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はじめに

研究所ご利用の皆様，日頃お世話になっています皆様方に，2002年度の「研究所
報告」１６号をお届けいたします。

本年は景気が底打ちをしたとは言っても，まだまだ倒産が続くなど中小企業にと

っては厳しい時が続いています．一方で中国工業界が着実に力をつけてきており，

この面でも中小企業を圧迫しつつあります．すでに技術は国境を越えており，技術

力の高い企業が生き残るのだとさえ言われています．上海市等では，「研究開発を

上海でする」企業の誘致を推進しています．研究開発拠点までが中国に行くことに

なれば，わが国の産業は大きなダメージを受けることになります．しかし，新しい

製品，新しい技術は一社だけで成立するものではありません．そこには優れた技術

を持った幾つかの企業の協力により成り立つことも少なくありません．私たち大阪

府立産業技術総合研究所は，府内にこのような優秀な企業が残れるような技術面で

の環境作りをしたく思います．また，それらの企業や大学等との接着剤として，研
究開発のレベルアップを目指しております．

昨年度当所をご利用いただいた件数は，来所相談15,236件､依頼試験5,454件，設

備開放6,743件，受託研究48件，実地指導173件，実用化指導21件等でした．また成

果とその普及については，論文発表293件，特許出願33件，技術普及セミナーなど

55回開催，機器利用講習会33回でした．研究員はこのような活動の中で，プロジェ

クト研究や調査研究に携わっております．本報告では，これまでの研究活動の成果

の一部を公表しております．「技術報告」６編は，それぞれの著者がこれまでの指

導相談をも含めた研究活動のなかで培った技術について，要領よくまとめてもらう

ことを目指した「報告」です．今回の報告では特に統一テーマを設定しませんでし

た．統一テーマとしてまとめると鮮度が落ちると考えられることがありますので，

今回は設定しないことにしたわけです．技術論文は１０編報告しています．それぞれ

特徴ある研究，技術報告であり，今後の企業の皆さんの活動に役立てていただきた

いと願っています．なお，出来るだけ専門以外の人が分かるように心がけておりま

すが，分からない場合は遠慮なくご指摘いただければ幸いです．

所報で紹介できる成果の数は限られております．所員は，それぞれの研究成果を

学会への口頭発表や論文投稿,業界紙などへの解説論文等として公表しております．

これらの他誌掲載論文63編，所内研究発表会を含めた口頭発表229編の概要を最後

に掲載しておりますので，ご覧いただき，必要があれば所にお問い合わせ下さい．

さらに，今回あらたに出願特許のリストも掲載することにしました．このリストの

中で興味をお持ちの特許につきましてもお問い合わせいただければ幸いです．

年一回の発行でありますが，今後とも内容の充実に努めてまいりますので，ぜひ

読者の皆様からのご意見．ご批判をいただければ幸いと存じます．

2002年９月

大阪府立産業技術総合研究所

情報編集・活用運営委員会
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ポリ乳酸繊維の染色試験と染色堅ろう度
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キーワード：ポリ乳酸繊維，染色試験，染色堅ろう度，生分解性ポリエステル，三原色分散染料

１．はじめに

現在，繊維製品の材料としては綿，羊毛などの天然

素材よりもポリエステル，ナイロン，アクリルなどの

合成繊維が多く用いられている．これは価格的に天然

繊維よりも安価であることだけでなく，繊維製品の各

種性能が優れていること，特に取り扱いの容易さが大

きな原因と考えられる．しかし，近年になり，大量に

発生する廃棄物の処理が問題となっている．これらの

合成繊維は燃やせば焼却炉を痛め，埋めても分解しな

いという欠点があり，染色品はリサイクルも限界があ

る．今後の新繊維は環境負荷の小さなことが開発にあ

たっての必要条件となるであろう．本報では焼却すれ

ば二酸化炭素と水になり，土中では微生物によって分

解する新しいポリエステルについてその染色性を検討

した．この生分解性ポリエステルは従来のポリエチレ

ンテレフタレートではなく，トウモロコシでんぷんを

原料としたポリ乳酸である’一帥．このため，適切な染

料，染色法の開発がポリ乳酸繊維（以下、ＰＬＡと略

記）の普及に大きな影響があると考えられる．ここで

はアセテート用分散染料から選択した染料を用いて

PLAの染色を行い，染色温度と洗浄条件およびその

染色堅ろう性について検討した．

２．実験方法

＊生産技術部繊維高分子加工グループ
**評価技術部産業用繊維グループ

(1)染料

PLA不織布の染色に三原色染料の住化染料テック製分散

染料SumikamnYellowSE-3GLCC,SumikamnULRed

RESumikamnULBlueRＦを用いた。

また，PLA織物の染色には三井ＢＡＳＦの中濃色用三原色

染料ｲｴﾛーﾌ゙ﾗｳﾝm8pe】沼olYellowBmwnCVSE（三井

BASF），中濃色用三原色黄味赤PalanilECORubineCC

（三井BASF），中濃色用三原色赤味ﾌ゙ ﾙー PnlanilD麺k

BlueFD･3RＴ（三井BASF）を主に用い，他に表２に記載

されている１８種類の分散染料を用途別に選定して用い

た6)．

(2)試料生地

未延伸繊維のためより原料ペレットの性質に近い目

付309/㎡のＰＬＡ不織布（カネボウ繊維・カネボウ合

繊より提供．ラクトロン）を三原色分散染料による基

本染色条件検討に供した．

延伸繊維のため衣料用途に適したＰＬＡ紡績糸織物

目付1289/㎡仕上げ幅111cｍ（ユニチカ製テラマッ

クSYOO65PLA10030/１×PLA10030/１平織り）

およびＰＬＡフィラメント織物目付65.59/､ｆ仕上

げ幅105cｍ（ユニチカ製テラマックポンジー

UN2025PLA84T36F×PLA4T36F）を用途別PLA

用染料による染色と堅ろう度試験に使用した．

(3)染色試験

赤外線加熱回転ポット染色機（アヒパ製ＡｍＨＡ

ＮＵＡＮＣＥＴＯＰＳＰＥＥＤ）を用いて所定濃度の染液

50ｍlの入った150ｍl染色容器に試料29を入れ，所定

温度(80,90,100,110,120℃）に３０分間保ちつつ，

35r､ｐ．ｍ．正逆１分交替回転で撹枠染色し，降温・水



80℃

(1)三原色分散染料による基本染色条件検討

Sumikaronの三原色染料を用い，不織布に染色を

行い，染色法の検討を行った．図１に示す染料濃度

2.5％owfでの染色布における染色温度と染色濃度の関

係から,染色温度が８０℃付近でも染着するが，染色濃

度Ｋ/Ｓが７以上を示す９０℃以上の染色温度が望まし

洗・脱水・乾燥した．

(4)染色布測色

カラーアナライザ（日立サイエンスシステムズ製

C-2000S形）を用い，１６枚重ね，後分光（ハロゲン

ランプ白色光照明），２度視野，Ｃ光源によって測定

した。三原色については選定波長黄450nｍ・赤

515nｍ・青620nｍにおける反射率を測定し，染色濃

度Ｋ/Ｓを算出した．なお，染色濃度Ｋ/S＝(１－ｐ)2／

２，０となる．但し，ＩＣは100％を１とした反射率で

ある7)．

また、その他の染色布については380-780nｍにおけ

る5ｎｍ毎の反射率を測定し，染色濃度K/S，マンセル

表色値（色相Ｈ，明度Ｖ，彩度Ｃ），色濃度値Ｃ*Hvc

を算出した．なお，マンセル表色値から得られる5P基

準の色相ステップ差△H5pおよび明度Ｖより色濃度値

Ｃ*Hvc＝0.03×２‐((19-V)/2)×１０‐(Ｃ･(0.01+0.001

△H5p))となる8)．但し，‐はべき乗を表している．

(5)洗浄試験

洗浄試験は回転ポット染色機を用い、分散染料用洗浄剤

（ニッコー技研ｼｿ゙ ﾙー0-6）５９/L，２０分間，浴比ｌ:３０の

条件において所定温度で行った．実験は④Dispersol

YenowBrownC-VSE（三井ＢＡＳＦ），⑤Palanil

ECORUbineCC（三井BASF），⑦PalanilDark

BlueFD-3RT（三井BASF）の三原色染料2.5％owf

を用いて温度110℃で３０分間染色したフィラメント

織物を使用して行った。

(6)染色堅ろう度試験

三原色の試験については標準染色濃度１／１になる

よう三原色分散染料2.5％owfを使用し，温度110℃で

３０分間染色した不織布を試料とした．

洗濯試験(ＪＩＳＬＯ８４４Ａ－２法)，ドライクリーニング試験

(ＪＩＳＬＯ８６０Ａ法パークレン洗浄剤)，汗試験(JISLO848)，

摩擦試験(ＪＩＳＬＯ８４９乾燥・湿潤)，耐光試験(JISLO842)，

昇華試験(JISＬ0854120℃，８０分），ホットプレッシング

試験ｍＳＬＯ８５０Ａ－ｌ)，以上についてはＪＩＳ規格に準

拠して行った．ソーピング試験は回転ポット染色機を用

い、分散染料用洗浄剤（ニッコー技研ﾊ゙ ｼゾー ﾙ0-6）５９/L，

８０℃，２０分間，浴比ｌ:３０の条件で行った．還元洗浄試験

は回転ポット染色機を用い、ハイドロサルファイト２９/L，

NaOH1g/L，非ｲｵﾝ活性剤ｌｇ/L，８０℃，２０分間浴比ｌ:３０

の条件で行った．
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◆：SumikaronYenowSE-3GLconc・

PLA不織布に対する染色温度と染色濃度の

関係（染料濃度：2.5％、染色時間３０分間）

図１

く，高温になるほど染色濃度が上昇することがわかっ

た．しかし，120℃まで昇温すると風合いが硬く，品

質が悪くなるなど物性面に影響することから染色温度

として，品質が下降しはじめる前の’'0℃が最も適し

ていることがわかった９)．しかし，９０～100℃でも実

用に耐えるレベルの濃度に染着されているので130℃

近くの高温高圧染色が必要とされるレギュラーポリエ

ステルと異なり，’00℃以下での染色しかできない常

圧タイプの染色機でも一定レベルの実用性のある染色

物が得られるものと思われる．

次に，図２に示す染色温度''0℃での染色布におけ

る染料濃度と染色濃度との関係から，一般的な'00％

濃度に調整された市販染料と同様，染料濃度2.5％owf

でほぼ1/1の標準染色濃度となり，１/１２，１/３，１/1,

2/,の染料濃度と視覚の染色濃度Ｋ/Sが正比例の関係に

あることが見いだした．すなわち，染料濃度を調整す

ることにより淡色から中濃色まで容易に色合わせ（カ

ラーマッチング）可能であることを示唆している．
３．結果と考察

一〕康二屋＝I享雪一
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の移行を促進するとされている非イオン界面活性剤が

配合されているためであろう．そして繊維内部で共有

結合・イオン結合のような強固な結合を持たず固溶体

として存在する分散染料が，ドライクリーニングでは

より親和性の高い有機溶剤層へ移行するため，色落ち

する主原因と考えられる．また，ソーピング，還元洗

浄時に80℃と染料脱着可能温度まで昇温しているため，

浴中の非イオン界面活性剤に引き出されるのが主原因０２１ 083２５

騨謂農園%ｑＮ０
５

と考えられる．
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●：Ｓ１]ｍｉｋｎｒｏｎＵＬＲｅｄＲＦ

□：ＳｍｍｉｋｎｒｏｎＵＬＢ１ｕｅＲＦ

◆：Sumik詞'･onYenowSE･3GLconc・

図２PLA不織布に対する染料濃度と染色濃度の関係

（染色温度110℃、染色時間30分間）

一方，表１に示すように，洗濯，汗，耐光，ホット

プレッシングの染色堅ろう度は全て優秀であった．特

に，耐光性がすぐれていることはＰＬＡの構成単位で

ある乳酸による染料分解が少なく，繊維内部まで染着

しているためと思われる．また，摩擦，昇華試験につ

いては３級程度の思わしくない試料もあるが，衣料品

としては合格の範囲であった．しかし，ドライクリー

ニング，ソーピング、還元洗浄は１級ないし1-2級と

常に悪かった．これは，一つにはドライクリーニング

液，ソーピング剤，還元洗浄液のいずれにも分散染料

表１PLA不織布の蛍

大阪府立産業技術縫合研究所報告No.１６，２００２
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図３染色濃度と洗浄温度の関係

洗浄温度(℃）

PLA不織布の染色堅ろう度試験結果一覧

試験項目 試験布 等級判定

レッシング試験
全色 変退色5級／汚染5級

摩擦試験

黄

赤 ド
青’

乾燥・汚染3-4級／湿潤・汚染３級

乾燥・汚染５級／湿潤・汚染4-5級

乾燥・汚染4-5級／湿潤・汚染４級

耐光試験 全色 変退色４級以上

ドライクリーニング試験 全色 変退色1-2級／汚染4-5級(ｱｾﾃー ﾄ）

昇華試験
黄

赤

青

変退色5級／乾燥・汚染3-4級／湿潤・汚染３級

変退色５級／乾燥・汚染５級／湿潤・汚染4-5級

変退色５級／乾燥 ･汚染4-5級／湿潤・汚染４級

ソーピング試験
黄

赤

青

変退色1-2級／汚染3-4級①LA)／汚染1-2級(綿）

変退色１級／汚染3級GLA)／汚染1-2級(ｱｾﾃー ﾄ）

変退色1-2級／汚染3-4級GLA)／汚染1-2級(ポﾘｴｽﾃﾙ）

還元洗浄試験

黄

赤

青

変退色１級／汚染4-5級GLA)／汚染２級(綿）

恋１且色1-2級／汚染1-2級GLA)／汚染１級(ｱｾﾃー ﾄ）

変ｉ屋色１級／汚染４級①LA)／汚染1-2級(ｱｾﾃー ﾄ）



４．おわりに

非イオン界面活性剤を用いて６０℃の温度において洗

浄を行ったところ，摩擦堅ろう度は乾試験で4級から４

－５級,湿試験で4級となり，６０℃における洗浄で染色堅

ろう度が大きく改善できることがわかった．

表２に示したのは洗浄前の染色堅ろう度であるが，すべ

ての染料で洗濯試験は良好な結果を得た．しかし，摩擦堅

ろう度は低い値のものが多く見られた．これは６０℃で非

イオン界面活性剤を用いて洗浄を行うことによって，

かなり改善できると考えられるが，ＰＬＡ染色の最大

の課題であろう．

耐光試験についてはﾀー ｷｽ色への唯一の染料③を3.00％

owfで染色した結果，２級と悪かったが，この染料につい

ては，昔から羊毛，綿染色などで配合染料では出せない独

特の鮮やかな色合いであるターキス色の耐光が悪いのは当

然と受け止められている．そのため、ファッション性重視

で室内用，短期使用に限定するなど用途に注意する必要が

ある．その他，淡色では３級の試料も見受けられるが，お

おむね耐光堅ろう度においては良好な結果が得られた．

今回，非イオン界面活性剤を用いた洗浄を60～90℃

の温度において行ったところ，図３に示すように脱色

は洗浄温度を上げるとともに大きくなっていくことが

わかった．そのため，還元洗浄などの洗浄処理は染料

脱着が起こりにくい温度である70℃以下，洗浄効率か

ら考えれば60～65℃で行い，時間的にもより短くする

ほうが安全である．

②用途別ＰＬＡ用染料による染色と堅ろう度

１２３４５６７

3０

（
の
、
ｘ
）
遡
鎚
凹
離

２０

1２

染液濃度(％）
ＰＬＡは生分解性合成繊維の中でも，強力が5.59/ｄ

とレギュラーポリエステルの4.5～5.59/ｄ並に大きく，

また，風合い，光沢などの物性が特に優れ，ポリエス

テルに代わる汎用繊維としておおいに期待されている．

しかし，衣料用途に展開するには染色加工技術の確立

が必須である．そこで，(1)アセテート染色用分散染料

からＰＬＡに用いることが可能な三原色染料を選定し，

その染色法を検討した結果９０～100℃でも実用染色が

可能であるが，110℃で３０分間の染色がカラーイー

ルドおよび物性低下のバランス上，最適と判断された．

そして，②単品染料では染料濃度と染色濃度が正比例

することがわかった．しかし，(3)一般衣料用として必

須項目の染色堅ろう度は一応満足できても，ドライク

リーニングおよび温度７０℃以上での洗浄処理では脱

色が激しく，変退色，汚染とも不合格であり，注意を

要する．そして，特徴的な染料を含む用途別各種ＰＬ

Ａ用染料染色による検討の結果，多くは染色性，堅ろ

う度が良いが，鮮明色の耐光性，濃色の摩擦堅ろう度

に課題が残った．なかでも，(4)三原色配合では出すこ

との出来ない鮮明なターキス，レモンイエローを染色

するための染料の使用にあたっては耐光性が良くない

こと，(5)選定されたネービーやブラックは濃色でも堅

ろう度が高く実用性の高い染料であるが，三原色用染

料であるイエロー，レッド，ブルーを濃色に使うとき

△YELLOW(ｽバﾝ）
ORUBINE(スパン）

□ＢＬ肥(スパン）

▲YELLOW(フィラメント）
●RUBINE(フィラメント）

■ＢＬ肥(フィラメント）

図４フィラメント糸と紡績糸の染色性

図４に示すように，三井ＢＡＳＦ中～濃色用３原色染

料として④富i濃度ｲｴﾛー ﾌ゙ ﾗｳﾝ,⑤高濃度黄味赤､の高濃度赤

味ﾌ゙ﾙーを選定し、各0.25,1.00,3.00,6.00％owfで染色した

結果，染料濃度に応じて淡色から濃色へと染色濃度が変化

した．通常の三原色に比べ,④は燈色,⑤はルビー色,⑦

は青紫色と少し偏っている１０)．また，図４からわかるよう

にフィラメント織物と紡績糸織物では染色性が異なり，中

濃度において特にフィラメント織物が濃く染まる傾向があ

る．ＰＬＡはフィラメント織物と紡績糸織物といった異なっ

た糸ではカラーマッチングに注意を要することがわか

った．

次にこの三原色染料によってフィラメント糸織物を染色

し，その染色堅ろう度を測定した．その結果は表２に示す

とおりであるが，染色堅ろう度は中～濃色１～6％Owf濃度

での耐光３－４級～4級以上,洗濯4級～５級と良好だ力聴

擦は乾湿とも２級，２－３級があり，濃色になるほど悪くな

った．しかし、3.00％owfで染色した布を前述したように
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表２ＰＬＡフィラメント織物の染色堅ろう度

