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(57)【要約】

【課題】試料に対するＸ線透過方向のアライメントを容

易にし、また、Ｘ線透過方向以外の方向から試料を保持

するとともに、試料の効率的な加熱を可能とする試料加

熱ホルダーを提供する。

【解決手段】本発明の試料加熱ホルダー１００は、主面

１０１ａに平行な第一の方向Ｄ１に一端１０１ｂと他端

１０１ｃを有する導体板１０１と、導体板１０１に接続

された第一の電極１０２および第二の電極１０３と、を

備え、導体板１０１は、一端１０１ｂ内側に、第一の方

向Ｄ１に延在し、他端１０１ｃに到達せず、かつ主面１

０１ａと垂直な第二の方向Ｄ２に貫通したスリット１０

４を有し、第一の電極１０２、第二の電極１０３は、導

体板１０１のうち、スリット１０４により分割された一

端１０１ｂ側の一方１０１ｄ、他方１０１ｅにそれぞれ

接続され、スリット幅１０４ｂは１～１０００μｍであ

る。

【選択図】図１
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】

【 請 求 項 １ 】

　 主 面 に 平 行 な 第 一 の 方 向 に 一 端 と 他 端 を 有 す る 導 体 板 と 、

　 前 記 導 体 板 に 接 続 さ れ た 第 一 の 電 極 お よ び 第 二 の 電 極 と 、 を 備 え 、

　 前 記 導 体 板 は 、 前 記 一 端 内 側 に 、 前 記 第 一 の 方 向 に 延 在 し 、 前 記 他 端 に 到 達 せ ず 、 か つ

前 記 主 面 と 垂 直 な 第 二 の 方 向 に 貫 通 し た ス リ ッ ト を 有 し 、

　 前 記 第 一 の 電 極 、 前 記 第 二 の 電 極 は 、 前 記 導 体 板 の う ち 、 前 記 ス リ ッ ト に よ り 分 割 さ れ

た 前 記 一 端 側 の 一 方 、 他 方 に そ れ ぞ れ 接 続 さ れ 、

　 前 記 ス リ ッ ト 幅 は ２ ０ μ ｍ 以 上 、 ５ ０ ０ μ ｍ 以 下 で あ る 、 こ と を 特 徴 と す る 試 料 加 熱 ホ

ル ダ ー 。

【 請 求 項 ２ 】

　 前 記 第 二 の 方 向 か ら の 平 面 視 に お い て 、 前 記 他 端 は 、 前 記 一 端 か ら 遠 ざ か る 方 向 に 凸 の

曲 線 で 構 成 さ れ る こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 。

【 請 求 項 ３ 】

　 前 記 第 一 の 方 向 に お け る 前 記 ス リ ッ ト の 長 さ が 、 ２ ０ ｍ ｍ 以 上 、 ５ ０ ｍ ｍ 以 下 で あ る こ

と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 。

【 請 求 項 ４ 】

　 前 記 導 体 板 は 、 タ ン グ ス テ ン 、 レ ニ ウ ム 、 タ ン タ ル 、 モ リ ブ デ ン 、 ジ ル コ ニ ウ ム 、 白 金

、 ロ ジ ウ ム 、 ハ フ ニ ウ ム 、 炭 素 の う ち 、 少 な く と も 一 つ を 含 む 材 料 か ら な る 、 請 求 項 １ に

記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 。

【 請 求 項 ５ 】

　 前 記 導 体 板 の 主 面 は 、

　 前 記 ス リ ッ ト を 挟 み 、 前 記 一 端 側 か ら 前 記 他 端 側 に 向 か っ て 延 在 す る 二 つ の 直 線 部 と 、

　 前 記 他 端 側 に お い て 、 二 つ の 前 記 直 線 部 を 連 結 す る 曲 線 部 と 、 で 構 成 さ れ る Ｕ 字 形 状 を

有 す る 、 こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 。

【 請 求 項 ６ 】

　 ３ ０ ０ Ｋ 以 上 、 ３ ０ ０ ０ Ｋ 以 下 の 温 度 範 囲 に お い て 、 前 記 導 体 板 の 前 記 第 一 の 方 向 の 熱

膨 張 量 が 、 前 記 ス リ ッ ト 内 に 装 填 す る 試 料 の 前 記 第 一 の 方 向 に お け る 長 さ の 半 分 以 下 で あ

る 、 こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 。

【 請 求 項 ７ 】

　 前 記 ス リ ッ ト 幅 が 、 前 記 導 体 板 の 厚 み の ６ ０ ％ 以 下 で あ る 、 こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １

に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 。

【 請 求 項 ８ 】

　 前 記 ス リ ッ ト 幅 が 、 ２ ０ μ ｍ 以 上 、 ２ ０ ０ μ ｍ 以 下 で あ る 、 こ と を 特 徴 と す る 請 求 項 １

に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 。

【 請 求 項 ９ 】

　 熱 電 対 を さ ら に 備 え 、

　 前 記 導 体 板 の 一 方 の 主 面 に お い て 、 前 記 曲 線 部 に 前 記 熱 電 対 の 一 端 が 溶 接 さ れ 、

　 前 記 導 体 板 の 他 方 の 主 面 に お い て 、 前 記 曲 線 部 に 前 記 熱 電 対 の 他 端 が 溶 接 さ れ る 、 こ と

を 特 徴 と す る 請 求 項 １ に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 。

【 請 求 項 １ ０ 】

　 請 求 項 １ ～ ９ の い ず れ か 一 項 に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー の 使 用 方 法 で あ っ て 、

　 前 記 ス リ ッ ト に 、 有 機 溶 媒 に 混 ぜ 込 ん だ 試 料 を 塗 布 す る 工 程 と 、

　 塗 布 後 の 前 記 試 料 を １ ０ ０ ０ Ｋ 以 上 に 加 熱 す る 工 程 と 、 を 有 す る こ と を 特 徴 と す る 試 料

加 熱 ホ ル ダ ー の 使 用 方 法 。

【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】

【 技 術 分 野 】

【 ０ ０ ０ １ 】

　 本 発 明 は 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー と そ の 使 用 方 法 に 関 す る 。

【 背 景 技 術 】
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【 ０ ０ ０ ２ 】

　 核 燃 料 の 高 温 で の 振 る 舞 い に 関 心 が 集 ま っ て い る が 、 核 燃 料 の 融 点 は 非 常 に 高 く 、 高 温

域 で の 試 料 の 保 持 が 難 し い た め 、 そ の 実 験 手 法 が 確 立 さ れ て い な い 。 高 温 域 の 影 響 を 回 避

す る 手 法 と し て 、 試 料 を 直 接 保 持 せ ず 、 ガ ス 浮 遊 さ せ た 状 態 で 、 レ ー ザ ー 照 射 に よ り 溶 融

さ せ る 手 法 が 開 示 さ れ て い る （ 非 特 許 文 献 １ ） 。 し か し な が ら 、 試 料 を ガ ス 浮 遊 さ せ る た

め に は 、 試 料 の 厚 み が ２ ～ ３ ｍ ｍ で あ る こ と が 求 め ら れ る た め 、 こ の 手 法 で は 、 試 料 に Ｘ

線 を 透 過 さ せ る Ｘ Ａ Ｆ Ｓ （ X-ray Absorption Fine Structure） 測 定 を 行 う こ と は 難 し い

。 一 方 、 金 属 製 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー を 抵 抗 加 熱 す る こ と で 、 ホ ル ダ ー 内 で ２ ０ ０ ０ Ｋ に 加

熱 さ れ た Ｕ Ｏ ２ の Ｘ Ａ Ｆ Ｓ 測 定 が 開 示 さ れ て い る が 、 こ ち ら も 試 料 ホ ル ダ ー の 形 状 の た め

透 過 Ｘ Ａ Ｆ Ｓ は 実 施 で き ず に 蛍 光 Ｘ Ａ Ｆ Ｓ に 限 定 し て い る （ 非 特 許 文 献 ２ ） 。

【 ０ ０ ０ ３ 】

　 金 属 製 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー を 抵 抗 加 熱 す る こ と で 、 ホ ル ダ ー 内 に 装 填 し た 試 料 の 高 温 に

