加温による手術法はより有

効なものになるといえる。

従来針先の加温には、マイクロウェープが多く用

いられてきた。この方法は、小径の針で大きなエネ

ルギーを伝達できる等の利点があるが、温度制御が

難 しく、加温都が必要以上に高温となるため、血管

など重要な組織の近傍の腫瘍には用いることが難 し

かった。また、マイクロウェーブは磁場を撹乱する

ため、IMRを利用する手術に用いる場合、加温の特

性を確認することができない等の問題点がある。

そこで本研究では、マイクロウェープに代わり、加

温にヒー トパイプを用いることができる力引こついて検

討を行 うこととした。ヒー トパイプは、内面にウィッ

クと呼ばれる毛細管構造をもつ銅等の管に水等の作動

液を入れ減圧封入した密閉容器であり、管内における

作動液のk・l流、気化、凝縮により通常の銅管の 1000

倍以上の効率で熟輸送を行 うことができる。ヒー ト

Thermometer

Liver of beef

Water bath

Fig. 7: Schematic of the experilnental system

パイプは中空の管であることから、マイクロウェー

プと比較すると針径を細くすることは難 しい。 しか

し、ヒー トパイプに非磁性の銅管を用い手元で温水

などにより熱を供給することとすれば、磁場の撹乱

要因がなくなりIMRを用いる手術において使用が可

能となる。また、温水の温度を適切に保てば必要以

上に高温とならないため、マイクロウェープを用い

ることが難 しい部位への使用が期待できる。

4,2 ヒートパイプの特性の計測

ヒー トパイプは、密閉容器内中での対流、気化、凝

縮により熱を伝達するため、直径が細 くなるほど密

開容器の断面積が小さくなるため、伝達できる熱輸

送量が少なくなる。また動作原理からトップヒい 卜、

すなわち垂直に配置し高温の上部から低温の下部ヘ

熱輸送を行 う場合特性が悪くなる。そこで、これら

について実験的に特性を計測 した。

実験に用いたのは、片岡線材 (株)製の外径 ψ3陶印、
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150

長さ 195阿隔 および外径 ψ2阿η、長さ 185翻阿 の 2

本のヒー トパイプである。これ らのヒー トパイプの

ついて熟を与えるため Fig.5に示す中空で流水を流

せる構造のホルダーを作成 した。そして、ヒー トパイ

プの熱供給側にホルダーを装着 し、ホルダー内に温

水を流すとともに、ヒー トパイプの先端を牛レバー

に挿入 し、温度を測定することにより熱伝達能力に

ついて実験を行つた。ヒー トパイプ先端部の写真お

よび実験装置の概要を Fig6および Fig.7に 示す。

各条件での実験結果を Table lに 示す。ここで、

Diameterは ヒー トパイプの外径、Temperature of

waterはホルダーを循環する流水の温度、TeHxpera‐

ture at the tip of the heatpipeは ヒー トパイプ先端

の温度を表す。また、Angle of the heatpipeは ホル

ダーに対するヒー トパイプ先端部の下向角度であり、

20° はやや下向、90° は真下すなわち トンプヒ~卜 の

条件を表す。さらに、ヒー トパイプ先端部における温

度上昇の傾向を見るため、表における (3)お よび (5)

すなわち、ヒー トパイプ外径 φ3阿阿 および φ娩 印

、循環水温度 60° 、トップヒー トの場合の温度履歴を

Fig.8お よび Fig,9に 示す。

以上の結果からは、外径 φ3阿阿 のヒー トパイプを

Table l:Experimental results

35
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ｏ
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Ｅ
ｏ
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（ｐ
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ｅ

ヨ
臣

Φ
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Ｅ
ｏ
ト

200     300

Time(Sec)

用いる場合、循環水の温度が 50°θおよび 60° σの場

合双方についてヒー トパイプのホルダー部 (熱供給

側)か ら先端部への温度降下は△10°θ程度あるもの

の、患部を 40° σ斜 50°σ に保つための熱輸送が可

能であると考えられる。なお Fig.8において、先端温

度が静定するのに要する時間は約 80sccであつたが、

Hyperthermiaに 要する時間が娑十分間であること

から、問題はないと考えられる。さらに外径 φ3印η

のヒー トパイプにおいては、角度が下向 90° の場合

と 20° の場合先端温度は同じ 50°σ であり、この条

件においては トップヒー トの影響は見られなかつた。

一方、本実験で用いた外径 φ2躍η のヒー トパイプ

においては、十分な熱輸送を行 うことができなかった。

4.3 今後の予定

今回の実験で、外径 φ3阿陶 のヒー トパイプにつ

いては、十分な熟輸送量が得られることを確認 した。

ヒー トパイプの外径については、医師との打ち合わ

せにおいて、外径は細いほど患者への負担が小さく

外径 φ2阿阿 以下であれば多くの対象に対して使用可

能となるとのことであつた。したがつて、外径のさ

らに細いヒー トパイプについて、本実験で用いたの

0      100

Fig.8:Heat response in the casc(3)   Fig,9:Hcat response in the case(5)
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とは異なる製品を含めさらに調査する必要がある。