染料

染料名 濃度 耐光

(OwO 2鯛照射

①D鱈pasdFbvt鱈XFgamE井日へSF） 30,6 ○

②asp画sdB睡XF扉耐匡井BASF） ３

③D酋P街ＥｄＴｍ感se汗g圃､(三井a4SF） ２

④D楢P街芯dYe8owBpmmCPVSE（三井日ﾍSF） 3－４

⑤Pa幼mECOR上６両ｃｃ（三井BβSF） ０

⑥唖sP画sdR鹸吟C-B150壁(三井BASF） ４

⑦Pa麺D麺kBh妃FD-3RT(三井BASF） ０

⑧nfdBh鐙０１(三井aﾍSF） ４

⑨TbfaINawO1(三井BASF） ○

⑩TiiaIBbd《01(三井BASF） ○

⑩M氷gbOnEOOYeHowCC-E(三井日へSF） ４

⑫MﾖQetmECORedCC-E(三井BASF） ４

⑬&､3画mYeUowSE3GLc画睡(住化） ○

⑭&m３画mULRed詐(住１１Ｊ ４

⑮&､3画mULBh娼序(住化》 ４

⑮睡画向(YE9owAC-E（WACa0Dystad ４

⑰D註欧RedAC-EO1（TRACE1)①ystaj ４

⑱D趣猷D画kBh鱒S-LFO1qBDSL1)(Dystar） ０

④D曲p街BdYb8Ow団u帆mC-VSE（三井BβSF） 600％ ４

⑤P瞳睦自ＥＣＯＲ上廿鱈ＣＣ匡井BβSF） ○

⑦P祉画、画kBh妃FD-3RTE弁BASF） ○

⑨TTblNavyO1E弁BASF） ○

⑩niaIBbd《０１(三井BASF） ○

④asp画詞YelDwBmvmC-VSEE井日四ＧF） 025％ ３

⑤Pa陸aECOR血白滝ｃｃ匡井BASF） ４

⑦P泊麺日D画kBh妃FD-3RT(三井BASF） ３

⑩MketonECOYbHowCC-E(三井BASF） ４

⑫M紬tmECORedCC-E(三井BASF） ○

⑧TifaIBh妃０１(三井BASF） ４

4-5以上(耐光4級以上)はＯで表示

には，耐光，洗濯は良いが，摩擦についてはあまり良

くない染料が多く含まれており染色後の洗浄の必要性

が認識される．
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タオル製品における後晒し加工と吸水性評価
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キーワード：タオル，吸水，後晒し，やわらかさ，ＫＥＳ

１．はじめに

タオルは生活密着型商品として広く普及しており，

製品機能として吸水性に優れているのが最大の特長で

ある．「タオル＝良く水を吸う」という商品イメージが

定着していると言っても過言ではない．近年，合成繊

維素材の毛細管現象を利用することで吸水機能を高め

たタオル製品もあるが，一般的なタオル製品の主素材

は綿であり，綿繊維の持つ吸水性と風合いが好まれて

いる．綿は，アオイ科ワタ属に属する低木性の繊維植

物！)の綿花として収穫され，天然の状態では，主成分

であるセルロースの他，ペクチン，蝋，脂肪などが含

まれている．吸水性を発現させるためには，セルロー

ス以外の不純物を除去する必要があり，この作業は，

精練と呼ばれ，タオルの後晒し加工では，アルカリ処

理により行われるのが一般的である．しかしながら，

セルロース以外の成分は，潤滑的な作用をしている側

面もあり，これらを除去することで，吸水性が良くな

る反面，繊維としては「かたく」なる傾向にある．こ

のことは，消費者がタオルに「やわらかさ」を求める

ことと相反する．そのため，製品としてやわらかくす

るためにタオルを柔軟仕上げ剤で処理していることが

＊

＊＊

＊＊＊

生産技術部繊維製品グループ

評価技術部

泉佐野技術センター

多い．ところが，今度は柔軟仕上げ剤の影響により吸

水性が阻害されることになる．そのため，「新品のタオ

ルは１回洗濯してから使用する｣という消費者が多い．

これは，洗濯により柔軟仕上げ剤が除去されることに

より，タオル本来の吸水性が表れるからである．消費

者が柔軟仕上げ剤の存在を認識しているかどうかは別

にして,今では経験的な“生活の知恵”となっている．

しかしながら，タオルが実際に使用されるまでの過程

で，柔軟仕上げ剤の処理は，無駄な部分であり，地球

環境に対しても，わずかながらもマイナスであること

は否定できない．では，なぜこのようなことが“生活

の知恵”として定着するまで続けられているかについ

て考える．その要因は，業務用を除けば，タオル製品

は，ギフト市場が中心の流通構造となっていることが

あげられる．贈り物としてタオルを購入したことはあ

っても，自家用（自らが使用するため）にタオルを買

ったことがないという消費者も多い．これは，日本特

有の文化である返礼ギフト市場2)において，タオル製

品が多く扱われている一面を物語っている．つまり，

生産，販売者側から見れば，贈り物としてタオルを購

入する人が顧客であり，贈答品としてのタオルには，

「やわらかさ」やデザイン性が顧客ニーズとして求め

られ，それを満足する商品開発が行われてきた．そこ

には贈られる側，すなわち，本来のユーザーの満足度

が必ずしも考慮されていなかった．それは，「やわらか

さ」や「吸水性」に対する消費者ニーズを的確に把握
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する数値指標が欠如していたためでもある．今後，タ

オル商品の自家消費の需要拡大を図り，ギフト市場に

おける差別化商品の開発を行っていくためにも，消費

者ニーズを的確に汲み上げていくことは必要であり，

その際，「やわらかさ｣，「吸水性」はニーズ指標として

重要である．本報では，密接に関連する,この２つの物

性について報告する．

2．実験方法

（１）実験試料

タオル製品の吸水性や風合いに影響を及ぼす要因と

して，原糸（原綿)，織物設計，後晒し加工の３項目が

考えられる．綿は天然繊維であるから，産地や銘柄が

同一の綿糸であっても，製造ロットが異なれば，厳密

には物性値が異なる．また，製織にあたり原糸に付加

されるサイジング糊剤の影響も多少なりとも考慮しな

ければならない．サイジング糊剤は，綿糸の製織性を

高める目的で付加され，タオル製織後は，後晒し加工

工程において除去されるので，残留しない限り影響は

ないが，糊剤の種類やブレンド方法は多岐にわたり，

不確定要素を含むことは否定できない．そこで，本実

験では，吸水性と後晒し加工，織物設計との関連性を

より明確にするために，同一原糸，同一サイジング糊

剤により製織を行い，実験試料を作製した．

後晒し加工条件は，当所で開発した高吸水加工3)を

表１吸水レベルと加工条件

高吸水レベル 中吸水レベル 低吸水レベル

前洗浄 40℃→95℃昇温後排水 × ×

ｻﾝﾄ゙ ﾊ。ンDTC-L1ml／１ × ×

ﾘﾎ゙ﾉｯｸｽNC－９５０．５ml／１ × ×

湯洗い 60℃５分 × ×

湯洗い 70℃６０分 × ×

水 洗 15分 × ×

糊抜 40℃→95℃昇温後30分処理 → 40℃→70℃昇温後30分処理

ﾈｵﾏﾙﾂH-l5ml／Ｉ → →

ｻﾝﾄ゙ ﾊ･ンDTC-LO､２，１／１ 一Ｐ →

湯洗い 60℃５分×２回 → →

水洗 10分 × ×

精練 40℃→95℃昇温後30分処理 → 40℃→70℃昇温後30分処理

NaOH5g/１ NaOHlg/１ ×

ｾﾚｯｼｭ６００２ml／１ → →

ｻﾝﾄ゙ﾊ・ンＤＴＣ－ＬＯ､５ml／１ → →

ﾘﾎ゙ﾉｯｸｽNC－９５０．５ｍl／１ ﾘﾎ゙ ﾉｯｸｽNC－９５０．２ml／１ →

ｾﾚｯｼｭ４００２ｍl／１ × ×

希釈洗浄 40℃→95℃昇温後排水×２回 × ×

ｻﾝﾄ゙ﾊ･ンDTC-LO,２ml／１ × ×

湯洗い 60℃５分×２回 → 一ヶ

水 洗 15分 １０分 →

次亜晒 30℃昇温後60分処理 → →

NaclO有効塩素として19/１ → →

水洗 15分 → →

過水晒 40℃→95℃昇温後60分処理 → 40℃→70℃昇温後１５分処理

H20210ml／１ → →

ﾈｵﾚー ﾄPLC-l3ml／１ → →

ｾﾚｯｼｭ６００２ｍl／１ → →

湯洗い 60℃５分×３回 → →

水洗 １５分 → →

記号の説明：→は左側と同処理，×は処理なし

薬剤の概略：サンドハ・ンDTC-L：クラリアントジャパン（株）製浸透・分散・精練助剤
ﾘﾎﾞﾉｯｸｽNC-95：ライオン（株）製湿潤・精練助剤

ﾈｵﾏﾙﾂＨ－ｌ：大和化成（株）製酵素糊抜剤

ｾﾚｯｼｭ600：北広ケミカル（株）製金属封鎖剤

ｾﾚｯｼｭ400：北広ケミカル（株）製分散剤

ﾈｵﾚー ﾄPLC-l：日華化学（株）製Ｈ202安定剤



（１）吸水性要因分析

（Ａ）加工レベルと最大吸水速度

図１に各加工レベルにおける試料の最大吸水速度を

示す．高吸水レベルは，精練及び洗浄により不純物の

除去を高めた加工であり，各試料とも非常に高い数値

を示している．中吸水レベルは，高吸水レベルとの精

練及び洗浄工程の違いが数値として明確に表れている．

ここで注目すべき点は,高吸水レベルのS30の数値が，

中吸水レベルの各６試料の数値を上回っていることで

ある．つまり，目付けが小さくて，薄いＳ３０が，Ｌ４８

のように目付けが大きく，厚い試料よりも吸水性に優

れていることを表している．低吸水レベルと比較すれ

ば，その差はより歴然となる．次に，同一加工レベル

における，織物設計と最大吸水速度の関係を見ると，

１７

基準として，吸水指数を目安に吸水レベルを下げる工

程の検討を行い，高吸水，中吸水，低吸水の３レベル

の加工を設定した．なお，吸水指数との関係は後述す

る．表１に各吸水レベルの加工条件を示す．使用した

染色機は，辻井染機工業（株）製ドラム染色機DD-60SP

型．また，加工浴比は，すべての吸水レベル条件にお

いて，ｌ：２０で行った．乾燥は，（株）アサヒ製作所製

NT2-lOS型タンプル乾燥機で行った．

次に織物設計条件として，パイル長さを２条件，よ

こ糸密度を３条件とすることで計６種類の原反とした．

それぞれの原反について，上述の３レベルで加工を行

ったので，実験試料としては，計１８種類である．

表２に実験試料の織物設計と生地の目付けを示す．

以下，本文では試料名を記号で表す．

（Ｃ）飽和吸水量

試料の吸水量変化が，２秒間で0.01,1以下を示した

時点を飽和とみなし，その時点の試料の吸水量を飽和

吸水量（ｍｌ）とした．ただし，吸水機能が低く，吸

水量が変化しない場合は，飽和と見なさない．また，

測定開始後60秒を経過しても飽和を示さない試料につ

いては，６０秒時点の吸水量を求めた．

（３）ＫＥＳ試験方法

試料の風合い測定は，ＫＥＳ試験機（Kawabata，s

EvaluationSystem）により行った．測定項目は，圧縮

特性と曲げ特性であり，使用した試験機は以下のとお

りである．

圧縮試験機：カトーテック（株）製KES-FB3型

曲げ試験機：カトーテック（株）製KES-FB2型

表２実験試料の織物設計 ３．結果と考察

大阪府立産業技術総合研究所報告No.16,2002

（２）吸水性試験方法

吸水性評価は，ＪＩＳＬｌ９０７繊維製品の吸水性試験方

法における表面吸水法により行い，以下の項目につい

て測定及び算出を行った．

（Ａ）最大吸水速度

最大吸水速度は，ＪＩＳ規定通り，測定開始後に最初の

極大を示した時点を最大吸水速度（ｍｌ／秒）とした．

（Ｂ）吸水指数

吸水指数は,アパレル製品等品質性能対策協議会(通

商産業省諮問機関）によって示された以下の式にて求

めた．

Ｙ＝２５４５×Ｖ＋１４１１×Ｗ＋７９

ここで，Ｙ：吸水指数

Ｖ：最大吸水速度（ｍｌ／秒）

Ｗ：最大吸水速度時の試料の吸水量（ｍｌ）

０．３５

Ｓ３０Ｓ４２Ｓ４８Ｌ3０Ｌ4２Ｌ４８

試料名

０
５
０
５
０
５

３
２
２
１
１
０

０
０
０
０
０
０

（
緯
へ
『
日
）
遡
潤
僑
国
Ｋ
鵡

０．００

図１加工レベルと最大吸水速度

試料名 織物設計条件

パイル長 よこ糸本数 目付け

Ｓ3０ Short 30本/2.54cｍ 2109/㎡

Ｓ4２ Short 42本/2.54cｍ 2509/㎡

Ｓ4８ Short 48本/2.54cｍ 2809/㎡

Ｌ3０ Long 30本/2.54cｍ 2809/㎡

Ｌ4２ Long 42本/2.54cｍ 3309/㎡

Ｌ4８ Long 48本/2.54cｍ 3809/㎡

糸使い：地たて糸,パイル糸,よこ糸２０ｓ綿100％

織機：津田駒AJLZA207T

組織：３本よこタオル組織

おさ羽：３８羽/3.78cｍ

■■ 国
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自
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れ，レベルによる差が大きいことが明らかであり，最

大吸水速度の傾向と同じく，吸水機能を発現させる第

一要因は，加工条件であることを示している．

飽和までに要した時間は，高吸水レベルで，試料の

目付けにより２８秒～48秒，中吸水レベルでは，同様に

46～６０秒であった．低吸水レベルでは，吸水機能が十

分に発現していないため，図３の飽和吸水量は，６０秒

時点を示した．この点からも，加工レベルによる差が

大きいことは，明らかである．

次に同一加工レベルにおける織物設計と飽和吸水量

の関係では，目付けが大きくなるほど，飽和吸水量は

増加する．同一の加工条件下であれば，織物設計によ

ってタオルの飽和吸水量を予測した製品開発が行える

ことを示している．

各試料間での差はあるものの，その差は，加工レベル

間における差よりも小さい．これらのことより，タオ

ルに吸水機能を発現させる第一要因は，加工条件であ

ることが明らかである．

（Ｂ）加工レベルと吸水指数

図２に各加工レベルにおける各試料の吸水指数を表

す．織物設計に対する吸水指数の差は，最大吸水速度

値に対する傾向と大きく異なる．例えば，高吸水レベ

ルのＳ３０とＬ４２では，較差は約２倍となる．これは，

吸水指数が，「主に髪をふく目的で使用するタオル」と

して，使用目的を限定した範囲で高吸水性タオル製品

を評価するため，吸水速度と吸水量という次元の異な

る２つの要素を加味しているからである．そのため，

様々な目的で使用されるタオル製品の吸水性を一律に

評価することは難しい．
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しかしながら，吸水指数は，高吸水性を数値で示し

た唯一の評価基準であり，その目安は，指数値８００と

されている．そこで，本実験では，吸水指数により前

述の加工レベルの設定を行った．もっとも目付けが小

さく，薄い，Ｓ３０を基準試料として，加工条件ごとの指

数値を求めた．高吸水レベルでは，Ｓ３０の吸水指数は約

1300を示した．そこで，次の加工レベルは，吸水指数

が約800となるように加工法の検討を行い,本報では，

中吸水レベルと表記した．低吸水レベルは，吸水測定

可能範囲下限に相当する吸水指数２００以下となるよう

に加工法の検討を行った．

（Ｃ）加工レベルと飽和吸水量

図３に各加工レベルにおける試料の飽和吸水量を示

す．加工レベルに対する飽和吸水量は，すべての試料‘

において，高吸水，中吸水，低吸水の順に差が認めら

（２）「やわらかさ」の評価

（Ａ）タオルの「やわらかさ」

消費者がタオルの「やわらかさ」を確かめる場合，

手の動きとしては，次の３つが考えられる．

①タオルの表面を撫でる

②タオルを上から押さえる

③タオルを手のひらで掴む

①は肌触り，②はボリューム感，③は総合的な感触と

推察される．ここで，①については，消費者個々の好

みの押圧で行われることから，多分に②の要素が大き

く影響するものと考えられる．そこで，本研究では，

ＫＥＳ風合い試験機により，②を圧縮特性，③を曲げ

特性に対応させて，それぞれの物性値が「やわらかさ」

の評価に適しているかどうかの検討を行った．評価の

ポイントは，同一タオル試料において，加工レベルの

図３加工レベルと飽和吸水量
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圧縮特性の線形性ＬＣ同様，Ｓ試料群とＬ試料群と

の差は明確であり，パイル長の違いによるタオルの｢ふ

くらみ｣(ボリューム感)が明確に表れている．しかし，

加工レベルの違いは明確ではなく，タオルの「やわら

かさ」の指標には適さない．

（Ｃ）曲げ特性による評価

図６に加工レペノしとよこ糸曲げ剛性Ｂとの関係を示

す．曲げ剛性値Ｂは，数値が大きい程，一般的に物性

は，かたいとされる．図６より，同一加工レベルにお

１９

違いにより，高吸水→中吸水→低吸水の順に物性値に

差があるかどうかで検討した．

（Ｂ）圧縮特性による評価

表３に実験試料の厚さを示す．0.5gf/cm2荷重時と

50gf/cm2荷重時の厚さが約２倍近く変化することから

も，タオルがボリューム感を有する織物であることが

表れている．
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。
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］
凶
）
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参
壱表３実験試料の厚さ

１．０

0.40

0.35

0.30

0.5

0.0

高吸水 中吸水

加工レベル

低吸水

図５加工レベルと圧縮仕事量ＷＣ

図４に加工レベルと圧縮特性の線形性ＬＣとの関係

を示す.圧縮特性の線形性ＬＣは,数値がｌに近い程，

一般的に物性は，かたいとされる．図４よりＳ試料群

とＬ試料群との差は明確に表れている．このことは，

加工が同じでも，Ｌｏｎｇパイルの方がやわらかいことを

示している．しかしながら，加工レベルの違いによる

差は明確ではなく，「やわらかさ」の指標には適さない．

図５に加工レベルと圧縮仕事量ＷＣとの関係を示す．

一般的に圧縮仕事量ＷＣは，数値が大きい程，生地の

「ふくらみ」が大きいとされる．

大阪府立産業技術総合研究所報告No.１６，２００２

図６加工レベノしとよこ糸曲げ剛性Ｂ図４加工レベルと圧縮特性の線形性ＬＣ
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0.00