お け る 透 過 Ｘ Ａ Ｆ Ｓ を 測 定 す る 試 み は 、 過 去 に 何 例 か 報 告 さ れ て い る が （ 非 特 許 文 献 ３ 、

４ ） 、 約 ２ ０ ０ ０ Ｋ が 到 達 最 高 温 度 で あ る 。 Ｂ Ｎ 等 の Ｘ 線 を あ る 程 度 透 過 す る 試 料 ホ ル ダ

ー に 、 試 料 を 封 入 し て 加 熱 炉 で 加 熱 し 、 高 温 で の 透 過 Ｘ Ａ Ｆ Ｓ を 測 定 す る 試 み も 過 去 に 報

告 さ れ て い る が （ 非 特 許 文 献 ５ ～ ７ ） 、 ２ ０ ０ ０ Ｋ 超 の 温 度 で の 測 定 は 困 難 で あ る 他 、 ホ

ル ダ ー に よ る Ｘ 線 の 吸 収 が Ｘ Ａ Ｆ Ｓ 測 定 に 悪 影 響 を 与 え る 問 題 が あ る 。

【 ０ ０ ０ ４ 】

　 原 子 力 工 学 関 連 の 開 発 に 関 係 し て 、 温 度 ２ ０ ０ ０ Ｋ 超 の 高 温 融 体 の Ｘ Ａ Ｆ Ｓ 測 定 の ニ ー

ズ は 増 加 し て い る が 、 試 料 の 温 度 を 抵 抗 加 熱 法 を 用 い て ２ ０ ０ ０ Ｋ よ り 高 く す る 場 合 、 次

の よ う な 課 題 が 生 じ る 。 す な わ ち 、 高 温 加 熱 に 伴 う 試 料 ホ ル ダ ー の 熱 膨 張 、 熱 歪 み が 大 き

く な り 、 試 料 に 対 す る Ｘ 線 透 過 方 向 の ア ラ イ メ ン ト 維 持 が 難 し く な る 。 ま た 、 Ｘ 線 を 透 過

さ せ る 方 向 に は 高 温 で 液 体 状 態 に な っ た 試 料 を 保 持 す る 部 材 を 配 置 で き ず 、 液 体 状 態 の 試

料 を 、 こ の 方 向 に 漏 れ 出 さ な い よ う に 保 持 す る こ と が 難 し い 。 ま た 、 高 温 加 熱 に 伴 う 試 料

の 汚 染 、 蒸 発 減 量 、 試 料 周 囲 （ カ プ ト ン 窓 等 ） の 熱 輻 射 に よ る 損 壊 を 避 け る た め 、 試 料 の

効 率 的 な 加 熱 が 必 要 と な る 。

【 先 行 技 術 文 献 】

【 非 特 許 文 献 】

【 ０ ０ ０ ５ 】

【 非 特 許 文 献 １ 】 Skinner. L. B. et. al. ＇ Molten Uranium Dioxide Structure and Dy

namics＇ , Science 2014, 346 (6212), 984-987

【 非 特 許 文 献 ２ 】 Damien Prieur et. al. ＇ Peculiar Thermal Behavior of U O2 Local S

tructure＇ Inorg. Chem. 2018, 57, 14890-14894

【 非 特 許 文 献 ３ 】 F. Farges et. al. ＇ A new device for X AFS data collection up to

2000 K (or 3700 K under vacuum)＇ Nuclear Instruments and Methods in Physics Res

earch B 101 (1995) 493-498

【 非 特 許 文 献 ４ 】 Pengfei An et. al. ＇ A facile heating cell for in situ transmitt

ance and fluorescence X-ray absorption spectroscopy investigations＇ J. Synchrot

ron Rad. (2014). 21, 165-169

【 非 特 許 文 献 ５ 】 Anna L. Smith et. al. ＇ In situ high-temperature EX AFS measureme

nts on radioactive and air-sensitive molten salt materials＇ J. Synchrotron Rad.

 (2019). 26, 124-136

【 非 特 許 文 献 ６ 】 Y. Okamoto et. al. ＇ High-temperature X AFS measurement of molten

 salt systems＇ Nuclear Instruments and Methods in Physics Research A 487 (2002)

 605-611

【 非 特 許 文 献 ７ 】 岡 本 芳 浩 他 「 廃 棄 物 低 減 を 目 指 す ガ ラ ス 固 化 技 術 高 度 化 の た め の 放 射

光 利 用 」 放 射 光 July 2018 Vol.31 No.4 274-280

【 発 明 の 概 要 】

【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】

【 ０ ０ ０ ６ 】
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　 本 発 明 は 上 記 事 情 に 鑑 み て な さ れ た も の で あ り 、 高 温 に 加 熱 さ れ た 試 料 の Ｘ 線 透 過 方 向

の ア ラ イ メ ン ト を 容 易 に し （ ア ラ イ メ ン ト 維 持 性 を 向 上 さ せ ） 、 ま た 、 Ｘ 線 透 過 方 向 以 外

の 方 向 か ら 試 料 を 保 持 す る と と も に 、 試 料 の 効 率 的 な 加 熱 を 可 能 と す る 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー

と 、 そ の 使 用 方 法 を 提 供 す る こ と を 目 的 と す る 。

【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】

【 ０ ０ ０ ７ 】

　 上 記 課 題 を 解 決 す る た め 、 本 発 明 は 以 下 の 手 段 を 採 用 し て い る 。

【 ０ ０ ０ ８ 】

（ １ ） 本 発 明 の 一 態 様 に 係 る 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー は 、 主 面 に 平 行 な 第 一 の 方 向 に 一 端 と 他 端

を 有 す る 導 体 板 と 、 前 記 導 体 板 に 接 続 さ れ た 第 一 の 電 極 お よ び 第 二 の 電 極 と 、 を 備 え 、 前

記 導 体 板 は 、 前 記 一 端 内 側 に 、 前 記 第 一 の 方 向 に 延 在 し 、 前 記 他 端 に 到 達 せ ず 、 か つ 前 記

主 面 と 垂 直 な 第 二 の 方 向 に 貫 通 し た ス リ ッ ト を 有 し 、 前 記 第 一 の 電 極 、 前 記 第 二 の 電 極 は

、 前 記 導 体 板 の う ち 、 前 記 ス リ ッ ト に よ り 分 割 さ れ た 前 記 一 端 側 の 一 方 、 他 方 に そ れ ぞ れ

接 続 さ れ 、 前 記 ス リ ッ ト 幅 は ２ ０ μ ｍ 以 上 、 ５ ０ ０ μ ｍ 以 下 で あ る 。

【 ０ ０ ０ ９ 】

（ ２ ） 上 記 （ １ ） に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 前 記 第 二 の 方 向 か ら の 平 面 視 に お

い て 、 前 記 他 端 は 、 前 記 一 端 か ら 遠 ざ か る 方 向 に 凸 の 曲 線 で 構 成 さ れ る こ と が 好 ま し い 。

【 ０ ０ １ ０ 】

（ ３ ） 上 記 （ １ ） に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 前 記 第 一 の 方 向 に お け る 前 記 ス リ

ッ ト の 長 さ が 、 ２ ０ ｍ ｍ 以 上 、 ５ ０ ｍ ｍ 以 下 で あ る こ と が 好 ま し い 。

【 ０ ０ １ １ 】

（ ４ ） 上 記 （ １ ） に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 前 記 導 体 板 は 、 タ ン グ ス テ ン 、 レ

ニ ウ ム 、 タ ン タ ル 、 モ リ ブ デ ン 、 ジ ル コ ニ ウ ム 、 白 金 、 ロ ジ ウ ム 、 ハ フ ニ ウ ム 、 炭 素 の う

ち 、 少 な く と も 一 つ を 含 む 材 料 か ら な る こ と が 好 ま し い 。

【 ０ ０ １ ２ 】

（ ５ ） 上 記 （ １ ） に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 前 記 導 体 板 の 主 面 は 、 前 記 ス リ ッ