また、Hyperthermiaにおいて加温する必要がある

のはヒー トパイプの先端のみであるため、その途中

の断熱について検討する必要がある。これについて

は、フッ素系の熱収縮チュープなどを用いて断熱す

ることなどが考えられるが、その検証は今後の課題

として残される。

5 むすび

本研究では、Hyperthermiaを 利用した治療法に関

する機器の開発についての検討を行つた。Hyperther中

miaを応用した CHPPについては、腹壁に装着する

PCEと いう器具について水漏れが問題となることか

ぃ、それを防ぐためシリコンチューブを加圧膨張さ

せる方法について検討を行つた。また、腫瘍部に針

を挿入し加温を行 う治療法に関しては、ヒー トパイ

プを用いて針先へ熱を伝達する方法について検討を

行つた。
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鋼材の振動特性に及ぼす疲労の影響

藤井 利徳
*

Toshinori F可五

要 旨  構造用炭素鍋 (S45C)を 種々の条件で疲労試験を行い、鋼材の振動特性に及ぼす圧延の影響について検討した。

疲労試験において、300N/mm2以 下の引張荷重までは破断しなかった。疲労試験前と各条件で試験後の試料の振動特性を

検討した結果、疲労試験条件や破断の有無などの要因の違いによる鋼材の振動特性の変化は明確に認められなかった。

1。 まえがき

近年、製品の設計に二次元 CADや構造解析シミュレ

ーションが利用されるようになった。強度計算について

は、複雑な形状の製品であってもコンピュータの中で短

時間に解析可能である。製品の振動特性についても、あ

らかじめシミュレーションを実行し、共振点などのデー

タを得ることが可能となり、設計にフィー ドバックされ

ている。しかしながら、経年変化による材料特性の変化

が製品の振動特性に影響し、設計当初期待していた性能

が得られなくなる可能性がある。

本研究では、構造材 として一般的な炭素鋼である

S45Cにおいて、材料の疲労が振動特性にどのような影

響を及ぼすかについて検討した。

2.実験方法

本研究には、一般構造用炭素鋼である S45Cを用いた。

S45C材 を切削により長さ 200mm、 幅 20mm、 厚さ2mm

の短冊状に切り出し、試験片を 8本作製した。

切り出した試験片について表 1に示す条件で引張疲労

試験を行った。試験上限荷重は 250、 300、 350、 400N/mm2、

下限荷重は loN/mm2で ぁりt S45Cの静的引張強度のそ

れぞれ約 43%、 52%、 60%、 69%に相当する。

試料の振動特性試験は片持ち梁法で測定し、測定方法

の模式図を図 1に示す。治具に固定端から 120mmにな

るように固定した試料の一端をハンマーで加振し、その

応答をレーザー速度計で測定し、高速フーリエ変換解析

装置 (FFTアナライザ)を用いて o～醜』zの範囲で周

波数応答関数を算出した。

組織観察は疲労試験前後の試験片から切り出し、樹脂

埋め、鏡面研磨後、金蒸着した試料を用い、走査型電子

顕微鏡 (SEM)で行った。

表 1 疲労試験条件

○な しな し8

×8.6x1053507

○5.Ox1053506

X9,7x1053505

X1.9x1054004

○1.Ox1073003

×3.6x1063502

○1.Ox107250

破断の

有無
試験回数

試験荷重

N/mm2
さゞo

ハンマー

―ザー速度

chl

FⅢ
‐1/ナライザ

図 1

治具

振動測定の模式図

3.実験結果

3‐ 1 疲労試験結果

図 2に、S45Cの疲労試験で得 られた S‐N図を示す。

図中のO印で示されているのは lo7回の疲労試験で破断

しなかった試料であ り、 X印 は破断 した試料である。

300N/mm2ょ りも低応力で試験 した場合、lo7回でも破
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断しなかった。疲労試験の結果から、今回の実験で用い