いては，Ｓ試料群とＬ試料群との曲げ剛性値の差が，

明確に表れている．このことは，試料を曲げる動きの

中で，Ｌｏｎｇパイルである方が抵抗が大きいためと考え

られる．次に，加工レベルの違いによる比較では，す

べての試料において，曲げ剛性値は，高吸水レベルで

もっとも大きく，次いで中吸水レベル，低吸水レベル

の順に小さくなっている．即ち，タオルに高い吸水機

能を発現させるほど，かたくなり，綿糸に油脂分等を

残留させて吸水機能を低く抑えるほど，やわらかくな

ることを示している．

図７に加工レベルとたて糸曲げ剛性Ｂとの関係を示

す．よこ糸曲げ剛性と同様に，同一加工レベルにおい

ては,パイルの長さの違いが明確に現れている.また，

加工レベルの違いにおいても，よこ糸曲げ剛性と同様

に，高吸水レベルでもっともかたく，低吸水レベルが

やわらかいことを示しており，曲げ剛性値は，タオル

の「やわらかさ」を示す指標として適していると考え

られる．また，すべての試料において，たて糸曲げ剛

性が，よこ糸曲げ剛性よりも大きな値となっているこ

とについては，パイル糸がたて糸方向に形成されるタ

オルの織物構造によるものと考えられる．

0.40

中吸水

加工レベル

0.35
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図７加工レベルとたて糸曲げ剛性Ｂ

従来のタオルとしての用途のみならず，吸水機能を持

った織物素材として用途開発が行える．

（３）ＫＥＳ圧縮試験は，タオルの「ふくらみ」を評

価するのに適している．

（４）ＫＥＳ曲げ試験は，タオルの「やわらかさ」を

評価するのに適している．

今後，製品の「ふくらみ｣，「やわらかさ」などの風

合い指標が，吸水性とともに消費者に情報提供されて

いくことで，自家用消費の需要拡大が図られることを

期待する．

４．結言

タオル製品の吸水性と「やわらかさ」に関して，後

晒し加工,織物設計との関連性について検討した結果，

以下の結論を得た．

（１）綿タオルに吸水性を発現させる主要因は，加工

方法であり，織物設計ではないことが明らかになった．

端的な例は，本実験におけるＬ４８の低吸水加工による

タオルであり，目付が大きく厚い織物設計であるにも

かかわらず，最大吸水速度，飽和吸水量ともに極端に

低い吸水性である．

（２）同一加工条件下では，タオルの飽和吸水量は，

目付けが大きくなるほど増加する．即ち，商品設計の

段階から飽和吸水量を予測した製品作りが可能であり，
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また、堆肥化発酵を行うには対象とする有機'性廃棄

物の水分は８０～90％と高いことから､水分調整材.とし

てオガ屑が一般的に使用されるため、本実験において

もオガ屑を水分調整材として使用した。また、オガ屑

はリグニン、セルロースを主体としているために堆肥

化発酵では分解困難なものであり、本実験を通じて物

質収支の検討時には分解・減量しないものとした。

(2)オガ屑ベースの試験において種菌の添加量が発酵

速度に与える影響

実験試料は、新鮮なオガ屑１０ﾘｯﾄﾙに栄養源として

ドッグフード２５０９を加え、種菌として牛糞堆肥をオ

2１

生ゴミの堆肥化システム

⑰叩伽聴跡伽q/､GQ"f)卿
宮内修平＊井本泰造＊岩崎和弥*＊

shzzheim舵zzGhijzz2zzD"oわＢＧ２ｚｚＵ用azwz2sE2』b：

（2002年７月１６日受理）

キーワード：生ゴミ、有機性廃棄物、堆肥、好気性発酵、有機物分解率

１．はじめに 実証プラントにおける堆肥化発酵の対象物は中央

卸売市場で発生する野菜屑､魚粗等の生ゴミであるが、

季節変動が大きいこと、'性状が安定しないこと、さら

に入手が困難であることから、ドッグフードに水を加

えスラリー状として生ゴミの代替材料として基礎実験

を行った。表１にドッグフードの組成を示す。

今日の経済発展により物資の供給量は飛躍的に増加

し，それに伴い廃棄物の発生量も増加の一途をたどっ

ている。その結果、廃棄物の処理・処分に膨大な経費

を必要としている。しかも、廃棄物の処理過程から炭

酸ガス、ダイオキシン等の環境汚染物質の排出、最終

処分場付近から地下水汚染等の社会的問題が発生して

いる中、廃棄物を単に焼却処理の後、埋め立て処分を

行うのでなく、リサイクルに重点を置く資源循環型社

会に移行することが望まれており、食品リサイクル法

や家電リサイクル法が施行されている。中でも、生ゴ

ミ等に代表される有機性廃棄物の堆肥化処理は、大幅

な減量化を可能にするとともに、堆肥としての有効利

用がはかれる点から、再資源化技術の有力な手段とし

て注目されている。

そこで、生ゴミの堆肥化における基礎実験（バケツ

実験)、小型発酵槽による連続実験を行い、これらの結

果をもとに､大阪府中央卸売市場から発生する野菜屑、

魚粗等の生ゴミを対象に１日最大処理量５０トン規模

の生ゴミ高速減容化実証プラントを製作した。本報告

はそれらの結果および実証プラント概要について述べ

る。

表１ドッグフードの組成(％）

２．基礎実験（バケツ実験）

大阪府立産業技術総合研究所報告No.１６，２００２

ガ屑の１％およ

び５％に相当す

る100cc､５００ＣＣ

を添加した後、

水分が共に

５５％となるよ

う調整・混合し

たものを用いた。

牛糞堆肥は畜産

団地で製造され

たものを用いた。
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Ｅ
巳
‐
Ｆ
乳
ト
タ
ザ
．
段
副
詞
刺
Ｉ
創
刊
Ⅶ
割
０
ｒ
到
剛
Ⅵ
湘
問
制
璃
詞
珂
剃
刈
‐
１
１

図１バケツ実験の状況

(1)実験材料

堆肥化発酵は、適当な水分と空気を必要とする好気

的条件下において、有機物を栄養源として微生物が増

殖し有機物を発酵分解させる反応であることは良く知

られている。また、堆肥化発酵過程では代謝物として

水､炭酸ガスを主体に､その他の臭気ガスを排出する。
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この図から、どちらの場合にも発酵温度、炭酸ガス

濃度が上昇しており、発酵が順調に開始し約２４時間

経過後発酵温度のピークに達していることがわかる。

このことは、種菌としての牛糞堆肥が１％と少ない場

合においても、栄養源と水分・空気等の発酵条件さえ

整えば十分堆肥化発酵が可能であることを示している。

また、３日目にドッグフードを加えると発酵温度お

よび炭酸ガス濃度の上昇速度が大幅に加速し、約６時

間でピークが現れたことから、菌が増殖し試料全体が

発酵堆肥になっていることが理解できる。このことか

ら、いったん発酵が始まれば、発酵槽内は発酵菌で充

満されることとなり、基本的に種菌の追加は必要ない

と考えられる。

(3)発酵における水分の影響

堆肥化発酵は好気的条件下における微生物による

有機物の分解であり、一定量の水分が必要といわれて

いる。そこで、水分量の違いが発酵に与える影響を確

認するために、種堆肥6.8ｋｇにドッグフード１ｋｇを添

加、水を加えて全体の試料水分を30,40,50,60％の４

種類に調整して、それぞれ送風量毎分約１ﾘｯﾄﾙでバケ

ツ底部から送風し図２に示す要領で２日間行った。測

定項目は排出ガス中の炭酸ガス濃度、バケツ内試料温

度とした。図４に測定結果を示す。

１２２４３６

経過時間(Ｈ）

図４発酵における水分の影響

図２炭酸ガス濃度測定状況

料をバケツに入れ、毎分１ﾘｯﾄﾙの発酵用空気を底部か

ら送風するためのホース、温度測定用の熱電対を試料

の中間に設置した状況を示している。

また、発酵状態を把握するためには炭酸ガスの発生

量の把握も必要となるが､･ガス分析装置の吸引量は毎

分３ﾘｯﾄﾙと大きく送風量が足りないので排ガス中の炭

酸ガスが逸散しないように、図２に示すポリ袋をバケ

ツにかぶせ排ガスを捕集し排ガス放出用ホースを取り

付けた。炭酸ガス分析を行わない時は排ガス放出用ホ

ースから余剰の排ガスを放出し、一定時間ごとに排ガ

ス放出用ホースを分析用ホースに接続し各試料の炭酸

ガス濃度を測定した。

更に２日(４８時間)経過した後、栄義源としてドッグ

フード２５０９と水２５０９を加え、約４日間にわたって

発酵温度および排ガス中の炭酸ガス濃度を測定した結

果を図３に示す。
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図４の試験結果から以下のことが推察できる。

①種堆肥を使用しているために発酵の開始速度が

早く、発酵温度から見る限りいずれも６時間から

１０時間でピークに達しており、最も早くピーク

に達したのは水分４０％、５０％で約６時間、水分

３０％、６０％は約１０時間で、発酵の開始速度につ

いては水分４０％、５０％の方が良好と思われる。

②温度の維持については､水分３０％以外で若干の差

があるものの良好であった。

③有機物分解率や発熱量に大きく寄与する発生炭
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図３発酵における種堆肥の影響
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酸ガス濃度も温度と同様なカーブを描き､水分４０

～60％において良好な結果となっている。

この実験結果から、発酵温度上昇の早さ、温度維持

の長さ、炭酸ガス発生量の多さから判断すると、水分

50％前後における発酵が良好であった。

このことは､水分量が３０％程度まで低くなると乾き

過ぎとなり微生物の活性が低下すること、一方、水分

が６０％程度まで上昇すると､湿り過ぎにより濡れた嫌

気的状態になり、好気的条件下で機能する微生物にと

って不都合な条件になることを示している。

従って、堆肥化発酵における水分は乾き過ぎでもな

く、濡れた状態でもない湿った状態の５０％前後が適切

な水分量と思われる。また、この実験においてバケツ

内の堆肥を観察すると、堆肥は通気性の良いフワッと

した状態であり、かさ比重は約0.5kg／ﾘｯﾄﾙであった。

このことから､以降の堆肥化実験は水分を５０％前後

に維持し、堆肥のかさ比重を約0.5kg／ﾘｯﾄﾙをめやす

に行った。

(4)ドッグフードの毎日投入による減量および分解率

の調査

表２にスタート時点における２０ﾘｯﾄﾙバケツに準備

する試料の組成を示し、容量は約’２ﾘｯﾄﾙとした。

ここで、ドッグフード乾物当りの全投入量を全有機

物投入量とし、中身重量から水分、オガ屑乾物量、お

よび種堆肥乾物量を差し引いた量を投入有機物未分解

量とした。従って、全有機物投入量から投入有機物未

分解量を差し引いた値が有機物分解量となり、この値

を全有機物投入量の百分率で表し有機物分解率とした。

この図において実験開始時の数日間の有機物分解

率が小さいのは、日々の分解量は一定であるが、スタ

ート時におけるドッグフードの量が多く、未分解物が

多く残っているため見掛けの有機物分解率が低くでて

いるためであり、また、このことは、時間経過ととも

に有機物分解率が上昇し､最終的に７５％前後になって

いること、しかも低下する傾向も見られないことから、

有機物分解率が７５％前後で順調に推移していること

がわかる。このことから、１００日程度であれば堆肥化

が順調に継続することが可能であることが推測できる。

なお、この間における試料水分は約４５％と安定して推

移していた。

また、試験期間中におけるドッグフードと水の投入

時から翌日投入時まで１日間の堆肥温度、炭酸ガス濃

度について図２の要領で測定した結果を図６に示す。

図６ドツグフード投入後の温度・CO2の変化
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表２スタート時における試料組成(kg）
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このバケツに土・日曜日を除く毎日一回ドッグフー

ド２５０９と水２５０９、合わせて５００９を加え、風量１ﾘ

ｯﾄﾙ／分で空気をバケツ底部より吹き込み図１の要領

で堆肥化試験を約１００日間行った。この実験期間の

日々の重量変化・有機物分解率を図５に示す。

大阪府立産業技術総合研究所報告No.１６，２００２

０４８１２１６２０２４

経過時間（Ｈ）

ドッグフード投入後数時間で炭酸ガス濃度、槽内温

度がピークに達しており、堆肥化は順調に進行してい

ることがわかる｡他の日の測定結果も、炭酸ガス濃度、

槽内温度の上昇カーブは同様の傾向を示しており、堆

肥化発酵の日々の変動は大きくないものと思われた。

堆肥化処理は堆肥としての有効利用だけでなく投入

物の水分量、固形分量に関係なく、投入物の大幅な減

量化が可能となることである｡今回の実験における減

量率は全投入量と試料重量の差を全投入量で割った値

となるので、スタート重量が6.26kg，日々投入量が

0.5ｋｇで実験終了時の全投入合計は46.44ｋｇとなり、

最終試料重量は12.37ｋｇであった｡従って、全体の減
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図５ドッグフードでの試験結果
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量は34.07ｋｇとなり、減量率は約７５％となった。

今回の実験で注目すべき点は、水分調整剤であるオ

ガ屑の投入がスタート時点の一回のみで堆肥化発酵が

順調に推移することが確認できたことである。すなわ

ち、今回の実験では、スタート時にオガ屑を2.3kg投

入することで、乾物ドッグフード約２０ｋｇの堆肥化が

可能となったことである。このことは、栄養源である

有機物の水分に関係なく、堆肥化中の水分を５０％前後

に維持できれば、調整材としてのオガ屑の量はごく少

量でも発酵が可能であることを示唆している。

３．小型連続発酵槽における試験

基礎実験の結果から､水分を５０％程度に維持するこ

とで、円滑な堆肥化発酵が可能であることが確認でき

た。基礎実験(堆積発酵)では投入生ゴミの水分を発酵

槽内水分とほぼ同じ５０％にして運転を行っているた

め、堆肥水分が上がらず、また、水分蒸散が少なくて

すみ、堆積発酵と同様に少ない風量で堆肥化処理が進

行した。しかし､現実の生ゴミの水分は約８０～90％と

高く、しかも処理量を増加する場合には一回の投入量

も多くなり、その結果、発酵槽内の水分が高くなり、

堆肥化発酵は困難になると思われる。一方、発酵が順

調に進行している場合には発酵槽内には数多くの発酵

菌が存在し、生ゴミ投入後数時間で発酵のピークに達

している。従って、１日一回の投入量を２４時間かけて

連続的に生ゴミを投入することおよび返送堆肥を用い

ることで、一時的な水分上昇は十分抑制できると考え

られる。そのためには、生ゴミの連続投入設備、堆肥

化装置内で堆肥が連続的に前進するとともに、連続投

入される生ゴミと常に撹枠される装置が必要となる。

そこで、回転ドラム式の発酵槽を考案し、一方から

生ゴミを投入し､堆肥化が進みながら反対方向に進み、

オーバーフローした返送堆肥が生ゴミ投入側に返送さ

れる構造の試験装置を製作した。

(1)試験方法および目的

試験装置の概要を図７に示す。

押

ドッグフード

スラリータンク

返 送 堆 肥

図７小型連続発酵試験装置の概要

排気

_ｉ

回転ドラム式発酵槽は内径0.5ｍ、長さ1.5ｍで全容

量約３００ﾘｯﾄﾙである。実験開始時の投入物はオガ屑

16kg、種堆肥４２ｋｇに水１２ｋｇを加え水分５０％とし、

全容量の４０％に相当する１２０ﾘｯﾄﾙを発酵槽に充填し

た。ドッグフードを投入すると発酵槽の回転

(0.15rpm)により発酵槽内堆肥化物はセルフレベルさ

れ、排出側に進み発酵槽出口の堰を越えて排出し、水

分調整用の返送堆肥としてコンベヤを介して再び発酵

槽に返送される。このとき１日あたりの返送量は発酵

有効容積に相当する120ﾘｯﾄﾙとなるよう堰の高さを調

整した。また、ドッグフードはポンプにより定量供給

を可能とするため、および実際の生ゴミの水分に近づ

けるために、９倍の水でスラリー（水分９０％）にして

試験材料とした｡堆肥化対象物としてのスラリーは､タ

イマーに連動した定量ポンプを数分間隔で間欠運転す

ることにより定量供給を行い、擬似的に連続投入とし

た。

このとき、時間当りのスラリー投入量が少ないため、

水分が９０％と高いスラリーを投入しても､多くの返送

堆肥と混ざった見かけの水分はそれほど高くない。し

かし、この水分を蒸散させない限り、堆肥化発酵過程

で発酵槽内堆肥水分が上昇することになり円滑な堆肥

化発酵が困難となる。従って、多くの水分を蒸散させ

ることが必要である｡発酵槽内温度を６０℃と設定し発

酵排ガスの絶対湿度から、スラリー投入量に見合った

水分蒸散に必要な発酵用空気量を求め送風した。

また、堆肥化反応による発熱のみではドッグフード

スラリー中の水を全て蒸散できないことから、発酵槽

内温度を約６０℃に設定し､不足熱量は発酵用空気を電

気ヒータにより加熱し不足熱量の供給を行なった。加

熱空気の温度制御は発酵槽内排気ガス温度をセンサー

で計測し､設定温度が６０℃となるようヒータ電力をイ

ンバータ制御した。しかも、発酵排ガスが、発酵槽で

冷却され蒸発水が凝縮しないように電気ヒータにて発

酵槽全体の加温も行った。

今回の試験の主目的は、ドッグフードすなわち有機

物の投入量（処理量または負荷量）の変化に応じた、

有機物分解量の変動を把握することである｡すなわち、

装置の大型化を考慮した場合の、最大負荷に対する最

小規模の発酵槽を設計するための資料を得ることにあ

る。そこで、ドッグフードの１日投入量を４kgから８

ｋｇまで変化させ、それぞれについて、二日間以上の定

常運転を行い、以下に述べる方法で有機物分解量、有

機物分解率を求めた。

堆肥化発酵によって有機物中の炭素が酸化され炭

酸ガスとなることから、発酵排ガス量と排ガス中の炭
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酸ガス濃度から炭素重量を算出し、この値と有機物中

の炭素含有盆（表１）から有機物分解堂を求めた。こ

の有機物分解量を投入有機物量で割ったものが有機物

分解率となる。

(2)スラリー連続投入試験結果

スラリー投入となると、投入時の水分は６８％と高くな

り好気的堆肥化発酵は困難となる。しかし、２４時間に

分散して投入し、しかも大量の返送堆肥と混合するこ

とで、見かけの水分が低くなり、運転が可能となって

いる。この処理堂は、従来の堆肥化設備に比べて数倍

の負荷量となっている。

以上のことから、本発酵試験システムは処理量が大

きいことが理解できる。このことは前述したように、

発酵槽内の堆肥が活性の高い菌となっていることから、

投入スラリーの発酵開始が早いこと、また、バッチ運

転ではなく２４時間に分けて返送堆肥とともに連続的

にスラリーを投入することによる負荷量の分散により、

発酵槽内では常に連続的に発酵が推移していることの

結果と考えられ､投入生ゴミ量が有効容積の４０％程度

までなら十分に堆肥化発酵が可能であることが判明し

た。
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図８小型連続発酵槽での運転状況

４．生ゴミ堆肥化実証実験
図８はドッグフード４kg／日、スラリーで４０kg(ﾘｯ

ﾄﾙ)／日における５日間の試験データである｡堆肥温度、

分解率、および分解量は変動しているが、分解率は

80％以上､堆肥温度６５℃で推移しており、一日あたり

の負荷量としては大きいにもかかわらず順調に発酵し

ている。

(1)生ゴミの堆肥化実証プラント

前項の結果を受けて生ゴミの一日最大処理堂５０ト

ンの実証プラントの基本設計を行なった｡このときの、

乾物あたりの有機物量は生ゴミの水分を８５％と仮定

すると一日当りの生ゴミ乾物量は7,500ｋｇで、小型発

酵槽における試験結果を基に有機物負荷量を同一とし

た場合８０％分解が可能なドッグフード５ｋｇの2,500

倍となり､小型発酵槽の有効容積0.12,3の2,500倍、

すなわち約180,3の有効容積の発酵槽が必要となる。

したがって､実証プラントの発酵槽は設計.製作の観点

から直径４ｍ、長さ１５ｍを２基設置することとした。

内容充填量を約５０％とした場合に発酵槽有効容積は

188,3で必用容積を確保できることとなる。

100 5.0
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表３堆肥化実証プラントの設計仕様３４５６７８９