ト を 挟 み 、 前 記 一 端 側 か ら 前 記 他 端 側 に 向 か っ て 延 在 す る 二 つ の 直 線 部 と 、 前 記 他 端 側 に

お い て 、 二 つ の 前 記 直 線 部 を 連 結 す る 曲 線 部 と 、 で 構 成 さ れ る Ｕ 字 形 状 を 有 し て も よ い 。

【 ０ ０ １ ３ 】

（ ６ ） 上 記 （ １ ） に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 ３ ０ ０ Ｋ 以 上 、 ３ ０ ０ ０ Ｋ 以 下 の

温 度 範 囲 に お い て 、 前 記 導 体 板 の 前 記 第 一 の 方 向 の 熱 膨 張 量 が 、 前 記 ス リ ッ ト 内 に 装 填 す

る 試 料 の 前 記 第 一 の 方 向 に お け る 長 さ の 半 分 以 下 で あ る こ と が 好 ま し い 。

【 ０ ０ １ ４ 】

（ ７ ） 上 記 （ １ ） に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 前 記 ス リ ッ ト 幅 が 、 前 記 導 体 板 の

厚 み の ６ ０ ％ 以 下 で あ る 、 こ と が 好 ま し い 。

【 ０ ０ １ ５ 】

（ ８ ） 上 記 （ １ ） に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 前 記 ス リ ッ ト 幅 が 、 ２ ０ μ ｍ 以 上

、 ２ ０ ０ μ ｍ 以 下 で あ る 、 こ と が 好 ま し い 。

【 ０ ０ １ ６ 】

（ ９ ） 上 記 （ １ ） に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 熱 電 対 を さ ら に 備 え 、 前 記 導 体 板

の 一 方 の 主 面 に お い て 、 前 記 曲 線 部 に 前 記 熱 電 対 の 一 端 が 溶 接 さ れ 、 前 記 導 体 板 の 他 方 の

主 面 に お い て 、 前 記 曲 線 部 に 前 記 熱 電 対 の 他 端 が 溶 接 さ れ て も よ い 。

【 ０ ０ １ ７ 】

（ １ ０ ） 本 発 明 の 一 態 様 に 係 る 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー の 使 用 方 法 は 、 上 記 （ １ ） ～ （ ９ ） の い

ず れ か 一 つ に 記 載 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー の 使 用 方 法 で あ っ て 、 前 記 ス リ ッ ト に 、 有 機 溶 媒 に

混 ぜ 込 ん だ 試 料 を 塗 布 す る 工 程 と 、 塗 布 後 の 前 記 試 料 を １ ０ ０ ０ Ｋ 以 上 に 加 熱 す る 工 程 と

、 を 有 す る 。

【 発 明 の 効 果 】

【 ０ ０ １ ８ 】

　 本 発 明 に よ れ ば 、 試 料 に 対 す る Ｘ 線 透 過 方 向 の ア ラ イ メ ン ト を 容 易 に し 、 ま た 、 Ｘ 線 透
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過 方 向 以 外 の 方 向 か ら 試 料 を 保 持 す る と と も に 、 試 料 の 効 率 的 な 加 熱 を 可 能 と す る 試 料 加

熱 ホ ル ダ ー と 、 そ の 使 用 方 法 を 提 供 す る こ と が で き る 。

【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】

【 ０ ０ １ ９ 】

【 図 １ 】 （ ａ ） 、 （ ｂ ） 本 発 明 の 一 実 施 形 態 に 係 る 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー の 平 面 図 、 断 面 図 で

あ る 。

【 図 ２ 】 実 施 例 １ の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 試 料 を 溶 融 さ せ る 前 の 電 子 顕 微 鏡 写 真 で

あ る 。

【 図 ３ 】 実 施 例 １ の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 試 料 を 溶 融 さ せ た 後 の 電 子 顕 微 鏡 写 真 で

あ る 。

【 図 ４ 】 溶 融 後 の 試 料 に つ い て 、 Ｘ Ａ Ｆ Ｓ 測 定 で 得 ら れ た ス ペ ク ト ル を 示 す グ ラ フ で あ る

。

【 図 ５ 】 実 施 例 ２ の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 表 面 の 輝 度 温 度 お よ び 真 温 度 の 時 間 変 化

を 示 す グ ラ フ で あ る 。

【 図 ６ 】 実 施 例 ２ の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 表 面 の 輝 度 温 度 と 真 温 度 の 関 係 を 示 す グ

ラ フ で あ る 。

【 図 ７ 】 実 施 例 ３ の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 表 面 の 輝 度 温 度 と 真 温 度 の 関 係 を 示 す グ

ラ フ で あ る 。

【 図 ８ 】 （ ａ ） 、 （ ｂ ） 実 施 例 ４ の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 導 体 板 の 一 方 の 面 、 他 方

の 面 の 拡 大 画 像 で あ る 。

【 図 ９ 】 実 施 例 ４ の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 表 面 と ス リ ッ ト 内 の 温 度 差 の 表 面 温 度 依

存 性 を 示 す グ ラ フ で あ る 。

【 図 １ ０ 】 実 施 例 ５ の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 導 体 板 の 一 方 の 面 の 拡 大 画 像 で あ る 。

【 図 １ １ 】 実 施 例 ６ の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に お い て 、 表 面 と ス リ ッ ト 内 の 温 度 差 の 表 面 温 度

依 存 性 を 示 す グ ラ フ で あ る 。

【 発 明 を 実 施 す る た め の 形 態 】

【 ０ ０ ２ ０ 】

　 以 下 、 本 発 明 を 適 用 し た 実 施 形 態 に 係 る 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー と そ の 使 用 方 法 に つ い て 、 図

面 を 用 い て 詳 細 に 説 明 す る 。 な お 、 以 下 の 説 明 で 用 い る 図 面 は 、 特 徴 を 分 か り や す く す る

た め に 、 便 宜 上 特 徴 と な る 部 分 を 拡 大 し て 示 し て い る 場 合 が あ り 、 各 構 成 要 素 の 寸 法 比 率

な ど が 実 際 と 同 じ で あ る と は 限 ら な い 。 ま た 、 以 下 の 説 明 に お い て 例 示 さ れ る 材 料 、 寸 法

等 は 一 例 で あ っ て 、 本 発 明 は そ れ ら に 限 定 さ れ る も の で は な く 、 そ の 要 旨 を 変 更 し な い 範

囲 で 適 宜 変 更 し て 実 施 す る こ と が 可 能 で あ る 。

【 ０ ０ ２ １ 】

＜ 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー ＞

　 図 １ （ ａ ） は 、 本 発 明 の 一 実 施 形 態 に 係 る 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー （ 試 料 加 熱 セ ル ） １ ０ ０ の

平 面 図 で あ る 。 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー １ ０ ０ は 、 主 に 、 導 体 板 １ ０ １ と 、 第 一 の 電 極 １ ０ ２ と

、 第 二 の 電 極 １ ０ ３ と 、 を 備 え る 。 図 １ （ ｂ ） は 、 図 １ （ ａ ） の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー １ ０ ０