た S45Cの疲労曲線は図中の実線で示されるような曲線

であると考えられる。また、図中のX印で示されている

破断した試料のすべてが、チャック部分で破断していた。

これは、試料のすべり止めのためのチャック部の突部が

試料に食い込むため、その部分で応力集中を起こしたた

めであると考えられる。

これら疲労試験後の試料について、振動特性試験を行

った。

450

400

200
106          107

Cycie number, N

図 2 疲労試験結果から求めた S‐N図

3‐2 振動特性試験結果

図 3に 、疲労試験後および試験前の各試料の周波数応

答関数を示す。試料によって、固有振動数の移動やピー

クの有無などの若子の変化が認められる。しかしながら、

疲労試験条件 (荷重および回数)や破断の有無といった

要因の違いが、振動特性の変化に明確に現れていない。

今回の疲労試験では、材料の疲労と振動特性の間に相関

関係は認められなかった。

3‐ 3 組織観察結果

図 4に、各疲労試験前と試験後の試料の SEM組織観

察結果を示す。全ての試料において、微細な欠陥が認め

られた。試験前の試料でも欠陥が観察される。これらの

ことから、今回の疲労試験による明確な組織の変化は観

察されなかった。

0 1000     2000     3000     4000

Frequency, /Hz

図 3 各試験片の周波数応答関数

5000

4.考  察

本研究において、鋼材の振動特性に及ぼす疲労の影響

について検討した。しかしながら、各種疲労試験後の試

料の周波数応答関数には、試験条件の違いによる明確な

変化は認められなかった。

筆者は、振動特性に及ぼす加工 (圧延)の影響につい

ても実験を行っている。その結果、圧延をした試料につ

いては、圧延していない試料と比較して固有振動数が滅

少するという結果を得た。また、圧延率が増加するにし

たがって、わずかであるが固有振動数が減少する傾向が

認められた。圧延の場合、試料に大きな変形が加わり、

組織中に多くの欠陥が観察される。導入された欠陥によ

り、振動特性が変化したものと考えられる。

しかしながら、本研究で行った疲労試験において、破

断した試料はすべてチャック部分で破断していた。この

ことは、チャック部分近 くでもっとも疲労試験の影響が

多く、試験片のほかの部分に、疲労試験の影響が及んで

いないためであると考えられる。このことから、チャッ
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ク方法や試験片の形状といった疲労試験の方法を改善す

る必要がある。

図 4 各試験片の SEM組織写真

5。 結  言

一般構造用炭素鋼 S45Cの振動特性に及ぼす疲労の影

響について検討し、以下の結果を得た。

(1)荷重条件が 300N/mm2以下の疲労試験においては、

107回の繰り返し後でも試料は破断しなかった。

(2)疲労試験で破断した試料は、すべてチャック部分

で破断した。

(3)組織観察の結果、疲労試験前後の組織に明確な相

‐ 違はなかった。

(4)各種疲労試験後の試料において、疲労試験条件の

1違いによる周波数応答関数の変化は認められなか

わた。
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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・・岡田 俊樹
与

Akira Maegawa,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 ラミックスはバイオリアク

ター担体として有効であることを示 した。そこで本年度は多孔質セラミックスを接触酸化材 として

用いた水質浄化を検討した。開発した多孔質セラミックスを河川実験施設に設置し、河川水を通過

させ浄化能力を検討 した。その結果、今回使用した多孔質セ ラミックスは、粒子状の汚濁物質の除

去に効果があることと、接触酸化能力も確認でき水質浄化に有効であることが分かった。
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2 実 験 方 法

2.1 多 孔 買 セ ラ ミックス と鉄 イオ ン コー テ

ィン グ ゼ オ ラ イ トビ ー ズ の 作 製

多 孔 質 セ ラ ミ ッ ク ス と 鉄 イ オ ン コ ー テ

ィ ン グ ゼ オ ラ イ ト ビ ー ズ の 作 製 は 、 前 報
.1)に

示 し た 方 法 を 用 い て 作 製 し た 。

2.3 実 験 期 間

平 成 12年 9月 下 旬 に 設 置 し 、 10月

2.4 実 験 内 容
2.4.1 水 質

(1)測 定 項 目

水 温 、 pH、 DO、 SS、 COD、 D― COD(溶 存

難そCOD) 、 BOD、  T― Fe(:笠 す決 )、  NH4~N、  N
02~N、  N03~N、  T― N(笞苫宣こヨ烏) 、 D― T― N(溶
存 態 全 窒 素 )、 P04-P、 T― P(全 リ ン )、
D― T― P(溶 存 態 全 リ ン )

(2)採 水 場 所

図 1の 水 路 の 入 り 口 と 出 口 で 採 水 し 、

入 り 口 を 原 水 、 出 目 を 処 理 水 と し た 。

2.4.2 底 買

(1)測 定 項 目

堆 積 汚 泥 容 量 、 堆 積 汚 泥 乾 燥 容 量 、 強

熱 減 量 、 COD、  T― N、  T― P

(2)採 取 場 所

路 の 出 国 の 底 質 を 採 取 し た 。

質 セ ラミックス 付 着 物 の 電 子

の 多 孔 質 セ ラ ミ ッ ク ス を電
い て 観 察 し た 。
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水 質 の 調 査 結 果