ドツグフード投入量（kg/日）

図９投入量の違いによる有機物分解率･量

△●

2.5

また、実証プラントの設計計算に使用する堆肥化材

料は市場から発生する生ゴミであるが、生ゴミの組成

図９はスラリー投入堂の違いによる、有機物分解量

および有機物分解率の結果を示している。この結果か

ら、一般に堆肥化における生ゴミの有機物分解率は約

80％といわれていることから、ドッグフードの投入量

は5kg／日､スラリーで50kg(ﾘｯﾄﾙ)／日程度までなら、

この発酵システムで堆肥化処理が可能であり、生ゴミ

の減容化施設として使用できる。スラリー50kg(ﾘｯﾄﾙ.）

／日は槽内堆肥の約４０％と非常に大きく、一日一回の

生ごみ水分 ８５％

おが屑／生ごみ ０．０４

外気潟度 １５℃

反応温度 ５５℃

有機物分解率 ８０％

反応生成物水分 ３５％

排ガス相対湿度 ８５％

脱臭炉出口温度 110℃

反応槽直径 4,000ｍｍ
反応槽長さ １５，０００ｍｍ
反応槽充てん率 ５０％

発酵槽基数 ２基

総括伝熱係数 ０．６３ｗ/m2.℃
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Iま季節変動、その他の要因により不安定であることか

らドッグフードの組成（表１）を生ゴミの組成の代替

として用い、表３に示す設計仕様をもとに、実証プラ

ントの熱・物質バランス計算を行った。その結果を図

１０に示す。

§と。

図１０堆肥化実証プラントの熱･物質収支

(2)実証試験プラントの概要

実証プラントのフローは小型連続発酵槽と基本的

に変わらないが、受入れ、排出および脱臭設備等をさ

らに加えた構造であり概要を図１１に示す。この図を

もとに、堆肥化システムの工程を以下に示す。

市場内で発生した生ゴミはダンプトラックで回収

され、トラックスケールで計量され、受入れホッパに

ダンプされる。受入れホッパは、最大生ゴミ発生予想

垣ごみ５０ｔ／Ｅ

(野菜、果物、魚）

受入ホッパ

…祷雪

乱
＊１

少

謡

量である日量５０トンを受け入れるサイズで､２基設置

されている。ホッパ内の生ゴミはホッパ下部に設けら

れた定量切り出し装置により、約２４時間かけて生ゴ

ミ発生量に相当する生ゴミが定量切り出しされ、生ゴ

ミ破砕機に送られる。破砕された生ゴミはパイプコン

ベアを介して回転ドラム式発酵槽投入用コンベアに送

られ返送堆肥と混合され発酵槽に投入される。生ゴミ

は発酵槽内で約１日かけて堆肥化が進み、発酵槽の出

口側から排出され、磁選機で金属類が除かれ振動ふる

い機あるいは投入用コンベア(返送堆肥)に送られる。

振動ふるい機では、３種類の粒度に分けられ、細粒は

堆肥に、中粒は返送堆肥に、大粒は爽雑物として分離

される。

また、市場内で発生した廃パレットは破砕機、粉砕

機により水分調整材用のオガ屑として利用される。

発酵用空気は、発酵排気ガスが適切な温度となるよ

うＴＩＣ信号により熱風発生炉で加熱され送風される。

送風量は水分計が適切な水分となるよう適宜調整され

る。

(3)実証実験結果

図１２に生ゴミ（マグロアラ含む）投入開始時から

の生ゴミ投入量、マグロアラ投入量、オガ屑投入量お

よび排出堆肥量の累積を示す。実証実験開始から５０

日あたりまでは生ゴミを投入しても減量したものが発

酵槽内へ蓄積し、排出されない時期であった。また、

この時期は開始時に発酵槽内へオガ屑を大量に充填し

ていたため、水分調整材としてオガ屑を投入する必要

はなかった。

投入開始から１３０日あたりよりマグロアラ受入量が

畜熱式脱臭炉 ’

ＣＯ２計

ＴＩＣ Ｑ水分計

K二１１磁選機
ず

奇｡

Ｅ芙鴛廃パレット２ｔ／日
回転ドラム式発酵槽

雑物

．

＊ ＊１

図１１中央卸売市場における生ゴミコンポスト化システムフロー
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経過日数

図１２投入量および排出量の状況
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わらず、発酵条件が整えば数時間で円滑な発酵を

開始する。

(2)堆肥化発酵は水分に大きく依存し、３０～60％の範

囲で堆肥化は可能であるが、５０％前後が最も順調

に進むことがわかった。

(3)水分の高い有機物の堆肥化を行うには発酵槽内の

水分を上昇させないため堆肥の返送を行うことが

効果的であり、しかも、この方法は大量処理に向

いていることがわかった。

(4)実証プラントにおいても、本システムは順調に運

転でき、有機物減量率が９５％以上と大幅な減量化

ができた。本プラントは現在も順調に稼動してい

る。
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増加しており、それと同調して排出堆肥量が増加して

いる。これは、マグロアラ中に占める骨の割合が高い

ため、発酵・分解されない骨が大量に排出されたため

と考えられる。

１９６日経過時における生ゴミの全投入量約1,300ト

ンに対して全排出堆肥量１２０トンで、1,180トンの減

量が図られ、約９１％の減量率となった。また、分解さ

れないマグロアラに含まれる骨、オガ屑等が排出堆肥

に多く含まれるため、実際の有機物の減量率はさらに

大きくなり、実際の分解に供される生ゴミの減量率は

95％以上となった。図１３に中央卸売市場に設置して

いる実証プラントの全景写真を示す。

以上の結果から以下のことがわかった。

(1)生ゴミの発酵堆肥化には発酵菌の量の多少Iこかか
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摩擦・摩耗における評価方法とその評価事例
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(2002年７月16日受理）

キーワード：摩擦．摩耗．トライボロジー．標準試験，ピン・オン・ディスク．めっき，塑性ｶﾛｴ

１．はじめに

摩擦係数は,密度や比熱のような物理定数の一つで

あると誤解されていることが多い．しかし，摩擦係数

や摩耗率は固体と固体を摩擦することによって初めて

生じるものであって材料の固有値ではなく，摩擦条件

が変わるとそれに応じて両者の値も変化するものであ

る．すなわち，材料に固有の値は存在せず，条件を同

一にしないと比較できないという認識の下に評価を行

う必要がある．また，トライボロジーの分野では，摩

擦･摩耗特性が試験方法に依存することは周知の事実

であり，その現象の複雑さから標準化された試験方法

は少ない．たとえばJISに規定されている主な摩耗試

験方法（表l）は，自動車用クラッチやブレーキ，加

硫ゴム，プラスチック，ファインセラミックス等，特

表ｌＪＩＳに規定されている主な摩耗試験方法

〕４３１１（1975）ｌ自園

L)４４１１（1993）Ｉ自動車豚

5503（1989)ｌめっきの耐磨耗件試職

tjZtj4（1993)ｌ加硫ゴムの摩耗試騒

Ｊ５ｕ９９５）ｌ研隠

・評価技術部材料評価グループ

・.生産技術部塑性加工グループ

合金の陽極

定の部品や材料を対象としたものであり，最も使用頻

度が高いと思われる金属を対象とした規格はない．

しかしながら，摩擦・摩耗，トライボロジーに関わ

る評価技術の重要性については,今さらここで触れる

必要もなく，当研究所においても，ピン・オン・ディ

スク形を始めとして，大越式，往復動形からカーペッ

ト摩耗試験機に至るまで様々な種類の摩擦･摩耗試験

機が設置されている．

そこで本報においては，材料や潤滑剤の摩擦・摩耗

特性を調べるために用いる装置や評価方法,および産

技研における評価事例等について紹介する．

2.摩擦・摩耗試験における留意点

(1)摩擦・摩耗評価の拠り所

いわゆるパートタイムトライボロジスト（初めてト

ライボロジーに関わる人，摩擦・摩耗のデータをとり

あえず得たい人）にとって拠り所となる文献として

は、トライボロジーハンドブック')と日本機械学会基

準｢摩耗の標準試験方法｣2》がある．トライボロジーハ

ンドブックには，摩擦・摩耗の評価技術はもとよりト

ライボロジーに関するあらゆることが網羅されてお

り，有効な知識を簡便に得ることができる．「摩耗の標

準試験方法」は，金属を対象とした摩耗試験のＪＩＳ規

格がないことから，データの互換性を可能にするため

やばらつきを抑えるため，またパートタイムトライボ

ロジストが摩耗試験の拠り所とするものが必要であ

る，等の考えから作成されたものである．この基準の

中では，無潤滑下のしゆう動摩耗特性を評価するため

の方法として，図１に示したように，ピン・オン・ディ

スク摩耗試験，ブロック・オン・リング摩耗試験，ス
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図２あるめっき材-料摩の摩擦・摩耗試験結果
負荷荷重：4009f，平均摩擦速度：２０mm/seｃ
膜擦時間：120min，相手材：軸受鋼球

０．００００

代表的な三種類の試験方法のほかにも様々 なタイプの

ものがある．また一方で，摩擦・摩耗特性が試験装置

(試験片の形状,組合せやすべり形態)に依存すること

は周知の事実である．

たとえば,市販の高しゆう動‘性ポリプロピレンにつ

いて，ピン・オン・ディスク試験とスラストシリンダ

試験を行った．このときの摩擦時間と動摩擦係数の関

係を図３に示す．どちらも，ポリプロピレンの板材を

鋼のピンまたはシリンダで摩擦した．摩擦速度，負荷

荷重ともに同一条件であるにもかかわらず,結果が大

きく異なっている．摩擦相手材がピンの場合は，ポリ

プロピレンとピンとの接触部以外の摩擦面が空気に触

れるため摩擦熱が逃げやすい．しかし，シリンダの場

合は,常に摩擦面全体が接触しているため熱が逃げに

くく，熱伝導の悪いプラスチック材料の場合は特に摩

擦面の温度が上がりやすい．この試験の場合には，ス

ラストシリンダ試験の方が接触面積が大きいため接触

圧力が小さいにもかかわらずピン・オン・ディスク試

摩耗体積摩擦係数画

図３
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(b）ブロック・オン・
リング摩耗試験

(a）ピン・オン・
ディスク摩耗試験
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高しゆう動'性ポリプロピレンの摩擦係数の比較
負荷荷重：2.0kgf，摩擦速度：1.0m/seｃ
摩擦時間：６０min，相手材：鋼ピンまたは鋼シリンダ

剛

、 1０２０３０４０５０６０
摩擦時間（ｍin）

唾

０．５
(c）スラストシリンダ摩耗試験

図１摩耗の標準試験方法 …岬ハー…＜…雫－１.8...．

スラストシリンダ試験

０．４

３
２
０
０

轍
迷
蟻
幽

ラストシリンダ摩耗試験の三種類の方法が規定されて

いる．当所でも，ピン・オン・ディスク摩耗試験，ス

ラストシリンダ摩耗試験については，この基準にほぼ

準拠した試験が可能である．ブロック・オン・リング

摩耗試験については，これに摩擦形態の近い大越式摩

耗試験機がある．

上記のほかにも，分野に応じて参考となりうる様々

な文献があり，それらはトライボロジストの特集号3）

にていねいにまとめられている．

(2)試験方法（手順）

材料の摩擦･摩耗試験を行う際に留意すべき点につ

いては,「摩耗の標準試験方法｣の摩耗試験の章が参考
となる．負荷荷重やしゆう動速度，しゆう動距離のほ

かにも，試験片の洗浄方法，試験雰囲気（温度，湿度）

等によって結果がかなり異なる場合がある．

図２は，あるめっき材料の摩擦・摩耗試験結果であ

る．図から明らかなように，試験条件は同じであるに

もかかわらず，１回目と２回目では摩擦係数,摩耗体積

ともにかなり異なっている．この試験は，試験雰囲気

について特に注意をはらわず，たまたま１回目は晴れ

の日，２回目は雨の日に行った．めっき材料の中には，

空気中の水分によって表面の酸化状態がかなり変化す

るものがある．したがって，この場合は１回目と２回

目の湿度が異なっていたために摩擦･摩耗特性にばら

つきができてしまったと考えられる．「摩耗の標準試

験方法」に準じて雰囲気を制御（温度23±5℃，相対

湿度60±10%）しておけば避けられたばらつきである．

（３）試験装置

摩擦・摩耗を評価するための試験装置には，上述の

ピン・オン・ディスク試験

０－１

．’

耐
Ｔ
Ｔ
Ｔ
爪
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験よりも摩擦面温度が高くなり，材料が軟化して摩擦

係数が大きくなったものと思われる．したがって，実

機（製品）の接触形態に近い試験装置を選ぶことが重

要である．

めっき材料に限らず,表面の化学的性質が空気中の

水分によって変化する材料は少なくない．このような

材料の摩擦・摩耗特性を調べるためには，きめの細か

い雰囲気の制御が不可欠である．また，積極的に湿度

を変化させて，湿度と摩擦・摩耗との関係を調べるこ

とも必要である．図５は，図４の試験機を，湿度制御

のためにプラスチックケース内に設置した様子を示し

ている．プラスチックケース内の空気は常にエアーポ

ンプによって循環され,低湿度雰囲気における実験の

場合にはビーカー内にシリカゲルを，高湿度雰囲気に

おける実験の場合には蒸留水を入れることによって，

所定の雰囲気湿度に制御できる．

この装置を用いて,図2に示しためっき材料(A)と他

のめっき材料(B)の摩擦・摩耗特性と湿度の関係を比

較した．その結果を図６に示す．図から，めっき材料

Ａは湿度の上昇ともに摩擦係数も摩耗も減少する．一

方，めっき材料Ｂの摩擦係数はほとんど湿度に影響さ

れず，摩耗は低湿度において非常に少ないことがわ

かった．このように，通常の機械的特性評価（引張試

験，硬さ試験等）において特に注意をはらう必要のな

い湿度の変化であっても摩擦･摩耗にかなり影響を与

える場合があるため，雰囲気の制御は非常に重要であ

る．

3.産技研における評価事例

(1)湿度を制御した雰囲気における摩擦・摩耗試験

ここでは，材料の摩擦・摩耗特性に影響を与える要

因を詳細に調べるためや，実機（製品）の使用条件を

できるだけシミュレートするために，より複雑な摩擦

条件で評価を行った事例について紹介する．

材料の摩擦･摩耗特性をとりあえず簡便に評価した

い(その材料の用途が特に決まっていないので摩擦条

件を決められないが，とにかく比較データが欲しい）

場合，往復動形試験機は，扱いやすい，試料が小さく

てすむ,摩擦係数の測定精度が高い等の特徴を有して

いるため非常に有効である．この試験機は，図４のよ

うに下部試料台が往復運動し，試料台に取り付けられ

た平板試料が，ボール（通常は鋼球）によって往復摩

擦され，そのときの摩擦係数が測定できる．また，試

験後の摩耗痕の形状(深さ,幅等)を調べることによっ

て，摩耗特性の評価も可能である．

カ ウンターウェイトひずみゲージアーム（板ばね）試料ホルダー

０．８

台

６
４
０
０

類
瞳
穎
畳

ポール平板試料

(摩披相手材）
詳誼壷動 ０．２

1０３０５０

相対湿度(％）

（a）摩擦係数

大阪府立産業技術縫合研究所報告No.１６，２００２

プラスチックケース

図６二種類のめっき材料の摩擦・摩耗に対す

る雰囲気湿度の影響

蒸留水またはシリカゲル

図５雰囲気制御方法の概略図

1０．１図４往復動形摩擦・摩耗試験機
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（b）摩耗体積
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めに，大気中（乾燥状態）および蒸留水中においても

試験を行った．それらの結果を図８に示す．図８から，

腐食液によって摩耗量が大きく異なることがわかる．

(3)板材成形用トライボシミュレータの試み

塑性加工はトライボロジーの技術抜きにして成り立

たないため，従来から，塑性加工用潤滑剤や工具の表

面処理に関する相談，問い合わせは非常に多い塑性

加工は，接触面圧が高く，かつ被加工材の新生面が常

に金型表面としゆう動する等，摩擦・摩耗を制御する

側からみると非常に厳しい条件である．したがって，

通常の摩擦･摩耗試験機では塑性加工の摩擦条件を再

現できない場合が多く，研究目的によって多様な試験

機が開発されてきた．塑性加工の分野では，このよう

な試験機をトライボシミュレータと称する場合が多

い．

当所においては，代表的な板材成形用トライボシ

ミュレータの一つである「絞りビード形」（図９(a)）を

改良して「絞りビード形」のビード部を棒材とし（図

9(b)),板材成形金型に対する潤滑剤や表面処理の効果

を検討している．こうすることによってビード部の交

換が可能となり，複数の表面処理を比較することが容

(2)腐食液中における摩擦・摩耗試験

ステンレス鋼のような耐食性材料は,腐食環境にお

けるしゆう動材料として用いられることがある．この

ような場合には，当然，実際に用いられる環境に近い

条件での試験が必要となる．当所の摩擦・摩耗試験機

は,ステンレス製の液槽が付属しており，液中でピン・

オン・ディスク試験，ボール・オン・ディスク試験ま

たはスラストシリンダ試験が可能である．すなわち，

薄い腐食液中（ステンレス製の液槽が腐食されない程

度の液）における摩擦・摩耗特性の評価ができる．

図７に腐食液中における試験方法の概略図を，表２

に摩擦条件および試験に用いた腐食液を示す.図のよ

うに液槽にSUS304の平板を固定し,アルミナ球で摩擦

した．試験中の腐食液の変化（濃度変化，ＰＨ変化等）

を防ぐために,液槽には腐食液タンクから常に新しい

腐食液を供給した．また液槽内の液堂も常にほぼ一定

に保たれる．各腐食液中において一定時間摩擦した後

の摩耗痕の断面形状（しゆう動方向に対して直角方向

の断面）を，表面粗さ計を用いて測定した．比較のた

０．５ｍｍ

……･…………;……蝿J'……i……蕊禾一

Ｉ 龍I…需串

至至遡二

3２

翫壷桧陸述

図７腐食液中におけるボール･オン･ディスク

試験の概略図

ＳＵＳ３０４

アノレミナ球（直径4.8mm）

表２摩擦条件および試験に用いた腐食液

図８試験後の摩耗痕の断面形状
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易になる．また試験の際にビード部に焼付きが生じて