を 、 Ａ － Ａ 線 を 含 む 平 面 で 切 断 し た 場 合 の 断 面 図 で あ る 。

【 ０ ０ ２ ２ 】

　 導 体 板 １ ０ １ は 、 そ の 主 面 １ ０ １ ａ に 平 行 な 第 一 の 方 向 Ｄ １ に 、 一 端 １ ０ １ ｂ と 他 端 １

０ １ ｃ と を 有 す る 。 ま た 、 導 体 板 １ ０ １ は 、 一 端 １ ０ １ ｂ か ら 内 側 に 、 第 一 の 方 向 Ｄ １ に

沿 っ て 延 在 し 、 他 端 １ ０ １ ｃ に は 到 達 せ ず 、 か つ 主 面 １ ０ １ ａ と 垂 直 な 第 二 の 方 向 （ 厚 み

方 向 ） Ｄ ２ に 貫 通 す る ス リ ッ ト １ ０ ４ を 有 す る 。 導 体 板 の 厚 み １ ０ １ ｔ は 、 Ｘ 線 の 透 過 率

、 加 熱 ホ ル ダ ー と し て の 強 度 等 の 観 点 か ら 、 ０ ． ２ ｍ ｍ 以 上 、 １ ． ０ ｍ ｍ 以 下 で あ る こ と

が 好 ま し く 、 ０ ． ２ ｍ ｍ 以 上 、 ０ ． ７ ｍ ｍ 以 下 で あ る こ と が よ り 好 ま し く 、 ０ ． ３ ｍ ｍ 以

上 、 ０ ． ５ ｍ ｍ で あ れ ば さ ら に 好 ま し い 。

【 ０ ０ ２ ３ 】

　 ス リ ッ ト １ ０ ４ の 延 在 方 向 （ 第 一 の 方 向 Ｄ １ ） の 長 さ １ ０ ４ ａ は 、 ２ ０ ｍ ｍ 以 上 、 ５ ０

ｍ ｍ 以 下 で あ れ ば 好 ま し く 、 ２ ０ ｍ ｍ 以 上 、 ３ ０ ｍ ｍ 以 下 で あ れ ば よ り 好 ま し い 。
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【 ０ ０ ２ ４ 】