水 温 .p日 、DO
原 水 と処 理 水 の 水 温

を 図 2に 示 す 。 水 温

気 候 の 変 化 に 伴 い 下

、 処 理 水 に 差 は 見 ら

、 pH、 DOの 経 時 変

は 秋 季 か ら 冬 季 ヘ

降 し て い る が 、 原

れ な か っ た 。
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SS濃 度 と除 去 率 の 経 時 変 化 を 図 5に 示

す 。

ま た 、 調 査 期 間 に 2回 の SS濃 度 50mg/1
以 上 の 濁 水 状 態 が あ っ た 。
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図 6 SSの 除去 率 の 変 化
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ま た 、 DOは 水 温 の 低 下 と伴 い 、

て い る 。 ま た 、 DOは 曝 気 の 効 果 t

理 水 が 原 水 よ り高 くな っ て い た 。

3.3 COD、 BOD濃 度 と 除 去 率
COD、 D― COD、 BODの そ れ ぞ れ の 濃 度 と

除 去 率 の 経 時 変 化 を 図 7か ら 9に 示 す 。
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図 8  D― CODの 経 口寺変 化

平 均 除 去 率 は 、CODが 14.7%、 D― CODが
6.8%、 BODが 23.7%で あ り、 濁 水 状 態 の

平 均 除 去 率 は 、 そ れ ぞ れ 47,9%、 19.9%、
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図 12 D― COD除 去 率 の 変 化

な お 、 COD、 D― COD濃 度 の 差 を粒 子 態 濃

度 (P COD)と し、 そ の 濃 度 と除 去 率 の

経 時 変 化 を 図 9に 示 す 。 平 均 除 去

31.1%、 で あ り、 濁 水 状 態 の 平 均

は 、 66.6%と 高 Vヽ 除 去 率 が 得 ら れ

こ400

韓9'。

歳 209

無水側

図 1

CODの

80D除 去 率 の 変 化
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表 2 均

表 3   BODの 均

3.4 T― Fe濃 度 と 除 去 率
T一 Fe濃 度 と 除 去 率 の 経 時 変 化 を 図

に 示 す 。 平 均 除 去 率 は 29.6%で あ っ

ま た 、 濁 水 時 の 平 均 除 去 率 は 、 67.6
高 い 除 去 率 が 得 ら れ た 。
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の 濃 度 と 除 去 率

T― N、  NHl― N、  N02-N、  N03-N、  D― T― Nの 濃

度 の 経 時 変 化 を 図 17～ 21に 示 す 。 な

お 、 T― N、 D― TN濃 度 の 差 を P― TNと し て 、

そ の 濃 度 の 経 時 変 化 を 図 22に 示 す 。 こ

の 図 か ら NH4-Nと P一 TNは 除 去 効 果 が 認 め

ら ,tた が 、 T一 N、  N02-N、  N03-N、  D― T― Nは

除 去 効 果 が 認 め ら れ な か つ た 。
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ま た 、 12月 11日 の 濁 水 時 の 一 週 間

後 に 処 理 水 の D― T― Nや N02-Nお よ び N03-Nの

濃 度 が 原 水 の 濃 度 よ り も高 く な っ て い た 。

こ れ は 、 濁 水 時 に 除 去 さ れ 水 路 に堆 積 し

た P― T― Nが 分 解 され た た め 、 濃 度 が 増 加

した もの と考 え ら れ る 。

図 22 P― T― Nの 変 化
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3.6  T― P、  D― T― P、  P04-Pの 濃 度 と 除 去 率

T― P、 D― T― P、 P01-Pの 濃 度 と 除 去 率 の

図 25～ 27、 29に 示 す 。
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お よ び 沈 降 に つ い て は 、 粒 子 状 物 質 の 比

率 と 除 去 率 を 表 7に 示 す 。

7 粒 子 状 物 と (%)

掏ヽ接触韓　腺”力ゝら、詢　悌坤ヽ水質韓］『卸］抑的

ちヽ粒麻鱒　＝幹峰聰　脚碑は坤韓呻孵揮鱒攀

赫”的れる。如中斡妙獅坤婢中帷韓弾排中韓抄

勒期的勢また、い勘鞠尊離脚脚輯吟”【̈
韓仰

COD

T― N

T― P

14. 7
-1.0
23.5

粒 子 状 比 率 平 均 除 去 率
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