も，棒材の交換によって簡単に金型表面を初期状態に

戻すことができる．

「絞りビード形」トライボシミュレータの場合,引張

荷重の差や引抜き後の素板表面の粗さ，ビード部の表

面状態等から潤滑剤,表面処理の特性を相対的に評価

するのが一般的である．図９(b)に示した装置を用いて

二種類の潤滑剤の評価を行った例を図１０に示す．二種

類の潤滑剤は，明らかに引張荷重に差が認められた．

また，潤滑油Ｂの場合は，ビード部にかじりが見られ

た．したがって，本シミュレータで潤滑油等の相対的

な評価が可能であることが確認できた．

そのほかにも，鍛造加工における新しいトライボシ

ミュレータについて提案している．その詳細は文献4）

を参照されたい．

4.おわりに

摩擦・摩耗の評価を行う上で重要な事項について

は，トライボロジーハンドブックと日本機械学会基準

｢摩耗の標準試験方法｣にほとんど網羅されている．そ

こで,本報告においては,主に当所で可能な評価方法，

あるいはその事例について紹介した．試験機で得られ

た摩擦・摩耗特性が，実機（製品）の設計，開発に適

用され得るためには，摩擦・摩耗状態が物理的にも化

学的にも同じである必要がある．３章で紹介したよう

に，筆者らはできるだけ摩擦・摩耗状態を実機に近づ

けるように工夫して試験を行っているが，厳密に一致

させることは不可能である．しかし，そのような認識

の下で試験方法，条件を選択し試験を行うことによっ

て，結果の信頼性向上が図れ利用価値の高いものにな

る．したがって，摩擦・摩耗の評価方法は千差万別で

あって非常に研究的要素の高い技術でもある．

最後に，この報告が，摩擦・摩耗における評価試験

の必要に迫られた際に少しでも拠り所となれば幸いで

ある．

寸引鵜荷重

０ ２ ０４０６０８０１００
変位(ｍ､）

図１０プレス加工用潤滑油の評価結果
表面に潤滑油を塗布

引張速度：１００mm/､ｉｎ

被加工材（素板）：純アルミニウム板ｔ1.0

板 板
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十引躯荷重
(a）一般的な絞りビード形（b）当研究所による改良形

図９板材成形用トライボシミュレータ
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真空浸炭におけるリアルタイム制御技術の確立に向けて
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石神逸男＊水越朋之*＊横山雄二郎*＊
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星野英光*＊三浦健一**＊
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浦谷文博***＊
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(2002年７月17日受理）

キーワード：真空浸炭，解析モデル，数値解析，リアルタイム制御，処理条件設定方法，熱処理線図

１． はじめに

真空加熱された炉内に炭化水素系のガスを直接導

入して浸炭を行う真空浸炭法は，変成炉を必要とし

ない，迅速浸炭が可能である，粒界酸化を生じない

など，従来のガス浸炭法にくらべて多くの優位点を

有している1)2)．この技術は２０数年前にアメリカで

開発され，当初は画期的な浸炭プロセスとして注目

を集めたにもかかわらず，それ以降は，とくにわが

国では期待したほどの進展は見られなかった．それ

にはいくつかの理由が考えられる．例えば，設備費

が相対的に高いことや煤の析出など技術上の未解決

点が残されていたことなどがあげられる．しかし近

年の環境.資源問題への関心の高まりを背景として，

大気汚染防止や省エネルギー・省資源にきわめて有

効な技術として急速に見直されつつある．しかも自

動車産業界などにおいて採用が検討されはじめたこ

とや，上記の技術的問題の改良が大きく進んだこと

もあり，真空浸炭技術に対する導入意欲はかってな

いほどの高まりを見せている．

＊材料技術部

*＊材料技術部金属材料グループ

**＊材料技術部金属表面改質グループ

***＊評価技術部

ところで，筆者らは真空浸炭およびガス浸炭の挙

動を忠実に表す解析モデルを考案し，それによる解

析結果と制御機器を連結させることによって炭素濃

度分布を監視指標としたリアルタイム制御システム

を構築することと，新しい浸炭プロセスや熱処理線

図を開発する際の支援システムを確立することを視

野に置いて研究を行ってきた．本稿では，それらの

取り組みのうち真空浸炭を取り上げて，これまでの

経過とこれからの展開・計画について紹介する．

なお，第５２回（平成１３年度春季）日本熱処理技

術協会講演大会では，「新しい浸炭技術一真空浸炭を

中心に」と題した特別セッションにおいて，真空浸

炭炉の開発を行っている国内各企業から，最新の技

術開発動向を知るのに有益な報告が多数あった．一

読されることをお奨めしたい．

２．解析プロセス

図１に真空浸炭挙動を表す解析モデルを確立する

ためのプロセスとそのモデルを利用してどのような

応用・展開を図ってきたかをフローシートで示した．

解析モデルについては後述するが(３章(2)節参照)，

それを用いて数値計算を行うには浸炭反応における

境界条件を与える必要があり，それにはまず浸炭反

応挙動を知らなくてはならない．また数値計算に投



＃皿

章
章

５
６

発光分光分析4章

》
》
ス
論
率

炭素濃度推移曲線厚板試料

匡彦
ガス種

ガス分圧

処理温度

炭素流入速度速:度ヤ
薄板試料

「志一雨１
①処理条件決定法

②開発支援システム

③自動制御システム

解析モデル

の精度検証

析
精

解
の

処理温度ト(炭素園溶限漉度限漉度
も

3６

データ入力

５章・６章・７章

浸炭挙動の把握の把握5章

唾，趣 炭素濃度推移曲線解析モデル
一心

図ｌ真空浸炭における解析モデルの確立とその応用のプロセスの流れ

－二

3章・５章

尋:壷 処郵理麿炭素拡散係数章

が律速段階となる場合もある．このときは混合律速

とよばれる．また時間の経過とともに律速段階が過

程s,から過程Sノヘと移ることもある．いずれにしろ

反応全体の速度は律速段階に支配されており，全体

の速度を大きくするには律速段階での速度を大きく

することが有効な手段となる．ガスを用いた浸炭に

おける炭素輸送は次のような過程を経て行われる3)．

①ガス雰囲気中での化学反応

②境膜内での浸炭ガスの鋼表面への拡散ならび

に生成ガスの鋼表面から雰囲気中への拡散

③鋼表面での浸炭ガスと鋼との化学反応

④鋼表面から鋼内部への炭素の拡散

⑤鋼内部での化学反応（例えば，炭化物形成など

をともなった反応拡散）

上記のいずれが律速段階であるかを知るには，表

面炭素濃度，ある特定の炭素濃度を示す深さおよび

炭素が雰囲気から鋼へ流入する速度などの時間依存

性，温度依存性および反応ガス圧力依存性などを調

べればよい．具体的な方法は５章で述べる．

(2)浸炭モデル

浸炭は炭素が雰囲気中から鋼中へ流入する物質移

動現象としてとらえることができる．それを数式で

表現してみる．ただし，ここでは浸炭法の種類に関

係なく，一般化した形で説明する．それによって真

空浸炭法と他の浸炭法とでは何が同じで，何が違う

のかがよりいっそう明確になると考えるからである．

まず鋼中における炭素の拡散現象はフィックの第

入するデータのうち炭素拡散係数は文献から引用し，

それ以外は実験によって求めた．図１では解析に必

要なデータをハッチングで示している．実際の操業

では処理温度，時間，ガス種およびガス圧力などの

プロセスパラメータを制御することによって処理を

行うことになるが，解析モデルでは，処理温度Ｔは

炭素固溶限qa1および炭素拡散係数Ｄに，またガス

種，ガス圧力および処理温度Ｔは炭素流入速度Ｆに

総括された形で計算に用いている．

3．解析モデル

浸炭挙動を正確に解析するには，鋼を雰囲気中に

長時間置いたときに最終的に到達する状態を予測す

るための平衡論と，時間経過とともにその平衡状態

（定常状態）に移行する際の速さを知るための速度

論とを利用する必要がある．真空浸炭の制御はガス

浸炭にくらべて速度論に依存する割合が非常に大き

い．この章では，速度論の解析で重要な“律速段階

（支配過程)”ということについて簡単に述べた後，

浸炭モデルの説明をする．

(1)浸炭反応の律速段階

ある反応が連続した過程Ｓ,～S"を通じて行われる

とき，その反応の速度はもっとも速度の遅い過程Iこ

によって決まる．その状態を“律速される,，または

“支配される，'，またその過程を律速段階などと表

現する．律速段階は一つとはかぎらず，複数の過程
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２法則で表される．

等雲呈(･芸）（１）
ここでＣは鋼表面からの距離ｘの位置における炭素

濃度，『は時間，Ｄは炭素の拡散係数である．

次に，浸炭開始直前の状態（初期条件）は

ノー０において，すべてのｘについてＣ＝Ｃｂ（２）

である．ただしｃｂは鋼母材の炭素濃度である．

最後に，雰囲気が鋼と接する境界での状況（境界

条件)は,炭素が雰囲気から鋼中へ流入する速度(炭

素流入速度）をＦとするとき，次式で表される．

′雲-.筈，“=。（３）
上記のうち拡散方程式（1）は，炭化物形成をとも

なうような浸炭でないかぎり，いかなる浸炭方式で

も同じ表現が使われる．また浸炭期の初期条件（2）

はすべての方式に共通することである．

これに対して，境界条件（3）はそれぞれの浸炭の

方式に応じてもっと具体的な表現で与えなくてはな

らない．すなわち浸炭方式が異なるということは，

炭素が雰囲気から鋼へ流入する状況，つまり浸炭反

応挙動が異なるということにほかならない．したが

って浸炭方式に応じて境界条件（３）のＦをいろいろ

と表現することが必要となる.場合によっては式(3)

とは表現がまったく異なることもある．例えば，炭

素流入速度Ｆが極度に大きいときには，表面炭素濃

度は瞬時にして鋼の炭素固溶限Css1に達し，その後

もその状態が維持されるであろうから，次式のよう

に表現できる．

Ｃ＝ｑａｉ，ｘ＝０ （４）

一方，浸炭後の拡散期については，鋼中の炭素拡

散は浸炭期と同じ式（１）で表され，初期条件には浸

炭期最後の濃度分布を用いればよい．また境界条件

も式(3)であるが,例えば真空中で拡散させる場合，

炭素の出入りがないとすればＦ＝０だから，次のよ

うになる．

制御器へＡＣｌＯＯＶ

CH4
導入

大阪府立産業技術総合研究所報告No.16,2002

図２真空浸炭装置の模式図

炉内にメタンあるいはプロパンを直接導入して浸炭

を行った．その際，ベネット型真空計の水銀柱部分

に取り付けた投受光器と反応生成ガスの排出側に設

置した電磁バルブとを連動させることによって炉内

圧を任意の値に保持できる．処理は飽和値調整法５）

（まず浸炭を行い，その後真空加熱することにより

表面炭素濃度を調整する方法）で行った．処理終了

後，アルゴンガスによって炉内を大気圧まで復圧し，

中間扉を焼入冷却槽底部まで引き下げ，試片を吊り

下げたヒューズを溶断することにより，試片を冷却

剤（水あるいは油）中へ自然落下させて急冷した．

(2)炭素濃度分布の決定

炭素濃度分布（C畳x曲線）は試片表面から順次２０

～100座、ずつ平面研削し，そのつどスパーク放電

発光分光分析を行って求めた．定量化のための検量

線は0.01～1.69mass％の炭素濃度を有する１０種類

の炭素鋼および低合金鋼から作成した．この検量線

を用いて同じ鋼種の熱処理状態を種々変えた試片で

求めた分析値は同一試片の繰り返し分析の精度に近

く，浸炭層内の組織変化による分析誤差は生じない

４． 実験

Ｏ一
一

純
一
鍬

(3a）

(1)浸炭および拡散処理

装置の概略を図２に示す4)．反応管には石英管を

用いた．試片を取り付けた後，中間扉を閉じ，加熱

室のみを０．１３Ｐａ以下まで排気してから，所定温度

まで加熱した.その温度で０．６ｋs間均熱を行った後，



図３浸炭時間ＩＣにともなう炭素濃度分布の変化
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ものと判断できた6)．

1０
５．解析事例

(1)メタンを浸炭ガスとした場合4)7）

真空浸炭は高温浸炭が可能で，厚い浸炭層を得る

のに適している8)9).そこで結晶粒粗大化抑制効果が

あるＮｉ，Ｍｏを含み，厚い浸炭層を必要とする大型

動力伝達部品に供されることが多いSNCM815(Cb＝

0.15mass％）を用いて浸炭挙動を調べた4)．図３に

温度１２７３Ｋ，メタン圧力５３．３ｋＰａで浸炭したとき

の浸炭時間/cによる炭素濃度分布曲線の変化を示す．

表面濃度と浸炭深さのいずれも時間とともに増加し

ているが，表面濃度は炭素固溶限で飽和し，それ以

上は増加しなくなる．この段階では鋼表面に煤の析

出が起こり，浸炭は鋼中の炭素の拡散によって支配

されている．

一方，図３の各曲線において，０．５３mass％を示す

深さｘｏｓ３（焼入冷却能も考慮した，実用的な意味で
の有効硬化層深さの位置での炭素濃度に相当'0)）を

そのときの浸炭時間fcの平方根に対してプロットす

ると図４となる．浸炭が鋼中の炭素拡散に支配され

ている（炭素拡散律速の）ときには，図中の各点は

原点を通る直線上に位置するはずであるが，表面濃

度が固溶限に達するまでの値（図中の白印）はいず

れも直線より下側に偏侍しており，この段階では他

の支配因子を考えなくてはならない．

ところで，その段階での表面濃度Ｃｓは次式で近似

できる4)．

０

Ｃｓ＝胸ｃ１鯉十ＣＯ（５）

Csが式（５）のように変化するとき，炭素流入量Ｍ

は時間ＩＣとの間に次の関係が導かれる'１)・

“=;紅｡("､)”（６）
すなわちＭはrcに比例して増加することが予想され

る．そのことは図５に示すように実験的にも確かめ

られ，この過程では炭素が収支一定の速度Ｆ（図の

直線部分の勾配）で流入している．この炭素流入速

度Ｆの温度依存性や圧力依存性から,表面濃度が固

溶限に達するまでは鋼とメタンの化学反応が浸炭速

６

４

２
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度を支配していると考えられた４)．したがって，メ

タンを用いたときの真空浸炭挙動は次のように表現

できる4)．

まず浸炭開始と同時にメタンと鋼の化学反応によ

って律速されて炭素が終始一定の速度で鋼中へ流入

するが，表面炭素濃度が固溶限に達すると，今度は

鋼中の炭素拡散が律速となって浸炭が継続される．

ところで，この実験に関して得られた諸値を表１

に一括して示す．表中のＤは式（６）を変形した次

式から求めたものである．

。書維)等（”
表１の表面濃度Ｃｓと拡散係数Ｄの関係を調べると，

ＤはＱが高くなるほど大きく算出されている．これ

は炭素の拡散係数は炭素濃度が高いほど大きいとい

う濃度依存性を反映したものである．真空浸炭法で

は浸炭時にＱを固溶限近くまで上昇させ，その後に

真空中での拡散処理によって表面濃度と浸炭深さを

調整する飽和値調整法がとられている5).そのため，

炭素拡散係数の濃度依存性が高濃度ほど顕著に現れ

ることを反映して，その影響を大きく受けやすい．

したがって精度の高い解析を行うには，この濃度依

存性を厳密に考慮しなくてはならない．Ｃ・Wellsら

は鉄一炭素系において炭素拡散係数の濃度依存性を

詳細に調べている'2).そのデータを回帰分析すると，

炭素拡散の頻度因子Ｄ０および活性化エネルギーｇは

次式で表すことができる．

ＤＣ＝(4.725-5.374"t+1.779雌2)×10~５（８）

Ｑ＝154.5-21.04雌-3.2851ﾘt２（９）

1.5

Ｏ●ｌま
め
圏
巳
へ
Ｕ

0.175

０

(10）

図６表面反応律速段階における炭素濃度分布の

実測値と計算値の比較

ここでＤｂは頻度因子（ｍ2.s－１)，ｇは活性化エネル

ギー（kJ･mol-1)，雌は固溶炭素濃度（mass％）で

あり，拡散係数Ｄは次式で与えられる．

､害卿(-号）
以上のことを踏まえて，解析モデルの精度を検証

するために,Ｃ､Wellsらのデータが適用可能な試料，

すなわち合金元素を含まない試料としてS15CK(Ｃｂ

＝0.175mass％）を用いて浸炭を行った7)．実測値と

計算値を比較した結果を図６に示す.解析には式(1)

～（３）用い，差分近似法によりプログラムを作成し
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た．Ｆは実測値1.27×10~３mol．ｍ-2.s－１を用いた．

実験では浸炭後ただちに油焼入れを行ったので，浸

炭後の拡散時間【dをＯＳとして計算したところ，内

部ではよく一致するが，表層ではあまりよい一致を

示さなかった（図中の破線)．

その理由として，浸炭時間を延長しても表面濃度

Ｑがもはや上昇しなくなったときのＱ値を炭素固溶

限Qa1としたが４)7)，それらの値は，浸炭終了後に

Ａｒガスをバックフィル（backfll）して炉内を大気

圧まで復圧させてから，ピストンロッドを引き下げ

て焼入れを行ったときの表面炭素濃度に等しいとし

た．しかし，実際には，焼入れの操作に６０ｓ前後の

時間を要するため，その間に炭素が内方向への拡散

を起こし，結果として表面炭素濃度は浸炭終了時の

濃度よりも低下していることが予想された．そこで

薄板試片を表層と中心部のＥＰＭＡ分析による濃度

の差が認められなくなるまで浸炭し，試片表面に析

出した煤などを研削で除去した残りを電量滴定法で

分析した値を固溶限とすることにした．意外なこと

に,それらの値は田中が数多くの報告を整理検討し，

もっとも確からしいものとしてまとめた鉄一炭素系

状態図'3)の固溶限とほとんど一致した14).この値を

Qa1とし，また，意図的な拡散ではないけれども，浸

炭終了から焼入れするまでに６０ｓ前後を要するので，

その間に拡散が起こっているものとして計算を行っ

たところ，表層部でも実測値と非常によく一致した

（図６の実線)．したがって本解析法では，実際の状

況を正確に把握して，適切なデータを投入すれば，

かなり高い精度で解析が行えるものと思われる．

なお図６の濃度分布は表面濃度が固溶限に達して

いない化学反応支配過程でのものであり，試片表面

での炭素析出'5)は起こっていないと考えられる．

(2)プロパンを浸炭ガスとした場合'4）

市販のS15CK(CO＝0.175mass％)をプロパン圧力

2.67kPa,温度1113～1313Ｋで浸炭した後,０．１３Ｐａ

以下の真空中で拡散を施したときの結果について述

べる．

(A）炭素流入速度Ｆおよび浸炭機構の推定

数値解析に不可欠なデータの一つに浸炭反応が鋼

中の炭素拡散支配に移行する以前の段階での炭素流

入速度Ｆがあげられる．それは試片中に流入する総

炭素量Ｍの経時変化，すなわち，浸炭時間を!cとす

るとき，Ｆ＝（ａＭ７ａＪｃ）から決定できる．炭素流入

量Ｍは厚板試片における炭素濃度分布を試片表面か

ら深さ方向に積分しても得られ，浸炭ガスとしてメ

タンを用いるときには炭素拡散支配に移行するまで

の時間が長いため（図４参照)，この方法が採用でき
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図７浸炭時間jbにともなう炭素流入量〃の変化