　 第 一 の 方 向 Ｄ １ と 第 二 の 方 向 Ｄ ２ に 垂 直 な 第 三 の 方 向 Ｄ ３ に お い て 、 ス リ ッ ト の 幅 １ ０

４ ｂ は 、 濡 れ 性 に よ っ て 液 体 状 態 の 試 料 を ス リ ッ ト １ ０ ４ 内 に 保 持 で き る 程 度 で あ り 、 か

つ ス リ ッ ト １ ０ ４ 内 を 黒 体 炉 の 状 態 に 近 づ け る 程 度 で あ る と す る 。 濡 れ 性 に よ る 試 料 の ス

リ ッ ト へ の 密 着 は 、 ス リ ッ ト の 幅 １ ０ ４ ｂ を ２ ０ μ ｍ 以 上 、 ２ ０ ０ μ ｍ 以 下 と す れ ば 実 現

す る こ と が で き る 。 ス リ ッ ト １ ０ ４ 内 を 黒 体 炉 の 状 態 に 近 づ け る ス リ ッ ト 幅 １ ０ ４ ｂ は 、

例 え ば 導 体 板 の 厚 み １ ０ １ ｔ に 対 す る 比 率 （ ス リ ッ ト 幅 １ ０ ４ ｂ ／ 厚 み １ ０ １ ｔ ） を ６ ０

％ 以 下 と す る こ と で 実 現 す る こ と が で き る 。 具 体 的 に は 、 ス リ ッ ト 幅 １ ０ ４ ｂ を 、 ２ ０ μ

ｍ 以 上 、 ５ ０ ０ μ ｍ 以 下 と す れ ば よ く 、 ５ ０ μ ｍ 以 上 、 ３ ０ ０ μ ｍ 以 下 と す れ ば 好 ま し い

。 当 該 比 率 を 小 さ く す る ほ ど 、 ス リ ッ ト １ ０ ４ の 内 壁 面 か ら の 熱 輻 射 が 、 ス リ ッ ト １ ０ ４

の 外 部 に 散 逸 し に く く な る た め 、 ス リ ッ ト １ ０ ４ 内 を 黒 体 炉 の 状 態 に 近 づ け る こ と が で き

る 。

【 ０ ０ ２ ５ 】

　 ス リ ッ ト １ ０ ４ の 延 在 方 向 に お け る 端 部 、 す な わ ち ス リ ッ ト の 先 端 １ ０ ４ ｃ の 形 状 に つ

い て は 、 限 定 さ れ る も の で は な い が 、 加 工 上 の 都 合 に よ り 、 丸 み を 帯 び た も の と な る こ と

が 多 い 。 導 体 板 の 他 端 １ ０ １ ｃ と ス リ ッ ト の 先 端 １ ０ ４ ｃ と の 間 に は 、 ２ ｍ ｍ 以 上 、 ５ ｍ

ｍ 以 下 の 間 隔 （ 距 離 ） が あ る こ と が 好 ま し い 。

【 ０ ０ ２ ６ 】

　 導 体 板 １ ０ １ の 主 面 の 形 状 に つ い て は 、 限 定 さ れ る こ と は な い が 、 第 一 電 極 １ ０ ２ と 第

二 電 極 １ ０ ３ の 間 に 電 流 が 流 れ や す い 形 状 、 す な わ ち ス リ ッ ト １ ０ ４ の 外 周 に 沿 っ た 形 状

で あ る こ と が 好 ま し く 、 例 え ば 図 １ （ ａ ） に 示 す よ う な Ｕ 字 形 状 が 挙 げ ら れ る 。 導 体 板 の

主 面 １ ０ １ ａ は 、 ス リ ッ ト １ ０ ４ を 挟 み 、 導 体 板 の 一 端 １ ０ １ ｂ 側 か ら 他 端 １ ０ １ ｃ 側 に

向 か っ て 延 在 す る 二 つ の 直 線 部 １ ０ １ Ａ 、 １ ０ １ Ｂ と 、 他 端 １ ０ １ ｃ 側 に お い て 、 二 つ の

直 線 部 １ ０ １ Ａ 、 １ ０ １ Ｂ を 連 結 す る 一 つ の 曲 線 部 １ ０ １ Ｇ と 、 で 構 成 さ れ る 。

【 ０ ０ ２ ７ 】

　 直 線 部 １ ０ １ Ａ 、 １ ０ １ Ｂ は 、 ス リ ッ ト １ ０ ４ を 挟 み 、 ス リ ッ ト １ ０ ４ と 平 行 に 延 在 す

る 。 直 線 部 １ ０ １ Ａ 、 １ ０ １ Ｂ の 長 さ １ ０ １ ｆ は 、 ス リ ッ ト の 長 さ １ ０ ４ ａ と 略 等 し い 。

ス リ ッ ト １ ０ ４ 内 を 黒 体 炉 の 状 態 に 近 づ け 、 加 熱 効 率 を 向 上 さ せ る 観 点 か ら 、 ス リ ッ ト の

幅 １ ０ ４ ｂ と 導 体 板 の 厚 み １ ０ １ ｂ の 比 （ １ ０ ４ ｂ ／ １ ０ １ ｔ ） は 、 ０ ． ６ 以 下 で あ る こ

と が 好 ま し い 。

【 ０ ０ ２ ８ 】

　 曲 線 部 １ ０ １ Ｇ は 、 導 体 板 の 他 端 １ ０ １ ｃ 側 に お い て 、 二 つ の 直 線 部 １ ０ １ Ａ 、 １ ０ １

Ｂ を 連 結 し 、 ス リ ッ ト の 先 端 １ ０ ４ ｃ を 覆 う 。 第 二 の 方 向 か ら の 平 面 視 に お い て 、 導 体 板

の 他 端 １ ０ １ ｃ は 、 一 端 １ ０ １ ｂ か ら 遠 ざ か る 方 向 に 凸 の 曲 線 で 構 成 さ れ る 。 こ の 曲 線 の

曲 率 半 径 は 、 直 線 部 の 幅 １ ０ １ ｗ お よ び ス リ ッ ト の 幅 １ ０ ４ ｂ に 応 じ て 決 め ら れ る が 、 例

え ば 、 ２ ｍ ｍ 以 上 ５ ｍ ｍ 以 下 と す る こ と が で き る 。 例 え ば 、 長 さ １ ０ １ ｆ が ２ ０ ｍ ｍ で あ

る 場 合 、 曲 率 半 径 は ２ ｍ ｍ で あ る こ と が 好 ま し く 、 長 さ １ ０ １ ｆ が ５ ０ ｍ ｍ で あ る 場 合 、

曲 率 半 径 は ５ ｍ ｍ で あ る こ と が 好 ま し い 。

【 ０ ０ ２ ９ 】

　 導 体 板 １ ０ １ は 、 例 え ば ワ イ ヤ ー 放 電 加 工 に よ り 、 金 属 の 薄 板 か ら 、 ス リ ッ ト 部 分 と 外

周 部 分 を 切 り 外 す こ と に よ っ て 得 ら れ る 。 導 体 板 １ ０ １ を 構 成 す る 金 属 材 料 と し て は 、 融

点 が ２ ０ ０ ０ Ｋ 以 上 、 好 ま し く は ３ ０ ０ ０ Ｋ 以 上 で あ り 、 か つ 試 料 と 反 応 し な い も の で あ

れ ば よ く 、 例 え ば 、 タ ン グ ス テ ン （ Ｗ ） 、 レ ニ ウ ム （ Ｒ ｅ ） 、 タ ン タ ル （ Ｔ ａ ） 、 モ リ ブ

デ ン （ Ｍ ｏ ） 、 ジ ル コ ニ ウ ム （ Ｚ ｒ ） 、 白 金 （ Ｐ ｔ ） 、 ロ ジ ウ ム （ Ｒ ｈ ） 、 ハ フ ニ ウ ム （

Ｈ ｆ ） 、 炭 素 （ Ｃ ） 等 の 高 融 点 金 属 も し く は 炭 素 材 料 、 あ る い は そ れ ら の い ず れ か を 含 む

合 金 （ 例 え ば 、 ９ ５ ％ Ｗ と ５ ％ Ｒ ｅ の 合 金 等 ） の う ち 、 少 な く と も 一 つ を 含 む も の が 挙 げ

ら れ る 。 こ れ ら の う ち 、 温 度 測 定 の 観 点 か ら は 、 ９ ５ ％ Ｗ と ５ ％ Ｒ ｅ の 合 金 、 ７ ４ ％ Ｗ と

２ ６ ％ Ｒ ｅ の 合 金 が 、 特 に 好 ま し い 。

【 ０ ０ ３ ０ 】

　 導 体 板 １ ０ １ の 一 端 １ ０ １ ｂ 側 は 、 ス リ ッ ト １ ０ ４ に よ っ て 分 割 さ れ る 。 分 割 さ れ た 一
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端 側 １ ０ １ ｂ の 一 方 １ ０ １ ｄ に 第 一 の 電 極 １ ０ ２ が 接 続 さ れ 、 他 方 １ ０ １ ｅ に 第 二 の 電 極

１ ０ ３ が 接 続 さ れ る 。

【 ０ ０ ３ １ 】

　 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー １ ０ ０ を 加 熱 し た 場 合 、 ス リ ッ ト 内 の 温 度 は 、 導 体 板 の 外 表 面 の 温 度

に 比 べ て 高 く な る 。 試 料 の 溶 融 状 態 を 把 握 す る 上 で 、 ス リ ッ ト 内 の 温 度 を 正 確 に 評 価 す る

こ と が 求 め ら れ る 。 例 え ば 、 本 実 施 形 態 に お い て 熱 電 対 を さ ら に 備 え 、 導 体 板 １ ０ １ の 一

方 の 主 面 に お い て 、 曲 線 部 １ ０ １ Ｇ に 当 該 熱 電 対 の 一 端 が 溶 接 さ れ 、 か つ 導 体 板 １ ０ １ の

他 方 の 主 面 に お い て 、 曲 線 部 １ ０ １ Ｇ に 当 該 熱 電 対 の 他 端 が 溶 接 さ れ て い れ ば 、 こ の 評 価

が 可 能 と な る 。

【 ０ ０ ３ ２ 】

　 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー １ ０ ０ の 材 質 を 、 熱 電 対 の 構 成 が 可 能 な ２ 種 類 の 金 属 の ど ち ら か と し

、 前 記 熱 電 対 を 構 成 す る ２ 種 類 の 金 属 の 細 線 を 、 前 記 導 体 の 前 記 直 線 部 分 の ス リ ッ ト 先 端

湾 曲 部 近 傍 の Ｕ 字 型 を 見 込 め る 発 熱 体 の 表 と 裏 面 に 個 別 に 溶 接 し 、 最 も 高 温 に な る ス リ ッ

ト 先 端 内 面 の 温 度 を 測 定 す る か 、 ス リ ッ ト 内 に 熱 電 対 を 溶 接 す る こ と に よ り 、 ス リ ッ ト 内

の 温 度 の 正 確 な 評 価 が 可 能 に な る と 考 え ら れ る 。

【 ０ ０ ３ ３ 】

＜ 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー の 使 用 方 法 ＞

　 上 述 し た 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー １ ０ ０ の 使 用 方 法 、 す な わ ち 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー １ ０ ０ を 用

い た 試 料 の 加 熱 は 、 主 に 次 の 三 つ の 工 程 （ 第 一 工 程 、 第 二 工 程 、 第 三 工 程 ） を 有 す る 。

【 ０ ０ ３ ４ 】

（ 第 一 工 程 ）

　 ス リ ッ ト １ ０ ４ 内 の 先 端 １ ０ ４ ｃ 付 近 に 、 試 料 Ｓ を 充 填 す る 。 充 填 す る 試 料 Ｓ の 形 状 は

、 ス リ ッ ト １ ０ ４ に 入 る 形 状 で あ れ ば よ く 、 例 え ば 、 板 状 の 部 材 、 あ る い は 粉 末 で あ っ て

も よ い 。 試 料 Ｓ が 粉 末 で あ る 場 合 に は 、 エ タ ノ ー ル 、 イ ソ プ ロ ピ ル ア ル コ ー ル 等 の 有 機 溶

剤 に 、 こ の 粉 末 を 混 ぜ 込 ん だ も の を 、 ス リ ッ ト １ ０ ４ に 塗 布 （ 充 填 ） す る 。

【 ０ ０ ３ ５ 】

（ 第 二 工 程 ）

　 充 填 後 の 試 料 Ｓ を 真 空 下 （ あ る い は 真 空 下 に 近 い 減 圧 下 ） で 加 熱 し 、 試 料 Ｓ の 表 面 の 水

分 等 の 蒸 発 成 分 を 除 去 す る 。 試 料 Ｓ が 粉 末 で あ る 場 合 、 １ ０ ０ ０ Ｋ 以 上 、 好 ま し く は １ ３

０ ０ Ｋ 程 度 ま で 加 熱 す る こ と に よ り 、 試 料 Ｓ と 導 体 板 １ ０ １ （ ス リ ッ ト １ ０ ４ ） と の 密 着

性 を 良 く す る こ と が で き る 。

【 ０ ０ ３ ６ 】

（ 第 三 工 程 ）

　 試 料 Ｓ の 充 填 後 、 一 般 的 な 直 流 電 源 を 用 い た 通 電 加 熱 法 等 に よ り 、 試 料 Ｓ を １ ０ ０ ０ Ｋ

以 上 で 加 熱 す る 。 具 体 的 に は 、 図 １ （ ａ ） に 示 す よ う に 、 第 一 の 電 極 １ ０ ２ が 高 電 位 と な

り 、 第 二 の 電 極 １ ０ ３ が 低 電 位 と な る よ う に 電 源 を 接 続 し 、 第 一 の 電 極 １ ０ ２ か ら 第 二 の

電 極 １ ０ ３ に 向 け て 、 ス リ ッ ト の 周 囲 に 沿 っ て 電 流 を 流 す 。 こ の 時 の 電 流 経 路 は 、 ス リ ッ

ト １ ０ ４ を 挟 ん で 第 一 の 電 極 １ ０ ２ と 第 二 の 電 極 １ ０ ３ と を 結 ぶ 最 短 の 経 路 に な る よ う に

選 択 さ れ る 。 そ の 結 果 と し て 、 電 流 経 路 が ス リ ッ ト の 先 端 １ ０ ４ ｃ 付 近 に 集 中 す る た め 、

ス リ ッ ト の 先 端 １ ０ ４ ｃ 付 近 が 局 所 的 に 高 温 で 加 熱 さ れ 、 そ こ に 接 し て い る 試 料 Ｓ も 同 様

に 加 熱 さ れ る 。 反 対 に 、 ス リ ッ ト の 先 端 １ ０ ４ ｃ 付 近 以 外 に は 電 流 経 路 が 集 中 し な い た め

、 高 温 に な る こ と が な く 、 熱 に よ る ダ メ ー ジ が 少 な く な っ て い る 。

【 ０ ０ ３ ７ 】

　 導 体 板 １ ０ １ は 、 第 一 の 電 極 １ ０ ２ 、 第 二 の 電 極 １ ０ ３ に よ り 、 一 端 側 だ け が 固 定 さ れ

て い る 状 態 で あ る た め 、 他 端 側 の 変 位 に よ る 熱 膨 張 が 可 能 と な っ て い る 。 よ り 詳 細 に は 、

３ ０ ０ Ｋ 以 上 、 ３ ０ ０ ０ Ｋ 以 下 の 温 度 範 囲 に お い て 、 導 体 板 １ ０ １ の 第 一 の 方 向 Ｄ １ の 熱

膨 張 量 が 、 ス リ ッ ト １ ０ ４ 内 に 装 填 （ 充 填 ） す る 試 料 Ｓ の 第 一 の 方 向 Ｄ １ に お け る 長 さ の

半 分 以 下 （ 例 え ば ５ ｍ ｍ 以 下 ） で あ る と 、 高 温 で の 測 定 の 際 に 求 め ら れ る 光 学 ア ラ イ メ ン

ト の 維 持 に 関 し て 好 ま し い 。 し た が っ て 、 電 流 方 向 （ こ こ で は 第 一 の 方 向 Ｄ １ ） に お け る

導 体 板 １ ０ １ の 熱 膨 張 が 拘 束 さ れ な い た め 、 厚 み 方 向 （ 第 二 の 方 向 Ｄ ２ ） の ス リ ッ ト １ ０
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４ の 形 状 の 歪 み を 防 ぐ こ と が で き る 。

【 ０ ０ ３ ８ 】

　 以 上 の よ う に 、 本 実 施 形 態 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー １ ０ ０ に よ れ ば 、 ス リ ッ ト の 先 端 １ ０ ４

ｃ に 電 流 が 集 中 し て 流 れ る こ と 、 お よ び 、 ス リ ッ ト １ ０ ４ 内 が 黒 体 炉 に 近 い 状 態 に な る こ

と に よ り 、 ス リ ッ ト の 先 端 １ ０ ４ ｃ を 高 温 で 効 率 的 に 加 熱 す る こ と が で き る た め 、 熱 に よ

る 導 体 板 １ ０ １ の ダ メ ー ジ を 抑 え た 上 で 、 Ｘ Ａ Ｆ Ｓ 測 定 を 行 う 試 料 Ｓ の 溶 融 状 態 を 実 現 す

る こ と が で き る 。 ま た 、 本 実 施 形 態 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー １ ０ ０ で は 、 熱 膨 張 に よ る ス リ ッ

ト １ ０ ４ の 貫 通 方 向 の 形 状 の 歪 み を 防 ぐ こ と が で き る た め 、 試 料 Ｓ に 照 射 し た Ｘ 線 を 、 こ

の 貫 通 方 向 に 透 過 さ せ る こ と が 可 能 と な り 、 Ｘ Ａ Ｆ Ｓ 測 定 を 行 う こ と が で き る 。 ま た 、 本

実 施 形 態 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー １ ０ ０ で は 、 ス リ ッ ト 幅 が ２ ０ μ ｍ 以 上 、 ５ ０ ０ μ ｍ 以 下 に

抑 え ら れ て い る た め 、 濡 れ 性 を 利 用 し て 、 液 体 状 態 の 試 料 Ｓ を ス リ ッ ト １ ０ ４ 内 に 保 持 さ

せ る こ と が で き る 。

【 実 施 例 】

【 ０ ０ ３ ９ 】

　 以 下 、 実 施 例 に よ り 、 本 発 明 の 効 果 を よ り 明 ら か な も の と す る 。 な お 、 本 発 明 は 、 以 下

の 実 施 例 に 限 定 さ れ る も の で は な く 、 そ の 要 旨 を 変 更 し な い 範 囲 で 適 宜 変 更 し て 実 施 す る

こ と が で き る 。

【 ０ ０ ４ ０ 】

（ 実 施 例 １ ）

　 上 記 実 施 形 態 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー を 作 製 し た 。 導 体 板 に つ い て は 、 Ｗ の 薄 板 か ら 切 り 出

し 、 各 部 が 次 の 寸 法 に な る よ う に 作 製 し た 。 ス リ ッ ト は 、 導 体 板 の 一 端 か ら 他 端 に 向 け て

、 太 さ ５ ０ μ ｍ の ワ イ ヤ ー を 用 い て 形 成 し た 。

　 　 導 体 板 の 厚 み （ １ ０ １ ｔ ） ： ０ ． ５ ｍ ｍ

　 　 直 線 部 の 長 さ （ １ ０ １ ｇ ） ： ２ ３ ｍ ｍ

　 　 直 線 部 の 幅 （ １ ０ １ ｗ ） ： ３ ． ４ ７ ｍ ｍ

　 　 曲 線 部 の 曲 率 半 径 （ Ｒ ） ： ３ ． ５ ｍ ｍ

　 　 ス リ ッ ト の 幅 １ ０ ４ ｂ ： ０ ． ０ ６ ｍ ｍ

【 ０ ０ ４ １ 】

　 直 径 約 ４ ０ μ ｍ の Ｚ ｒ Ｏ ２ 粉 体 を 分 散 さ せ た エ タ ノ ー ル 溶 液 を 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー の ス

リ ッ ト （ 幅 ０ ． ０ ６ ｍ ｍ 、 深 さ ０ ． ５ ｍ ｍ ） に 塗 布 し た 。 そ の 後 、 ア ル ゴ ン 雰 囲 気 中 で １

３ ０ ０ Ｋ に 加 熱 し て 、 Ｘ 線 が 透 過 可 能 な 低 密 度 の Ｚ ｒ Ｏ ２ の 焼 結 体 試 料 を ス リ ッ ト 内 に 形

成 し た 。

【 ０ ０ ４ ２ 】

　 図 ２ 、 ３ は 、 高 温 Ｘ Ａ Ｆ Ｓ 測 定 を 行 う 前 後 で の ス リ ッ ト １ ０ ４ 内 の 焼 結 体 試 料 Ｓ の 電 子

顕 微 鏡 写 真 で あ る 。 測 定 前 の 試 料 Ｓ １ と 比 較 す る と 、 測 定 後 の 試 料 Ｓ ２ は 、 粒 子 の 形 状 が

丸 み を 帯 び て 融 合 し て お り 、 明 ら か に 溶 融 し て い る こ と が 確 認 で き る 。

【 ０ ０ ４ ３ 】

　 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー （ 導 体 板 ） の 表 面 の 輝 度 温 度 を 放 射 温 度 計 で 測 定 し な が ら 、 手 動 で 所

定 の 電 流 を 印 可 し 、 輝 度 温 度 が 一 定 に な っ た こ と を 確 認 し て か ら 、 Ｘ Ａ Ｆ Ｓ 測 定 を 行 っ た

。

さ ら に 、 印 可 す る 電 流 値 （ 電 力 ） を 変 え て 、 同 じ 手 順 で 測 定 を 繰 り 返 し た 。

【 ０ ０ ４ ４ 】

　 図 ４ は 、 測 定 に よ っ て 得 ら れ た ス ペ ク ト ル を 比 較 す る グ ラ フ で あ る 。 各 ス ペ ク ト ル の 比

較 か ら 、 加 熱 電 力 を ２ ０ ３ Ｗ と し た と き に 酸 素 の 移 動 が 開 始 し 、 ４ ２ ０ Ｗ を 越 え る と 試 料

（ Ｚ ｒ Ｏ ２ ） の 溶 融 が 開 始 す る と 判 断 で き る 。 い ず れ の ス ペ ク ト ル か ら も 、 吸 収 率 が 同 じ

エ ネ ル ギ ー 値 の と き に ピ ー ク を 示 し 、 さ ら に 高 い エ ネ ル ギ ー 領 域 で 振 動 す る 様 子 が 見 ら れ

て い る こ と か ら 、 溶 融 し た Ｚ ｒ Ｏ ２ に 対 し 、 Ｘ Ａ Ｆ Ｓ 測 定 が 正 し く 行 わ れ て い る こ と が 分

か る 。

【 ０ ０ ４ ５ 】

（ 実 験 例 １ ）
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　 実 施 例 １ と 同 様 に 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー を 作 製 し 、 ス リ ッ ト 内 に 試 料 を 形 成 し 、 加 熱 を 行