白印は有効値，黒印は無効値

た.例えば，メタンを用いたときには浸炭開始から

CsがＣｓa‘に達するまでの間に化学反応支配の過程が

明瞭に認められ，そこではＭがらに比例して増加し

た（図５参照）４)7)・その場合，ＦはＡｆｊｂ曲線の傾き

で与えられる．しかしながらプロパンを用いたとき

には化学反応律速の段階が著しく短く，分析Ｇｘ曲

線における十分なプロット数が得にくいため，上記

の方法ではＭの測定が不可能であった．そこで薄板

試片に浸炭を施し，その試片全体を電量滴定法で分

析することによってＭを求めた14)．

図７に浸炭時間jbと炭素流入量Ｍの関係を示す．

浸炭開始から表面濃度Ｃｓがqatに達するまでの間は

（８Ｃ/３Ｘ）がいくらでも大きくなり得るため，浸

炭初期には必ず鋼中の炭素拡散以外の支配過程が存

在するはずである．しかし，図７に示すように，プ

ロパンを用いた場合はそのような段階がほとんど現

れず（直線部分が確認できず)，浸炭開始直後から急

速に鋼中の炭素拡散支配へと移行したことが伺える．

ところで，浸炭反応が鋼中の炭素拡散によって支

配されているとき，拡散係数Ｄが濃度依存性を示さ

ない場合には，Ｍはｊｃの平方根に比例する16)．それ

ではＤが濃度依存性を示すときはどうかと言えば，

確実に拡散支配が予測されるＦの値として１０６

mol.ｍ-2.s-1を用いてＭ値を算出し，それらの経時

変化を〃＝αrcbの式で近似したところ,６の値は１１１３

～1193Ｋにおいて0.495～0.498と０．５に非常に近

い値であった．それらを図中の破線で示すが，上記

の形の近似式は少なくとも実測値Ｍの経時変化の傾

塞謹窯義0.5

０
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-4.0 したが，その直線の傾きから見かけ上の活性化エネ

ルギーを求めてみると圧力が26.7,53.3kPaのとき，

それぞれ２７０，３８０ｋJ･mol-1であった.圧力の低い

２６．７ｋＰａでの値はメタンと鉄の化学反応の活性化エ

ネルギー230ｋJ・mol-117)に近いただし５３．３ｋＰａ

では過剰な値となっているが，これは芳香族ベンゼ

ン環に属する物質を生じるなどの副反応を併発して

いるためと思われる4)．

一方’プロパンを用いたときのＦ値はアレニウス

式にはほど遠い傾向を示している．その理由として

次の二つが考えられる．

①Ｆ値の決定精度そのものが低い．

②温度域によって反応状況が変化している．

まず①について，Ｍ値からＦ値を推算するのに用

いた解析モデルそのものの精度は図６にも示したよ

うにかなり良好と思われる．ただ浸炭開始から鋼中

の炭素拡散支配過程に移行するまでの時間があまり

にも短いため，その段階での〃値の経時変化が非常

に測定しにくく，誤差が混入しやすいことは考えら

れる．

次に②について,』.Ｈ,Kaspersmaら'8)はプロパン

と窒素の混合ガス中における鉄箔の浸炭速度に関す

る実験において１１２３Ｋと1198Ｋでは反応次数が異

なること，また混合ガスの炉内滞留時間が短いとき

には次式（11）のような分解が生じていることを分

析によって示し，気相中および気体一固体間の複雑

な反応が起こっていることを示唆している．

Ｃ３Ｈ８→ＣＨ４＋Ｃ２Ｈ４ （11）

奥村ら19)もプロパンを用いた１２０３Ｋにおける真空

浸炭で四重極質量分析計による分析結果から，Ｈ２発

生をともないながら，次のように高級炭化水素から

低級炭化水素へと分解する過程を予測している.

Ｃ３Ｈ８→Ｃ２Ｈ４→ＣＨｎ（12）

（微量で分離不能のため、と表示，ｎ=1～4）

さらに低温域（783～833Ｋ）では次のような反応に

よってC3H6も生成するとの報告もある2o)．

（1＋α)C3H8＝Ｈ２+C3H6＋α(CH4＋Ｃ２Ｈ４）（13）

以上のことから，プロパンを用いたときのＦ値が

広い温度範囲でアレニウス則を満たすことは本来不

合理なことであり，例えば，図８の破線で示したよ

うな温度域を区分した考察が必要かもしれない．た

だ上記のような問題点があるにしても，解析の汎用

性を考えるとき，Ｆを温度の関数として表しておく

ことはそれなりに有意義なことである．そこで，式

のもつ意味はともかくとして，あえてアレニウス近

似を行ったところ次式が得られた．

ｌnＦ＝9.784-19148/Ｔ（14）

-10.0
7.5

-5.0
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図８プロパンとメタンを用いたときのS15CKに

対する炭素流入速度Ｆの温度依存性
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向を表すことは可能であると思われる．そこで〃＝

αIc6で近似してみたところ図中の実線のようになっ

た。ただしそのときの６値は１１１３Ｋで0.476,1153

Ｋで0.396,1193Ｋで0.486であり，０．５より明ら

かに小さいと判断される値も得られた．すなわち，

浸炭のごく初期においては鋼中の炭素拡散支配以外

の過程が存在するようである．

そこで，プロパンを用いたときの浸炭挙動も，メ

タンの場合と同様，表面炭素濃度が固溶限に達する

まではある一定のＦ値で浸炭が進行し，それ以降は

拡散支配に移行するものとして，Ｆ値の推定を試み

た．具体的には，図７の各実測値〃と計算値〃が

一致するようなＦ値を試行錯誤的に求めた.その際，

いかに大きいＦ値を投入しても計算値〃が実測値に

達しない不合理な場合などもあった．図７ではその

ような無効値を黒印で示した．それら以外の実測値

から推定されたＦ値について，例えば１１９３Ｋにお

いて，メタンのときのＦ値4.83×10~５mol｡ｍ-2.s－１

（圧力２６．７kPa）および8.28×10~５mol．ｍ-2.s－１

（53.3kPa）７)とくらべると，プロパンでのＦ値は

圧力が2.67ｋＰａと非常に低いにもかかわらず,２．７９

～4.60×10~3mol．ｍ-2.s－１とはるかに大きかった．し

たがって，プロパンによる浸炭ではｑがｑｇ１に達す

るまでの過程がメタンの場合より著しく短く，すみ

やかに炭素拡散支配に移行していったと考えられる．

(B）炭素流入速度Ｆの推定値の妥当性の吟味

炭素流入速度Ｆ値の温度依存性を調べた結果を図

８に示す．同図にはメタンで得られた結果7)も併記
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ＦおよびＴの単位は、o1.ｍ-2.s-1およびＫである．

ところで，式（14）による推定値と５章(2)節(A）

項の方法で求めた値とでもっとも大きく異なるのは

1193Ｋの場合であった．そこで，それぞれのＦ値を

用いて表面炭素濃度が固溶限に達するまでの時間'３８１

を求めてみたところ，式（14）のＦ値（1.899×10~３

mol．ｍ-2.s-1）では２２５ｓ，５章(2)節(A)項の方法に

よるＦ値（3.864×10~3mol．ｍ-2.s-1）では３９ｓとな

った．ちなみに他の温度についてもIssiを計算したと

ころ，いずれの方法によるＦ値を採用しても/sa1の値

に大差は見られなかった．また低温ほど/Saiが増加す

る傾向にはあるが，それほど大きな値ではなく，通

常の処理時間を想定するかぎり，浸炭の大部分は表

面炭素濃度が固溶限に達した後の鋼中の炭素拡散に

よって支配されていると考えられる．したがってＦ

値として式（14）による推算値を用いても解析精度

には支障がないと判断できる．事実，図９に示すよ

うに，比較的短い時間の浸炭処理について計算した

Ｇｘ曲線ではどちらのＦ値を用いてもほとんど差異

が認められなかった．それゆえ，以下の解析事例で

は汎用性を考慮して式（14）から推算したＦ値を用

いた結果で説明する．

(3)真空浸炭において成立する規則性'4)２１）

前節までに記述した浸炭モデルによる解析事例は

ある処理条件を与えたときに濃度分布（Ｇｘ曲線）

が算出されるという流れであった．しかしながら，

要求されたＧｘ曲線を与えうる処理条件を見出そう

とするときには，その逆の流れこそが必要となる．
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図１１炭素濃度分布の実測値と計算値の比較

それには，以下の項で述べる二つの規則性が大きな

足がかりとなる．

(A）表面炭素濃度ｑと浸炭時間吃および拡散時間ら

との関係

図１０に1193Ｋで浸炭を行ったときの炭素濃度分

布について解析を行った結果を実測値と比較して示

す．細部の不一致は見られるものの，全体的にはよ

く一致している．浸炭時間が同じときには，その後

の拡散は真空中で行うため，鋼中の炭素量は同じは

ずであり，そのことは図中の○印と△印の曲線に囲

まれた領域ＳとＳ，の面積が等しいことを意味する．

２
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図１３炭素拡散律速を仮定した数値解析結果による

（Jb＋ja)１厘と有効浸炭層深さｘＥの関係

０

so 7５１００１２５１５０１７５２００

（た十Ja)I厄／s１厘０

図１０で注目すべきことは浸炭時間Jbと拡散時間Ｉｄ

の比が同じものではその表面炭素濃度が一致してい

ることである．さらに図１１には１２７３Ｋで（『｡/rc)を３

としたときのＧｘ曲線の実測値と計算値を比較して

示すが，この場合も表面濃度は一致している．同図

中には浸炭開始後ただちに鋼中の炭素拡散支配へと

移行することが確実視されるＦ値として１０６mol．

ｍ-2.s-,を用いて計算した結果も破線で示したが，浸

炭時間が短い場合にはごくわずかな差異が認められ

るものの，実質的な意味をもたない程度のものであ

る．実は，浸炭が鋼中の炭素拡散に律速されている

ときの解析結果を整理・検討することによって，次

の規則性が導かれることはかなり以前に明らかにし

ていたことである２１)・

規則性１：浸炭と拡散を同一温度で行う場合，浸

炭時間らと拡散時間Ｉｄの比が一定であ

れば表面炭素濃度Ｃｓは常に同じ値を示

す．

上記の規則性１をさらに広範囲の条件で検証した

ものが図，２である．すなわち1113～1313Ｋにおけ

る（Ｉｄ"c）とＱの関係を示す.計算値と実測値は非

常によく一致しており，（/d"C）が一定であれば表面

濃度はそれぞれの温度に応じて同じ値を示すことが

わかる．なお図１１にも示唆されているようにＱの

分析値には誤差要因が多いため，図１２のＱには実

測Ｇｘ曲線を三次式あるいは四次式で近似した曲線

の外挿値を用いている．

(B）浸炭時間児および拡散時間均と有効浸炭層深さ

０１２３４５６７８

屯/ら／一

図１２（rc/１．)にともなう表面炭素濃度ｑの変化

ｊｃは浸炭時間，ノdは拡散時間

ＸＥおよび全浸炭層深さＸＴとの関係

解析結果を整理・検討することによって次の規則

性２も導くことができる21)．

規則性2:浸炭と拡散を同一温度で行う場合,WIa)

が一定であるような条件群においては，

有効浸炭層深さｘＥならびに全浸炭層深

さＸＴと(/c＋！｡)'/2との間には比例関係が

成り立つ．

規則性１と２を利用すると，必要とする表面炭素

濃度と浸炭深さが得られる処理条件を推定すること

ができる．例えば，1273Ｋにおける解析結果をもと

に作成した処理条件決定のためのチャートを図１３

に示す２１)．このチャートによると，Ｃｓが０．８mass％

で有効浸炭層深さｘＥ（表面から０．４mass％Ｃを示す

位置までの距離）が１ｍｍの浸炭層を得るには，

（ｊｂ/先)＝２．５８および（jb＋Zd)1ﾉ2＝81.271slﾉ２

だから，浸炭時間rcが１８４５ｓ（３０分４５秒)，拡散時

間ｊｄが4760ｓ（１時間１９分２０秒）の条件で処理す

ればよいことになる．ただし，図１３は炭素拡散律速

（Ｆ＝106ｍ01.ｍ-2.s-1）を仮定したときのチャート

であるが，式（14）から推算したＦ値を用いたとき

も(兆十ｌｂ)1尼が約３０ｓlﾉ2以下ではわずかに下方に偏椅

したものの，それ以上では比例関係が成立し，実用

上の処理時間の範囲では図１３の曲線と一致した．

上記は解析の結果から導いたものであるが，その

ことを実測値で検証してみた２２)．それによると，ＸＥ

ならびにＸＴと（IC＋畑)'尼との間には比例関係は成立

するものの，その勾配は計算の場合よりも小さい値

であった.図１４に種々の条件で処理したときの有効

浸炭層深さについて実測値XEmと計算値XEcを比較し

たものを示す．これによるとXEmはXEcの約0.92倍で，
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これまでは解析モデルが浸炭挙動を忠実に表現し

得た例を中心に述べ，そのうえで解析結果から導き

出された規則性を利用して処理条件を選定するため

のチャートとその精度について検証を行った．

しかしながら，実際の現象は非常に複雑なもので

ある．図１６にそのことを示唆する一例を示す．これ

は図3～6および表１に関する実験を行っていたとき

のデータである．当初，加熱炉には螺旋型シリコニ

ット発熱体を使用していたが，破損したためカンタ

ル線を巻いた炉に変更したところ，それ以外の熱電

対や反応管および設定条件などは同一であるにもか

かわらず，発熱体の種類によって炭素濃度分布が異

なっている．おそらく炉の違いにより導入メタンが

試片に到達するまでの熱分解などの状況が相違した

ことを反映したものと思われる．ただし，あるプロ

セスパラメータに対する浸炭深さの変化などの傾向

は同じであり，定量的な解析ではなく，定性的な浸

炭挙動を知ろうとする目的にはシリコニット炉であ

っても同じ結論を得たはずである．また本稿の前掲

データはカンタル線発熱体炉での結果であるが，解

析に必要な値は実験で直接求めたものを使用したた

め，良好な定量精度を示したと考えている．

S15CK

Cb=0.175mass％

0.5
１．０

0.8
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計算値XEcを補正

/、
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計算値XEcを補正
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計算値XEcを補正

６．精度向上の考え方
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計算値,XEc/ｍ、

実測値は計算値よりも小さい値を示した．この不一

致の原因を知るには次のことを検討する必要がある．

①解析に使用したデータの妥当性

②実際の浸炭挙動に対する浸炭モデルの忠実性

まず①について，検討すべきデータとしては（a）

炭素拡散係数Ｄ，（b）炭素固溶限Qai，（c）炭素流入

速度Ｆがある．メタンを用いたときにはＦ値を比較

的正確に決定することができ，Ｄに今回と同じデー

タを用いて解析した結果ではＧｘ曲線をかなり正確

に算出することができたこと’4)，またＱ鋤は実際に

分析を行い,状態図'3)にほとんど一致した値を得た

ことからＭ)，ＤとＣｓ風！については妥当な値を用いて

いると考えられる．これに対して，プロパンを用い

たときのＦ値は今回の決定方法ではかなりの誤差が

混入していると思われるが，それでもＦ値を種々変

えて解析したかぎりでは，誤差の大きさを説明する

ことはできなかった．

一方，②について，解析モデルに考慮されていな

い現象として，例えば綴密な薄膜状炭素などの析出

23)や表面炭化物層の形成19)24)などが挙げられるが，

実測値が計算値より小さいことから，とくに前者に

注目して，それが炭素流入を阻害する現象か否かを

含めて今後さらに検討したい．

ここではとりあえずXEと(IC＋jd)'厄の関係について，

計算値を０．９２倍した補正値に対して実測値を図１５

に示したが，一部に若干の差異は認められるもの，

あらかじめ処理条件の目安を付けるのにはかなり有

用ではないかと思われる．しかも図１１に実測値xEm

と計算値XEcの不一致度を補正値αで示したが,それ

らからもわかるように，補正値０．９２は濃度分布での

相違は無視しうる程度のものである．

5０６０７０８０

図１４有効浸炭層深さに関する計算値xEcと実測値XEm

の比較
図１５（/c＋1.)1/2と有効浸炭層深さｘＥの関係

計算：Ｆ＝5.2062×10~3mol．ｍ-2.s-１
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分析側

度と硫黄濃度の関係を調べたところ，カーボンポテ

ンシャル設定値ｃｂ値が同じレベルの試片群では,硫

黄濃度が増加するにしたがって炭素濃度が減少する

傾向が見られ，その減少の程度は設定ｃや値が高いと
きほど大きかった28)．この硫黄濃度の変動は品物に

残留した油分の多少を反映したものと思われ，その

ことは作業者の留意によって排除しうることではあ

るが，解析の中では想定外の事項である．

以上のような現象は本稿で述べてきた解析モデル

の中には一切考慮されておらず，それらの現象が浸

炭に関わったときには当然のことながら解析精度は

見かけ上低下せざるを得ない．解析モデルに想定さ

れていないことは発現しないような方策を講じるこ
とが重要である．

ところで精度向上のためには的確なデータを投入

することは言うまでもないが（５章(A)節，図６も参

照)，リアルタイム制御の確立には所要のデータを正

確かつ迅速に検出しうるセンサの開発が不可欠であ

る．真空浸炭の解析で唯一と言ってよいほど重要な

データとして炭素流入速度Ｆがあげられるが,最近，
このＦを炉内で直接測定しうるセンサが紹介された

29)．その原理を図１７に示す．浸炭雰囲気側と分析側

は鉄箔によって隔てられている．雰囲気側から鉄箔

中を通って拡散して分析側に達した炭素は分析側を

流れている湿潤水素との反応によってＣＨ４やＣＯと

して除去される．その反応生成ガス中の炭素量を知

ることでＦ値を測定する方法である．この方法では

鉄箔の厚さを十分に小さくすると鉄箔中の炭素濃度

勾配（虻/鋤が非常に大きくなり，炭素流入そのも

のが律速段階となるため，分析した炭素量から実際

のＦ値を知ることが可能となる（式（３）参照)．

その他にも，煤発生を事前に察知しうるセンサな

ど，種々 のセンサの開発も急務の課題である*1)．

ま
め
圏
冒
へ
。

０ 0.5 １．０

ｘ／ｍ、

1.5２．０

図１６炉の種類による炭素濃度分布の相違

一方，S15CKをメタンで真空浸炭（1193～1313

Ｋ）するときに低温ほどデータのバラツキが大きい

ことを筆者らは経験している．その理由として考え

られるのが鋼表面への硫黄の濃縮である．炭素以外

の発光分光分析結果を調べているうちに，硫黄に特

異な挙動が見られることに気づき，ダイヤモンドペ

ーストを塗った漁紙に真空加熱直後の試片表面を軽

くこすりつけ,その滝紙を蛍光Ｘ線分析したところ，

試片表面に明らかに有意な硫黄の濃縮または析出が

あることを確認した．その事実は未発表のままであ

るが，硫黄分が浸炭挙動に大きな影響をおよぼすこ

と２５)，また真空加熱によって鉄表面に硫黄が偏析す

ること26)27)は現在ではよく知られている．また，生

産用ガス浸炭炉での結果ではあるが，洗浄の程度を

変えた品物と同時に鋼箔を挿入し，その箔の炭素濃

７．今後の課題
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炭素の

拡散

鉄箔

熱分解

反 応

リアルタイム制御システムの構築が

最終の目標ではあるが，それには前述し

たようなセンサの開発など,周辺要素技

の整備も待つ必要がある．当面，次のよ

うな課題を考えている．

(1)処理条件決定方法の一般化

最適処理条件を推定するためのチャー

Ｃ３Ｈ８－＞Ｃ２Ｈ４＋ＣＨ４

Ｃ２Ｈ４－＞ＣＨ４＋Ｃ

ＣＨ４－＞Ｃ＋２Ｈ２

↓
↓
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（
し
が
）
Ｆ
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Ｃ＋２Ｈ２→ＣＨ４