っ た 。 加 熱 は 、 高 速 多 段 階 パ ル ス 通 電 加 熱 装 置 を 用 い て 行 っ た 。 加 熱 開 始 か ら ３ 秒 間 に 、

室 温 か ら ３ ０ ０ ０ Ｋ の 温 度 範 囲 で １ ５ 点 の 指 定 し た 各 目 標 温 度 で 約 ０ ． ２ 秒 保 持 す る 実 験

を ３ 回 行 っ た 。

【 ０ ０ ４ ６ 】

　 実 験 で は 、 高 速 放 射 温 度 計 （ Luma Sense Technologies社 、 型 式 IG A 740） を 用 い て 、 試

料 加 熱 ホ ル ダ ー の 表 面 の 輝 度 温 度 を １ ０ μ ｓ 毎 に 測 定 し 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に 流 す 電 流 値

を フ ィ ー ド バ ッ ク 制 御 し て 階 段 状 の 温 度 保 持 を 行 っ た 。 そ し て 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 表 面 の

真 温 度 は 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 表 面 に 溶 接 し た 、 線 径 約 ０ ． ０ ８ ｍ ｍ の Ｃ 型 熱 電 対 （ 正 脚 ：

Ｗ － ５ ％ Ｒ ｅ 合 金 、 負 脚 ： Ｗ － ２ ６ ％ 合 金 ） で 測 定 し た 。

【 ０ ０ ４ ７ 】

　 図 ５ は 、 そ の 測 定 に よ っ て 得 ら れ た 輝 度 温 度 と 真 温 度 の 時 間 変 化 を 示 す グ ラ フ で あ る 。

図 ６ は 、 輝 度 温 度 に 対 す る 真 温 度 の 変 化 を 示 す グ ラ フ で あ る 。 図 ５ に お い て 、 真 温 度 の グ

ラ フ が 断 続 的 に な っ て い る の は 、 各 目 標 温 度 で の 約 ０ ． ２ 秒 の 保 持 時 間 の 最 終 ０ ． ０ ２ 秒

間 の み 、 加 熱 電 流 を 切 断 し て 熱 電 対 起 電 力 を 測 定 し た た め で あ る 。

【 ０ ０ ４ ８ 】

　 図 ６ の ３ 回 目 の 実 験 結 果 は 、 最 高 到 達 温 度 近 傍 で 極 大 値 を 示 す が 、 こ の 原 因 は 、 試 料 加

熱 ホ ル ダ ー が こ の 時 点 で 溶 断 し た た め で あ る 。 ３ 回 の 加 熱 試 験 後 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 内 の

Ｚ ｒ Ｏ ２ 試 料 の 組 織 観 察 を 行 い 、 試 料 が 溶 融 し た こ と を 確 認 し た 。 こ の 結 果 、 試 料 加 熱 ホ

ル ダ ー の 外 側 表 面 温 度 は 融 点 に 到 達 し て い な い に も か か わ ら ず 、 試 料 を 装 填 し た ス リ ッ ト

内 （ 約 ６ ０ μ ｍ 幅 の 隙 間 ） の 温 度 は Ｚ ｒ Ｏ ２ の 融 点 で あ る ２ ９ ８ ８ Ｋ 以 上 に 加 熱 さ れ た こ

と が 分 か る 。 二 回 目 の 加 熱 試 験 結 果 が 示 す 輝 度 温 度 約 １ ７ ０ ０ Ｋ に あ る 変 曲 点 （ 温 度 約 ２

６ ４ ０ Ｋ ） は 、 Ｚ ｒ Ｏ ２ の 試 料 が 溶 融 し た こ と に 対 応 し て お り 、 ス リ ッ ト 内 の 温 度 は 、 試

料 加 熱 ホ ル ダ ー の 外 表 面 温 度 よ り ３ ０ ０ Ｋ 以 上 高 温 に な っ た こ と が 分 か る 。 ま た 、 加 熱 試

験 後 の Ｚ ｒ Ｏ ２ の 試 料 は 、 溶 融 し た に も 関 わ ら ず 、 溶 け 落 ち る こ と は な く 、 ほ ぼ 完 全 に ス

リ ッ ト 内 に 装 填 さ れ た ま ま で あ っ た 。

【 ０ ０ ４ ９ 】

（ 実 験 例 ２ ）

　 厚 さ が 約 ０ ． ２ ｍ ｍ の Ｗ － Ｒ ｅ 合 金 （ Ｗ ： ９ ５ ％ 、 Ｒ ｅ ： ５ ％ ） の 導 体 板 を 用 い 、 実 験

例 １ と 同 様 に 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー を 作 製 し 、 ス リ ッ ト 内 に 試 料 を 装 填 し 、 多 段 階 パ ル ス 通

電 加 熱 を ３ 回 行 っ た 。 図 ７ は 、 得 ら れ た 輝 度 温 度 に 対 す る 真 温 度 の 測 定 結 果 を 示 す グ ラ フ

で あ る 。 こ こ で は 、 実 験 例 １ と 異 な り 、 溶 接 し た 熱 電 対 の 正 脚 と 同 じ 素 材 の 板 で ホ ル ダ ー

が 作 製 さ れ て い る た め 、 ス リ ッ ト 先 端 内 面 の 温 度 を 直 接 測 定 す る こ と が で き る 。

【 ０ ０ ５ ０ 】

　 実 験 例 １ と 同 様 に １ 回 目 と ２ 回 目 の 測 定 結 果 は 良 い 一 致 を 示 し 、 ３ 回 目 の 測 定 結 果 は 大

き く 上 方 に 変 位 し た 。 ２ 回 目 と ３ 回 目 の 測 定 結 果 を 比 較 す る と 、 輝 度 温 度 １ ７ ０ ０ Ｋ を 境

に し て 変 位 が 大 き く な り 、 試 験 後 の 組 織 観 察 か ら Ｚ ｒ Ｏ ２ が 溶 融 し た こ と が 確 認 で き た 。

し た が っ て 、 Ｗ と 同 様 に 合 金 製 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー で も 輝 度 温 度 約 １ ７ ０ ０ Ｋ （ 真 温 度 は

約 ２ ６ ０ ０ Ｋ ） に お い て Ｚ ｒ Ｏ ２ の 溶 融 （ 融 点 ２ ９ ８ ８ Ｋ ） が 始 ま っ た と 考 え ら れ 、 や は

り ス リ ッ ト 内 は 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー の 外 表 面 よ り も ３ ０ ０ Ｋ 以 上 高 い 温 度 に な る こ と が 確

認 で き る 。

【 ０ ０ ５ １ 】

（ 実 験 例 ３ ）

　 厚 さ が 約 ０ ． ５ ｍ ｍ の Ｗ － Ｒ ｅ 合 金 （ Ｗ ： ９ ５ ％ 、 Ｒ ｅ ： ５ ％ ） の 導 体 板 を 用 い 、 実 験

例 １ と 同 様 に 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー を 作 製 し た 。 こ の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に 対 し 、 表 面 温 度 検

出 用 の 熱 電 対 と 、 ス リ ッ ト 内 の 温 度 検 出 用 の 二 脚 の Ｃ 型 熱 電 対 を 溶 接 し た 。 具 体 的 に は 、

導 体 板 の 一 方 の 主 面 に お い て 、 ス リ ッ ト か ら 離 間 し た 位 置 に 表 面 温 度 検 出 用 の 熱 電 対 を 溶

接 し 、 ス リ ッ ト 近 傍 に ス リ ッ ト 内 温 度 検 出 用 の Ｃ 型 熱 電 対 の 正 脚 を 溶 接 し 、 導 体 板 の 他 方

の 主 面 に お い て 、 ス リ ッ ト 近 傍 に Ｃ 型 熱 電 対 の 他 の 負 脚 を 溶 接 し た 。 図 ８ （ ａ ） 、 （ ｂ ）

は 、 熱 電 対 を 溶 接 し た 導 体 板 の 一 方 の 主 面 、 他 方 の 主 面 の 写 真 で あ る 。
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【 ０ ０ ５ ２ 】

　 熱 電 対 の 線 径 は ス リ ッ ト 幅 よ り 太 い 約 ０ ． ０ ８ ｍ ｍ で あ り 、 直 接 ス リ ッ ト 内 に 熱 電 対 を

挿 入 す る こ と は で き な い た め 、 ス リ ッ ト 先 端 近 傍 の 表 と 裏 に 熱 電 対 の 正 負 脚 を 別 々 に 溶 接

し た 。 Ｃ 型 熱 電 対 の 正 脚 の 材 質 は ホ ル ダ ー と 同 一 で あ る た め 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー の ス リ ッ

ト 近 傍 の 表 と 裏 に 正 負 脚 を 別 々 に 溶 接 す る こ と で 、 熱 電 対 の 回 路 内 に ス リ ッ ト 内 壁 面 が 含

ま れ 、 そ の 部 分 の 温 度 、 す な わ ち ス リ ッ ト 内 の 温 度 を 検 出 す る こ と が で き る 。 こ の よ う な

構 成 で ス リ ッ ト に 試 料 を 装 填 せ ず に 、 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー 単 体 に つ い て 直 接 通 電 加 熱 試 験 を

行 い 、 外 表 面 と ス リ ッ ト 内 の 温 度 差 を 測 定 し た 。

【 ０ ０ ５ ３ 】

　 図 ９ は 、 測 定 結 果 を 示 す グ ラ フ で あ る 。 図 ９ か ら 、 表 面 温 度 が ２ ０ ０ ０ Ｋ を 超 え る と ス

リ ッ ト 内 と 表 面 の 温 度 差 は 急 激 に 上 昇 し 、 表 面 温 度 が 約 ２ ６ ５ ０ Ｋ で は 、 ス リ ッ ト 内 の 温

度 は ５ ０ ０ Ｋ 以 上 も 高 い ３ １ ０ ０ Ｋ 超 の 高 温 に な る こ と が 分 か る 。 こ の よ う に 、 ス リ ッ ト

内 の 温 度 が 、 表 面 と 比 較 し て 急 上 昇 す る 現 象 は 、 表 面 と 異 な り 、 ス リ ッ ト 内 の 熱 輻 射 は 散

逸 し に く く 、 熱 輻 射 の 強 度 が 温 度 の ４ 乗 で 増 加 す る こ と に 対 応 し て い る と 考 え ら れ る 。 こ

の こ と は 、 当 該 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に よ っ て 、 ス リ ッ ト 内 の 試 料 を 選 択 的 に 加 熱 で き る こ と

を 示 す 。

【 ０ ０ ５ ４ 】

（ 実 験 例 ４ ）

　 ス リ ッ ト 幅 を ０ ． ３ ｍ ｍ と し 、 そ れ 以 外 は 実 験 例 １ と 同 様 に し て 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー を 作

製 し 、 表 面 温 度 検 出 用 の 熱 電 対 と 、 ス リ ッ ト 内 温 度 検 出 用 の 熱 電 対 を 溶 接 し 、 実 験 例 ３ と

同 様 に 通 電 加 熱 試 験 を 行 っ た 。 ス リ ッ ト 幅 が 大 き い た め 、 ス リ ッ ト 内 温 度 検 出 用 の 熱 電 対

を ス リ ッ ト 内 に 溶 接 し た 。 ま た 、 表 面 温 度 検 出 用 の 熱 電 対 は 、 ス リ ッ ト 先 端 か ら 約 １ ． ９

ｍ ｍ 電 極 側 に 寄 っ た 場 所 に 溶 接 し た 。 こ の よ う な 状 態 の 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー に 対 し て 、 多 段

階 高 速 パ ル ス 通 電 加 熱 試 験 を ３ 回 実 施 し た 。 図 １ ０ は 、 熱 電 対 を 溶 接 し た 導 体 板 の 主 面 の

写 真 で あ る 。

【 ０ ０ ５ ５ 】

　 図 １ １ は 、 ３ 回 目 の 試 験 で 得 ら れ た ス リ ッ ト 内 と 表 面 と の 温 度 差 を 、 表 面 温 度 に 対 し て

プ ロ ッ ト し た も の で あ る 。 最 高 到 達 温 度 近 傍 に お い て 、 ス リ ッ ト 先 端 に 溶 接 し た 熱 電 対 が

外 れ た た め 、 測 定 値 は 異 常 な 変 動 を 示 し て い る 。 し か し な が ら 、 １ 回 目 と ２ 回 目 の 測 定 結

果 及 び ３ 回 目 の 最 高 測 定 温 度 以 下 で の 結 果 は 、 実 験 例 ２ と 同 じ く 温 度 が 上 昇 す る に つ れ て

ス リ ッ ト 内 は 表 面 よ り 温 度 が 高 く な る 傾 向 を 確 認 し た 。 こ れ ら の 結 果 か ら 、 導 体 板 の 厚 み

に 対 す る ス リ ッ ト の 幅 の 割 合 が 約 ６ ０ ％ で も 、 十 分 に ス リ ッ ト 内 で 熱 輻 射 が 封 じ 込 ま れ て

ス リ ッ ト 内 の 試 料 を 集 中 的 に 加 熱 で き る こ と が 分 か る 。

【 符 号 の 説 明 】

【 ０ ０ ５ ６ 】

１ ０ ０ ・ ・ ・ 試 料 加 熱 ホ ル ダ ー

１ ０ １ ・ ・ ・ 導 体 板

１ ０ １ ａ ・ ・ ・ 導 体 板 の 主 面

１ ０ １ ｂ ・ ・ ・ 導 体 板 の 一 端

１ ０ １ ｃ ・ ・ ・ 導 体 板 の 他 端

１ ０ １ ｄ ・ ・ ・ 導 体 板 の 一 端 側 の 一 方

１ ０ １ ｅ ・ ・ ・ 導 体 板 の 一 端 側 の 他 方

１ ０ １ ｆ ・ ・ ・ 導 体 板 の 直 線 部 の 長 さ

１ ０ １ Ａ 、 １ ０ １ Ｂ ・ ・ ・ 導 体 板 の 直 線 部

１ ０ １ Ｇ ・ ・ ・ 導 体 板 の 曲 線 部

１ ０ １ ｔ ・ ・ ・ 導 体 板 の 厚 み

１ ０ １ ｗ ・ ・ ・ 導 体 板 の 直 線 部 の 幅

１ ０ ２ ・ ・ ・ 第 一 の 電 極

１ ０ ３ ・ ・ ・ 第 二 の 電 極

１ ０ ４ ・ ・ ・ ス リ ッ ト
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１ ０ ４ ａ ・ ・ ・ ス リ ッ ト の 長 さ

１ ０ ４ ｂ ・ ・ ・ ス リ ッ ト の 幅

１ ０ ４ ｃ ・ ・ ・ ス リ ッ ト の 先 端

Ｄ １ ・ ・ ・ 第 一 の 方 向

Ｄ ２ ・ ・ ・ 第 二 の 方 向

Ｄ ３ ・ ・ ・ 第 三 の 方 向

Ｒ ・ ・ ・ 曲 率 半 径

Ｓ ・ ・ ・ 試 料

【 図 １ 】 【 図 ２ 】

【 図 ３ 】
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【 図 ４ 】

【 図 ５ 】

【 図 ６ 】

【 図 ７ 】

【 図 ８ 】 【 図 ９ 】

【 図 １ ０ 】
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【 図 １ １ 】
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