Ｃ＋Ｈ２０－＞Ｈ２＋ＣＯ

図１７低圧浸炭における炭素流入速度を測定するための

センサの原理

脱
反

炭
応

*')直接浸炭を減圧下で行う方法では，

従来のＣｂ制御法30)を減圧下に拡張し

た方法が提案されている３１)．
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ト（図１３，図１５）をより一般化する．とりあえず，

温度と鋼種を超越して適用できるようにしたい．ま

ず温度について，図１３の直線の傾きＫに注目する

と，その次元は（ｍ･S-y2）である．したがってＫ２

の次元は（ｍ２．s-1）となり，これは拡散係数Ｄの次

元と一致する．よく知られているようにＤの温度依

存性は正確なアレニウス式が成立する．そこでＫ２に

ついても数値解析の結果を用いて検討してみたとこ

ろ，アレニウス式によって厳密に表しうることが確

認できた32)．しかもその傾きから求めた見かけ上の

活性化エネルギーは鉄中における炭素の拡散係数の

活性化エネルギーとほとんど一致した資2)．次に合金

鋼に対しての適用性であるが，合金元素は炭素拡散

係数にほとんど影響しないという報告もあるが３３）

34)，一方では影響するとの報告もある３５)．事実，同

じ条件で処理した炭素肌焼鋼S15CKと合金肌焼鋼

SNCM815とでは炭素濃度分布が異なっていた．そ

れらの材料では固溶限が異なるため，まずそれを実

験的に決定した．その後で，文献35)を参考にしなが

ら，拡散係数（DCとｇ）を系統的に変えて解析した

Ｇｘ曲線を実測曲線にフィットさせる方法によって

拡散係数を求めることを試みた36)．それによると実

用に支障のない精度は確保できそうである．なお，

このようなフィッティングによって拡散係数を求め

る方法は浸炭以外の現象でも行われている37)．

（２）真空浸炭法の優位性の探索

従来のガス浸炭法では難しかった処理方法を検討

する．現在行っている一例を紹介すると，（α＋γ）２

相域での浸炭を行い，浅い浸炭層を精度よく再現す

るのに有効な方法であることを示す結果を得ている

38)．真空浸炭といえば高温浸炭の印象が強いが，逆

に低温浸炭への適応性も高いと考えられる．なお従

来の２相域での浸炭に関する報告は低温化を意識し

たものではなく，例えば，Ｓｉ添加により２相域を拡

大させた鋼にガス浸炭を行い，結晶粒粗大化の抑制

を図つた報告39)，２相域で真空浸炭や真空浸炭窒化

を行い，耐ピッチング性を向上させた報告40)，表面

硬さと靭性に優れたタッピングねじの製造法に関す

る特許出願4')などがある．

（３）新しい熱処理線図を考案する際の支援システム

適切な処理パターンを見出すことを数値解析上で

試みつつある．これについては未だ着手したばかり

０
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図１８飽和値調整法とパルス浸炭法とにおける

総処理時間の計算による相違

であるが，例えば，パルス浸炭法の処理パターンと

濃度分布との関係などを調べている．その一例を図

１８に示す．これは次のような処理条件を仮定して計

算を行った結果である．

①炭素流入速度Ｆ：S15CKをプロパン圧力２．６７

ｋＰａ，1223Ｋで処理したときの実験値を使用

（Ｆ＝2.816×10~3mol．ｍ-2.s-1）

②飽和値調整法：浸炭を３．６ｋｓ行った後，真空

中（Ｆ＝０）で拡散を5.428ｋs行う．この条件

で表面炭素濃度Ｑは０．８０mass％になる．

③パルス浸炭法：浸炭開始後，Ｃｓが固溶限Ｑａ‘に

（1.39mass％）達した時点で拡散に切り替え，

Ｃｓが１．００mass％まで低下したら再び浸炭し，

ＱがＣｓa！に達したら拡散に切り替える．この操

作を繰り返し，総炭素流入量Ｍが飽和値調整

法のＭと等しくなったときに浸炭を終了し，

後はＣｓが０．８０mass％となるまで拡散を行う．

パルス浸炭法は部品コーナー部の過剰浸炭を抑制す

る効果や深い細孔の内面を浸炭することができるな

どの長所を有している42)．また単なる飽和値調整法

よりも迅速浸炭の可能性を示唆する報告もある43)．

しかしながら図１８の結果によると，炭素濃度分布は

ほとんど同じであるのに，パルス浸炭法の総処理時

間（IC＋恥）は飽和値調整法にくらべてむしろ長くな

っている．注目すべきは，パルス浸炭法の浸炭時間

/cは飽和値調整法の約２７％と非常に短いことである．

最近，真空浸炭に適したガスとしてアセチレンが有

望であるとの報告があるが44)，一方では他のガスよ

*2)このことは式（１）でＤが濃度依存性がなく，時

間がＩＣのみで，かつ拡散律速を仮定すれば解析的

に簡単に導ける関係であるが，実際には，Ｄは濃

度依存性を示し，時間も（ｊｃ＋Ｉ｡）である．
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図１９真空浸炭によって形成された表面炭化物層識

*S15CKを１２２３Ｋ，メタン５３．３ｋＰａの雰囲気中

で３．６ｋｓ間の浸炭だけを行い，油焼入れした．

りもかなり高価であり，ガス消費量の節約が課題で

ある．それにはパルス浸炭法が有効な手段となりう

る可能性がある４２)．

なお，この支援システムによってガス浸炭の迅速

化，ひいては省エネルギー・省資源に関する知見，

あるいは実験的には認めにくい現象に関する知見な

どをいくつか得ているが，別の機会に報告したい．

(4)表面炭化物層の形成の確認と浸炭速度に対する

影響

最近,表面炭化物層形成と真空浸炭挙動,例えば，

浸炭の迅速化などとの関わりが様々に推測されてい

る．我々の経験では，少なくともメタンを用いた

S15CKの浸炭では炭化物層が容易に形成されるこ

とはないと考えている．一例を図１９に示す．これは

浸炭だけで，拡散処理は行っていない．層の厚さは

3.6ｋｓで0.5座、前後であり，エチレンを用いた報

告45)とくらべると成長速度は非常に遅い．しかも合

金肌焼鋼では層としては形成されないことも多く，

その形成機構については不明な点が多い．図２０に

SNCM815の断面組織を示すが，表層の粒界に沿っ

た塊状の炭化物がわずかに認められるのみであった．

この炭化物層形成が浸炭の迅速化に関わっている

か否かについて，浸炭期において寄与している可能

性はまずありえない．なぜなら，炭素濃度分布の分

析によると，炭化物層と下部基地の界面での固溶炭

素濃度は固溶限に保たれていたと考えられたからで

ある．一方，拡散期においては，炭化物層形成が次

のような機構で迅速化に反映することが考えられる．

浸炭期に形成された炭化物層は，その下部基地の固

溶炭素が内方拡散すると界面での濃度が固溶限より

も低くなる．すると炭化物層はそれを補給するため

4７
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図２０真空浸炭によって形成された表面炭化物＊

＊ＳＮＣＭ８１５を１２７３Ｋ，メタン５３．３ｋＰａの雰囲気

中で１４．４ｋs間の浸炭だけを行い，油焼入れした．

に基地に固溶する．その場合は境界条件は式（３）で

Ｆ＝０とした式（3a）ではなく，炭化物層が基地に固

溶する速度をＲｃとするとき次式のようになる．

Ｆｂ＝－，２２欲’ｘ＝０（3b）

したがって炭化物層形成が迅速化に寄与することが

あるとすれば，浸炭期での炭化物層形成が非常に速

く’かつ拡散期での炭化物固溶がある程度の速さで

起こるという状況のときに，浸炭一拡散の全期を通

じて鋼中へ炭素が補給され，同一温度，同一時間で

は’炭化物層形成がない場合にくらべてより厚い浸

炭層が得られることになる．その際，浸炭一拡散の

サイクルパターンを適切に設定すれば，炭化物が残

存しない処理が可能と考えられる．迅速化との関わ

りについては今後さらに詳細な検討が必要である．

８．おわりに

真空浸炭の研究に着手したのは昭和６０年であっ

たが，たまたまパソコンに出会ったのをきっかけに，

数値解析を手がけるようになった．当時は，現在で

は数秒程度で終わるような計算に１日も要し，単な

るシミュレーションという形での研究に甘んじざる

を得ない状況で，リアルタイム制御に結びつけると

いう発想は浮かびようもなかった．

筆者は現場技術者の方と接する機会には比較的恵

まれているが，実際技術の機微をほとんど知らない．

思わぬ間違いをしないように，絶えず思慮を巡らせ

ているつもりではあるが，制御に結びつけるための

解析を目指しているのであればこの点への配慮が欠

けている，このように改善すべきだなどのご指摘が
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いただければ幸いである．幾多と集積されてきた先

賢の研究成果も参考にさせていただきながら，その

起源は古い浸炭技術に対して，新しい展開を図るこ

とに少しでも寄与できればと思っている．
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励起粒子ビーム源の開発と薄膜作製への応用
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キーワード：励起粒子ビーム，低エネルギーアシスト成膜，室温成膜，イオンビームスパッタ，

ＩＴＯ薄膜，窒化アルミニウム薄膜

１．はじめに

真空を利用した薄膜作製技術,例えば真空蒸着法や

スパッタリング法等の物理的薄膜作製法(Physical

VaporDeposition:以下PVD法)において化合物や機能

薄膜を作製する場合,適切な温度に基板を加熱する必

要があり，その温度は作製する化合物の種類や要求さ

れる機能に依存して決められる．しかし，基板温度を

高温にすることは,一方で利用できる基板に耐熱温度

の点で制約が加わることになる.最近の技術の動向と

して，エレクトロニクス等の薄膜利用分野でも，小型

軽量化がうたわれ，プラスチック材料等，耐熱温度の

低い材料への高機能薄膜作製が期待されている.その

ためには，熱エネルギーの代替として励起粒子(イオ

ン，電子，ラジカル等)やプラズマの利用が重要な技

術として期待されている．さらに，基板もしくは堆積

していく薄膜と励起粒子との相互作用を利用するこ

とは，基板のクリーニング，薄膜の結晶配向性制御，

化合物薄膜の組成制御,基板表面での反応制御等の効

果が期待できる．しかし，照射する励起粒子の運動エ

ネルギーが大きすぎると，逆に，結晶性の劣化や構造

敏感な材料へのダメージ等の問題が生じるため'），

その照射エネルギーには種々の目的に応じて適正値

＊

＊＊

＊ ＊ ＊

材料技術部薄膜材料グループ

材料技術部

大阪府中小企業支援センター

が存在すると考えられる．

励起粒子の中でもイオンや電子のような荷電粒子

は電界や磁界により，その運動エネルギーや照射量を

制御して利用できるが,ラジカル等電荷を持たない粒

子の制御は困難である.電子は,薄膜作製に対しては，

エネルギーを与えるだけであるが，イオン，ラジカル

等の場合は元素(物質)の持つ性質も付与できること

が利点である2)．この内のイオンを発生させる装置

としてイオン源があるが，一般に，効率良くイオンビ

ームを取り出すためにはイオンの引き出し･加速電圧

を大きくする必要があり，低エネルギー照射を実現す

るためには工夫が必要である．また，イオン源に導入

するガス状材料のイオン化率は,数％～十数％と低い

ため,イオンのみを分離して利用しようとすると制御

性は良くなるが,導入ガスの利用効率が悪くなる3)．

そこで,薄膜作製時に照射するアシスト用励起粒子

ビーム源としては,低エネルギーで大電流密度が得ら

れ,導入ガスの利用効率の観点からプラズマ中に含ま

れる中性粒子やラジカルを薄膜形成に有効に利用で

きることが必要であると考え，これらの特性を満足す

るような励起粒子ビーム源の開発を行った.本報告で

は､筆者らが開発した比較的簡単な構造の低エネルギ

ー励起粒子ビーム源について,その特徴と照射特性を

紹介し,イオンビームスパッタ成膜と組み合わせて作

製した高品質な化合物薄膜における低エネルギー励

起粒子ビーム照射効果について報告する．



2．低エネルギー励起粒子ビーム源 な動作が可能である．ビーム引き出し口径は２５mmゆ

でアシスト時の照射距離は～500ｍである.また，投

入電力は50W～300W程度とし，マルチキヤピラリーに

よる分子線形成効果により，各種ガスに対して’４×

l0-3Paと非常に低いガス分圧から動作できる．

（３）照射特性

（Ａ）照射イオン数密度

照射されるイオンの数を検討するため,基板ホルダ

ーに流れ込むイオン電流を測定し，単位面積，単位時

間あたりのイオン数(照射イオン数密度)に換算した．

基板バイアスは，電子の流入を防ぎ，イオンを引き込

む方向，つまり，負のバイアスを印加している．測定

に用いた照射距離は実際に成膜で使用する距離を考

慮して400ｍｍとした．投入RF電力は，５０～200Ｗと変

化させた．図２に酸素ガスを用いて，基板バイアスを

-70Ｖに固定して投入RF電力を変化させたときの照射

イオン数密度の変化を示す．ガス分圧によって，図の

照射イオン数密度が急に立ち上がる時の投入電力値

の違いが明確に分かる．

本励起粒子ビーム源のＲＦ電力供給方式はコイル状

のアンテナ電極による誘導結合型であり，供給電力が

小さい場合でも放電室内ではプラズマが発生する．こ

の状態が照射イオン数密度の小さいモードであり，供

給電力を増加させると,放電室内のプラズマの密度が

上昇するとともに,コイル両端に発生する電圧も増加

しプラズマ電位も上がる．ついには，マルチキャピラ

リーで形成された分子流により，励起粒子ビーム源の

外までプラズマが広がるようになる.これが，照射イ

オン数密度の大きいモードであり，図の照射イオン数

密度が急激に立ち上がった後の状態である．従って，

ガス分圧が高くなるほどこの状態に移行する電力も

（１）特徴

今回開発を行った励起粒子ビーム源は,高機能薄膜

作製や低損傷エッチング等に対して有効な低エネル

ギービーム照射を目的として,ガス導入部にマルチキ

ャピラリーを用いることを特長としている.単一のキ

ャピラリーによるガスフローは,内径に対する長さの

比（いわゆるアスペクト比）が数百以上あれば，指向

性を持ち，ビーム強度が増加することが知られており

4.5)，それを束ねたマルチキヤピラリーをイオン源の

ガス導入系として利用することを考えた．当初，熱電

子を用いた低電圧放電によりプラズマを発生させる

熱電子励起型低エネルギーイオン源の開発を行った．

その後,活性ガスに対する安定動作と動作ガス圧の低

減とを目的として高周波放電を用いたイオン源の開

発へと移行した．この方式のイオン源は，100%酸素ガ

スを導入しても充分動作可能であり，そのビーム中に

は酸素の原子イオン，分子イオン，ラジカル等の種々

の励起種が多く含まれていることが判明した.従って，

本イオン源は種々の励起粒子を有効に活用できる"励

起粒子ビーム源，，として取り扱うことができる6)．

（２）構成と動作

図１に高周波（以下ＲＦ）型励起粒子ビーム源の構

成概略図を示す．本装置は,主としてマルチキャピラ

リー，励起用ＲＦコイル，放電室，ガス導入系，水冷

系から成り，非常にコンパクトな構造で，一般の真空

成膜装置にもICFl52フランジにより取り付けること

ができる．また，ＲＦコイル用冷却水とＲＦ電力の供給

ができれば動作可能である.放電ガスはマルチキャピ

ラリーを通して石英製の円筒形放電室に導入される．

その放電室外部に設置されたコイルにＲＦ電力を供給

することによりプラズマを発生させる．水冷された

ＲＦコイルは直接プラズマに晒されない配置となって

いるため,100%酸素のような活性ガスでも長期間安定

１

１
１

《
Ｕ

《
Ｕ

《
Ｕ

１
．

１
９

１
口

舌
の
②
・
竿
Ｐ
５
爾
匡
◎
ニ
ン
ヒ
⑩
ｚ
山
ｏ
ｚ
ｏ
－
ｚ
山
⑧
シ
×
○

３

…'械'･'〆．一一;F==?
ｉＩ：
０１：

ａ7１２．０１１．７１
１１１

Ｉ’１
１１８
１１：

OＬ

Ｏ

5０

1００

RＦＰＯＷＥＲ

200

図１高周波型励起粒子ビーム源の概略図 照射イオン数密度の高周波電力依存性

(W）

図２



図５酸素ビームの発光分光分析結果

5１

小さくなっていることも理解できる．また，この立ち

上がり前後で２桁程度の照射イオン数密度の増加が

見られる．これらのことより，ガス分圧が高く，投入

ＲＦ電力が大きい条件の場合には照射距離が400ｍｍと

比較的長いにも関わらず，５×lOl3ions/cm2s（イオ

ン電流にして数ｍＡ）程度の大きな照射イオン数密度

が得られており，薄膜作製時のアシスト用励起粒子ビ

ーム源として充分利用可能であることが分かる．

（Ｂ）照射イオンエネルギー

イオンビームのエネルギーは,図３に示す静電反射

型４枚グリッド測定法7）を用いて測定した．イオン

コレクター電極の前に４枚のメッシュ電極（グリッ

ド）が配置され，それぞれに正・負の電圧が印加され

る.イオン源側からみて１枚目と３枚目のグリッドは

測定器のケースと接続されており，本実験の場合はイ

オンを引き込むため-50Ｖの電圧を印加している．２

枚目のグリッドには,イオンコレクターからの２次電

子の放出を防ぐために-100Vの電圧が印加されている．

４枚目のグリッドにはエネルギー分析を行うための

電圧が印加され,ここに印加した電圧による電位の障

壁を越えるだけのエネルギーを持つイオンが検出さ

れる．この電圧を走査することによりエネルギー分布

が測定できる．

図４には、投入ＲＦ電力は200Ｗとして，酸素ガスを

8.0×lO-2Pa(6.0×lO-4Torr)の圧力になるように導

入した場合のイオンエネルギー(Ei)の分布を示す.図

中のパラメータＶｔは分析器に印加したバイアス電圧

である．Ｖｔはこの場合イオン照射時の加速電圧に相

当する．ピーク位置はＶｔに対して４０～65ｅＶ高いエネ

ルギーを示すが，170eV以下の低エネルギー照射が実

現できていることが分かる．また,半値幅も３５～45ｅＶ

であり，比較的広がりの小さいエネルギー分布となっ

ていることが分かる．

０２：６０xlO~4torr，ＲＦ:２００Ｗ
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図４ターゲット電圧を変化させた場合の

酸素イオンエネルギー分布

（Ｃ）発光分光分析

発光分光分析は，励起粒子ビーム源直後の発光を，

ビューイングポートを通して光ファイバーから取り

込み，200nm～900nｍの波長範囲で行った．

図５に酸素ガスを導入した場合の代表的な発光分

光分析の結果を示す.いずれの圧力の場合も原子及び

分子の励起状態（＊で示す）からの発光ラインが強く

観察されていることが分かる.照射イオン数密度の結

果ともあわせて考えると，ビーム中には，イオンのみ

ならず,励起状態の中性粒子も多く含まれていること

が分かる.その酸素励起ビームの発光スペクトルの中

で０*(777.6nm)と０２+(563.2nm)の２本のスペクトル

に注目し，投入ＲＦ電力による発光強度の変化を調べ

た結果を図６に示す．ＲＦ電力を変化させても０２＋

(563.2nm)の発光強度は変化しないのに対して，０率

(777.6nm)の発光強度はＲＦ電力の増加とともに大き

くなることが分かる．この結果から，投入するＲＦ電

力によりビーム中に含まれる０*と02+の照射比率を制

御することができることが分かる．

図３静電反射型４枚グリッドエネルギー分析器
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（Ｄ）酸素励起種フラツクス量8.9）

酸素励起ビームについて,酸素励起種のフラックス

量の測定を行った．投入RF電力は200Ｗとした．酸素

励起種のフラックス量は，Ａｇ膜が酸素分子では酸化

されずに,酸素励起種によってのみ酸化されることを

利用して，Ａｇ膜を蒸着した水晶振動子を取り付けた

膜厚モニターを用いる方法'0)により測定した．図７

に測定概略図を示す．

図８に,照射距離100ｍｍにおける酸素フラックス量

の導入酸素ガス分圧依存性を示す．酸素ガス分圧が

8.0×ｌＯ－３Ｐａと比較的低い場合でも８．０×lO15

atoms/cm2sのフラックス量が得られ，lO-2Pa台では

安定してlO16atoms/cm2s台のフラックス量が得られ

ていることが分かる．この結果から，比較的高真空領

域での応用が可能であることが分かる．

図９には酸素ガス分圧２．７×lO-2Paのときの酸素

フラックス量と照射距離の関係を示す.距離に対して

指数関数的に減少することから,励起ビームの発散角

1００２００

Distance(m､）

７

６

５

１

１

１

０
．
０
０

１

１

１

宮
の
副
Ｅ
ｐ
お
Ｅ
ｏ
運
×
昌
匡
の
望
×
ｏ
口
⑳
程
。
×
山

300

ｏ:ぴ（777.6,m）

△:０２+(563.2,m）

（
．
．
．
⑯
）
堂
の
匡
の
Ｅ
Ｅ
Ｏ
一
の
の
一
Ｅ
①
①
屋
穏
一
①
匡

０

１０－２ １０－１
Oxygengaspressure(Pa）

酸素励起種のガス分圧依存性

０５０１００１５０２００２５O

RF,power(Ｗ）
図８

図６酸素の励起種とイオンの発光

強度の高周波電力依存性

７

６

５

１

１

１

０

０

《
Ｕ

１

１

１
○

舌
①
吻
蜘
Ｅ
○
両
Ｅ
Ｃ
荷
）
×
昌
匡
の
望
×
◎
ロ
①
鐸
。
×
山

を見積もると１度以下であり、励起種は拡散過程の広

がりではなくビームを形成し､比較的高密度で距離に

対する減衰の小さい照射が可能な励起粒子ビーム源

であることが分かる．この現象は，マルチキャピラリ

ーガス導入による分子線形成効果とプラズマ状態で

輸送されるためクーロン反発が起こらないこと等の

ために，ビームの発散が抑えられていると考えられる．

5２

PVDによる薄膜作製時における励起粒子ビーム照射

効果を調べるために，イオンビームスパッタ（Ioｎ

図９酸素励起種の照射距離依存性

ＥｎｄＯｆ８ｏｕｒＣｅ

図７酸素励起種のフラツクス量測定概略図

３.励起粒子ビームアシスト法による化合物薄

膜の作製と照射効果
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BeamSputter：以下IBS)法と励起粒子ビームアシス

トとを組み合わせた成膜装置を試作した．この装置を

用いて,金属ターゲットを出発材料としたIBS法によ

る成膜時に,酸素や窒素等の反応ガスの励起ビームを

基板上に照射することにより，室温基板上への化合物

薄膜の作製を試みた．

化合物薄膜の作製において,金属ターゲットを用い

ることの利点は，

１）ターゲットの成形が容易である，

２)熱伝導が良くターゲットの冷却が容易である，

３)高純度のターゲットが得られる，

４)導体ターゲットであるのでイオンビームの中性

化等の機構が必要ない，

５)作製する化合物薄膜の組成を広範囲にコントロ

ールできる，

等があり，励起粒子ビームの照射効果を調べることに

も適している．

酸素ビーム照射実験として,液晶ディスプレイやタ

ッチパネル等に用いられている透明導電膜として良

く知られている錫ドープ酸化インジウム(IndiumTin

Oxide：以下ITO)薄膜の作製を試み，また，窒素ビー

ム照射実験として,ワイドギャップ半導体として知ら

れ熱的･化学的に安定でパッシベーション膜としても

用いられるＡｌＮ薄膜の作製を試みた．

以下に試作した励起粒子ピームアシストＩＢＳ装置

の概要について述べた後,それぞれの薄膜作製に関し

て励起粒子ビームの照射効果について述べる．

（１）励起粒子ビーム源を備えたイオンビームスパッ

タ装置

（Ａ）装置の概要

励起粒子ビーム源の指向性を充分発揮できるよう

成膜時の真空度が比較的高いＩＢＳ法との組み合わせ

を考え,励起粒子ビーム源をアシスト源として基板方

向に照射できるように設置したＩＢＳ装置を試作した．

スパッタイオン源,励起粒子ビーム源ともガスソース

タイプであるため,排気速度の大きいターボ分子ポン

プ(1.5,3/s）２台を主排気系に用いている．到達真空

度は４×lO-5Pa以下である．真空度及びガス圧測定

のため広帯域電離真空計を用いている．

（Ｂ）装置の構成と基本動作

図１０に本実験で用いたＩＢＳ装置の構成概略図を

示す．本装置はスパッタ用イオン源，アシスト用励起

粒子ビーム源，ターゲットホルダー，基板ホルダー及

び排気系等から構成されている．

スパッタ用イオン源は熱電子励起型ガスソースイ

5３

オン源を基本とした比較的大面積の照射ができるも

ので２枚グリッドのいわゆるカウフマンタイプであ

る．イオンビームの引き出し口径は８０mmゆで，加速

電圧は～1kV，スパッタガスは通常Ａｒガスを用い，ガ

ス導入量はlOSCCM程度で動作ガス圧はlO-2Pa台の

前半である．引き出し電圧300V，加速電圧１ｋＶのと

き，ターゲットに流れ込むビーム電流は２０～30ｍＡで

ある．

アシスト用の励起粒子ビーム源は,成膜基板へ向け

て反応ガス(酸素,窒素等)の励起粒子ビームを照射で

きるように配置されている．動作時のガス導入量は

lOSCCM程度で動作ガス圧はlO-2Pa台の前半である．

投入高周波電力は５０～200Ｗで用いる．

ターゲットは150mmの(MAX)で，２種類の材料まで

装着でき真空外からの切り替えが出来るため,積層薄

膜の作製も可能である．通常，ターゲットは100ｍの

の金属や合金を用いる．基板ホルダーは120×120ｍ

の大きさの基板が４枚までセットでき,必要に応じて

基板バイアスも印可できる機構となっている．

（２）酸素ビーム照射によるITO薄膜作製11,12）

（Ａ）目的及び成膜方法

透明導電膜としてよく知られているITO薄膜は,そ

の可視領域の透明性と低抵抗性から，液晶表示素子，

プラズマディスプレイ等の電極としてよく用いられ

ている.現状では種々の透明導電膜材料の中で最も優

れた特性を持つことが知られている．プロセスの低温

化，基板材料の選択性の良さ，低コスト化等の観点か

ら基板温度を上げずに良好な特性のＩＴＯ薄膜を作製

することが現在重要な課題となっている．ここでは，

基板加熱を行わない室温基板上へ良好な特性を持つ

ITO薄膜を作製することを目的とし，温度の代替エネ

ルギーとしての酸素励起ビーム照射の効果を確かめ

るために成膜実験を行った．
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図１０励起粒子ビームアシストイオンビーム

スパッタ装置の構成概略図
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表１，℃薄膜の作製条件

（
違
８
局
－
８
汚
匡

０５

の条件では，透過率８０％，比抵抗4.0×lO-4Qcmの

良好なITO薄膜が得られた．しかし，加速電圧を１ｋＶ

と大きくすると,スパッタされた合金の基板への到達

速度が大きくなり，反応する酸素量が不足して半透明

の膜となった.基板温度の代替として酸素励起ビーム

アシストを行って成膜した場合には,基板電位の違い

により異なる結果となった．まず,基板を接地電位に

した場合（図中記号C）は比抵抗８．２×lO-3Qcmで，

半透明な反射率の高いITO薄膜となるが,接地せずに

浮遊電位とした場合（図中記号D）から+60Ｖのバイア

ス電圧を印加した場合（図中記号E）へと基板電位を

変化させた時,すなわち励起粒子ビーム中に含まれる

正イオンがＩＴＯ薄膜を照射するエネルギーを小さく

するにつれて４．０×10-3から７.qXlO-4Qcmへと比

抵抗が小さくなり電気的特性が向上した.透過率とし

てはＤの場合が９０%(at550nm)と良好であった.Ｅの場

合には膜厚の効果による干渉がみられており，図から

は７０%(at550nm)と読みとれるが，反射率が数％以下

であることも合わせて考えると実質的な透過率はよ

り高いと考えられる．

成膜方法は，ターゲットに100mmののIn-Sn(10%）

合金を用いて，スパッタイオン源でＡｒイオンビーム

を発生させスパッタする．成膜中，基板方向に酸素励

起ビームを照射することにより基板上でIn及びＳｎと

酸素とを反応させＩＴＯ薄膜を作製した．基板には

#7059ガラス及び石英を用いた．成膜時の基板温度は

数十℃であった．表１に主な作製条件を示す．

（Ｂ）成膜結果と検討

透明導電膜の評価としては,膜の比抵抗と可視光領

域の透過率が重要となる．種々の条件で作製したITO

薄膜について，図１１には基板温度と比抵抗の関係，

図１２には可視領域での透過率と反射率の変化をそ

れぞれ示す．

基板加熱をしない室温の状態で,アシスト酸素の励

起を行わなかった場合（図中記号A）は，透明にはな

らず，金属光沢の薄膜となった．その薄膜の比抵抗は

９．７×lO-3Qcmと大きくなっており，充分な酸化反応

は起こらず,一部膜中に酸素が取り込まれているだけ

であると考えられる．次に，励起は行わないままで，

基板温度を190℃まで上げた場合（図中記号B）は酸

化反応が起こり,スパッタイオン源の加速電圧が600Ｖ
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アシスト無し，Ｃ：室温基板，アシストあり（接

地電位），Ｄ：室温基板，アシストあり（浮遊

電位），Ｅ：室温基板，アシストあり（バイア

ス電圧十60Ｖ印加）

スパッタイオン源 励起粒子ビーム源 基板

Ａｒガス圧 9.3×１０．３Ｐａ ０２ガス圧 4.0×１０．３Ｐａ バイアス電圧 ･100～＋100Ｖ

加速電圧 600Ｖ,1kＶ Ａｒガス圧 1.3×10.2Ｐａ 電流 ＋3.0～５０ｍＡ

ターゲット電流 15,35ｍＡ ＲＦ電力 100Ｗ 温度 室温
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表２Ａ1Ｎ薄膜の作製条件

1Aj(111）

これらのことより，室温基板上へ良好な特性のＩＴＯ

薄膜を作製するためには,酸素励起ビームアシスト法

が非常に効果的であることが分かった．

（３）窒素ビーム照射によるＡｌＮ薄膜作製'2）

（Ａ）目的及び成膜方法

窒素励起ビームの照射効果を確かめるため,窒化物

薄膜の室温成膜を試みた．窒化物薄膜としては，熱

的･化学的に安定で半導体等のパッシペーション膜に

用いられたり，結晶性薄膜は表面弾性波素子等の圧電

材料等に用いられたりすることが知られているＡｌＮ

薄膜に注目した．

成膜方法は，ターゲットに150mmののＡｌ金属ター

ゲット(99.999%)を用いたＩＢＳ法に，基板方向に照射

するアシスト窒素励起ビームを組み合わせて,室温ガ

ラス基板上でＡｌと窒素を反応させＡｌＮ薄膜を作製し

た.成膜時の基板温度はITO薄膜作製時と同様数十℃

であった．表２に主な作製条件を示す．

（Ｂ）成膜結果と検討

図１３に作製したＡｌＮ薄膜についてのＸ線回折パ

ターンを示す．２ｅ＝２２度付近のブロードなピークは

基板からのものである．加速電圧800Ｖの場合で，窒

素ガスを導入しない場合（図中記号Ｎ２:---）と窒素ガ

スを導入して放電を起こさない場合（図中記号

RF:---)と窒素励起ビームとしてアシスト照射を行っ

た場合(図中記号RF:200W)による違いを示している．

窒素ガスを導入せずに成膜した場合は金属光沢の

Al薄膜が得られ，Ａｌ(111)面からの回折ラインのみが

みられている．窒素ガスを３．３×ｌＯ－２Ｐａ導入した場

合で，ＲＦ電力を投入しなければ非晶質のＡｌ薄膜にな

り，さらにRF電力200Ｗで窒素励起粒子ビームを照射

した場合にはＡｌＮ(002)面からの回折ラインのみが確

認でき，ＡｌＮ薄膜が作製できていることが分かる．

図１４には分光透過率・反射率を示す．窒素ガスを

導入しない場合（図中記号Ｎ２:---）及び窒素ガスは

導入するがＲＦ放電を起こさない場合（図中記号

RF:---）には，窒化反応が起こらず，透過光が認めら

れない金属光沢のＡｌ薄膜となっていることが分かる．

また，200ＷのＲＦ電力を投入して窒素励起ビームアシ

ストを行って作製したＡｌＮ薄膜（図中記号ＲＦ:200W）

は膜厚の効果による干渉を示す透過率の高いものが

得られ，充分に窒化反応が進んでいると考えられる．

エリプソメトリにより測定した屈折率はバルクＡｌＮ

の物性値に近い２．１１であった．

これらのことより，励起粒子ビームアシストを用い

たIBS法により室温基板上に較的配向性の良いＡｌＮ薄

膜が得られていることが分かり，窒素励起ビームの照

射によりＡｌを充分に窒化できることが確認された．

1０

AIN(002） Vbcc:800Ｖ １

５０

２ｅ(deg.）
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RR200W

N2:a3X10~2Pａ
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大阪府立産業技術総合研究所報告No.１６，２００２

ＲＲーー

N2:a3x1O-2Pa
画画一一画一～～

ＲＦ８－－－

Ｎ２:~~ー

副Ⅲ

3０ 7０ 9０

WAyELENGTH(nm）

図ｌ４ＡｌＮ薄膜の分光透過率及び反射率
AlＮ薄膜のＸ線回折パタ

スパッタ電圧800Ｖで作製した図１３

ン

スパッタイオン源 励起粒子ビーム源 基板

Ａｒガス圧 1.3×１０zPa Ｎｚガス圧 3.3×104Pａ バイアス電圧

加速電圧 800Ｖ Ａｒガス圧 電流

ターゲット電流 22ｍＡ ＲＦ電力 200Ｗ 温度 室温
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４．まとめ

PVDによる薄膜作製時のアシスト用として低エネル

ギー励起粒子ビーム源の開発を行った.酸素のような

活性ガスでの安定動作を目指し,高周波放電を用いる

方式のビーム源を開発した.そのビーム特性を調べた

結果,イオンのみならず多くの励起粒子が含まれるこ

とが確認できた．特に，酸素励起ビームの照射特性を

詳細に検討した結果,ガス導入系に用いているマルチ

キャピラリーの効果により，高いフラックス量を保っ

たまま,比較的長い距離の照射が実現できていること

が分かった．

励起粒子ビーム源の照射効果を調べるために,励起

粒子ビームアシストイオンビームスパッタ法により，

基板加熱をしない室温ガラス基板上への化合物薄膜

作製を試みた．

透明導電膜であるITO薄膜に関しては，In-Sn合金

ターゲットをＡｒイオンビームでスパッタし，基板へ

酸素励起ビームを照射することにより室温成膜を行

った．その結果，透過率が良好で，比抵抗7.0×lO-4

Qcm程度のＩＴＯ薄膜が室温基板上に比較的容易に得

られることが分かった．さらに，ビーム中に含まれる

イオンの衝撃を抑えるために,基板バイアス等の適切

な条件を設定することによって，より良好な特性の

ITO薄膜を作製できる可能性を見いだした．

ＡｌＮ薄膜に関しては，Ａｌ金属ターゲットをＡｒイオ

ンビームでスパッタし,基板へ窒素励起ビームを照射

することにより，室温成膜を行った．その結果，透過

率９０%程度で屈折率2.11,Ａ1N(002)面に優先配向した

ＡｌＮ薄膜が得られた．

これらのことにより，本励起粒子ビーム源の化合物

薄膜形成への応用として,金属ターゲットを出発材料

としたイオンビームスパッタ法と組み合わせること

により，良好な特性を持つ酸化物・窒化物薄膜を室温

基板上に作製できることが分かり，作製する化合物薄

膜の特性を損なうことなく充分に反応に寄与する酸

素励起ビーム,窒素励起ビームの照射効果が明らかに

なった．

本研究の基幹となる低エネルギー励起粒子ビーム

源は（株）クライオパックとの共同開発によるもので

ある．関係各位に感謝いたします．
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