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ガラス用自記回転粘度計について

今 岡 稔

　1．　ガラスの粘性

　このガラスは何度でとけるかといったことが問題にな

るが，一般にガラス状の物質は水飴と同じように，温度

が高くなるにしたがって軟らかくなり，いつとはなしに

とけてしまうのであるから，その溶融点といったものは

ぜんぜん出てこない．したがってガラスについて，その

溶融温度の高いとか低いとかを問題にする場合，ガラス

の粘性を測って，ある一定の粘度に達したときの温度を

もって，比較してゆく以外に方法がない・そこでガラス

が溶融状態に達するまでの問のいろいろな点が，その測

定上の面から，あるいはガラス製造の面から定義づけら

れ，その点に対応する粘度が測定されている・

　まずガラスの熱膨張曲線をつくった場合にあらわれる

点として，転移点と変形点（軟化点）がある・前者はガ

ラスが異状膨張をはじめる温度で，転移点付近のガラス

の粘度は1013～1013・5ポイズである・後者は熱膨張曲線

が下がりはじめる温度，屈伏点で，その付近の粘度は

10ii・・－1012ポィズである．この二つは最も測定しやすい・

またこの付近の温度でガラスの徐冷が行なわれるが，そ

のことに関連してLillie　1）は次の2点を定義した．一つ

はガラスの粘度が4×10’4ポイズの点で，これを歪点と

した・すなわちこの温度以下ではガラスの粘性流動が事

実上起こらないと考えられ，したがってすでに残ってい

る歪を取り除くことはできない・しかしまたこの温度以

下では急冷しても新しく永久歪を生ずるということはな

いわけで，徐冷温度の下の限界点である・他の一つはガラ

スの粘度が2・5×1013ポイズの点で，これは徐冷点と呼

ばれ，その温度に15分保てば歪が完然に消える点として

定義されている・これは当然徐冷温度の上の限界点とい

うことである・次にLittletonの軟化点と呼ばれる点で

あるが，これは熱膨張曲線にあらわれる軟化点（変形点）

は余りに低すぎ，本来の意味での軟化点としては不適当

であるので，その測定方法とともにLittleton　2）によっ

て定義された点である・すなわちLittletonの軟化点は，

径0・55～0・75mm，長さ23　cmのガラスの糸を，外径

2・5cm，長さ9・5cmの鉄芯の中心を貫いた内径4mm

の穴を通して吊るし，電気炉を調節して鉄芯の温度が毎

分6～8°Cの速さで上がるようにし，糸の先端ののびが

1mm／分の速さに達したときの温度をもってすると定

義されている．またこの時の粘度は4．5×107ポイズで

ある・これも粘度計などのめんどうがなく，比較的簡便

に測定できるので，わたくしのところでもテルライトガ

ラスについて少し測定した・またLillie3）が流動点とし

て，105ポイズの粘度をもつ点を定義しているが，これ

はガラスの成形作業の上での目安となる・一般にガラス

の成形の行なわれる作業温度範囲は，103“4ポイズから

Littletonの軟化点付近までといわれている．またこの温

度範囲の狭いものを短いガラス，広いものを長いガラス

と呼びならわしている・また溶融ガラスの粘性は102ポ

イズからそれ以下に及んでいる．

　2．　その測定方法

　さてガラスの粘性係数については古くからいろいろの

人により，いろいろな方法で測定されている．まず108

ポイズ付近の粘度を境として，低温側と高温側にわける

と，低温側すなわち108ポイズより粘度の高い側では，

ガラス糸を電気炉中に吊るし，その先端に加重をかけて

一定温度における伸びの速さを測り，次の式から

　　　　　　η＝wl／3πvr2

　　r一糸の半径，1＝糸の長さ，V＝糸ののびの速さ，
　　w＝：荷重．

計算されるFiber－elongation法がもっぱら用いられ，

English4），　Stott5），　Lillie6），　BoowおよびTurner7）など

がこの方法を使って測定している・測定可能の範囲は大

体108～1015ポイズで，前に述べたLittletonの軟化点

の測定は，この方法の低粘性側の測定限界を示してい

る．一方高温側すなわち108ポイズより粘度の低い方で

は，Stokes法や回転円筒法などがある・前者は溶融ガラ

スの中を球体を落下させた場合（あるいは一定の力で引

き上げた場合）の，球体の運動速度（実際には一定距離

動く間の時間）を測定して，Stockesの法則からその粘

度を計算する・

　　　　　　η＝2／9・gr2（o一ρ）／v

　　r一球体の半径，O＝同比重，　V一同速度，ρ一溶融ガ

　　ラスの比重．

　Cohn8），　Hunterg），（引き上げる方法では）　Heidtkamp

およびEndell1°）などがこの方法を使って測定しており，

測定可能の範囲は大体102～106ポイズである・後者は

二重円筒の間に溶融ガラスを入れ，いずれか一方の円筒

を回転させるもので，内筒回転法と外筒回転法とがある・

内筒を回転する場合はその軸に滑車をつけ，それを通し

て錘りをつけて軸を回転させ，錘りの目方や回転速度か

ら次式によって計算する．
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　　　　・一評鮨／）．｛羨，一轟・｝

　　rユ，r2＝内，外筒の半径，　t＝内筒の溶融ガラス中に入

　　っている長さ，f＝内筒の末端補正，　t＝内筒1回転

　　に要する時間，C＝内筒の軸に働くトルク

ただしこの場合C＝wrt＠＝錘りの目方，　r＝滑ドの半

径）である．Englishu〕，　Preston12）などがこの方法を使

って測定しており，測定可能の範囲は大体102～10sポ

イズである・外筒を回転する方法はLillieiE）が行なった

もので，内筒を鋼線などで吊り，外筒の回転にともなう

内筒のよじれを，鏡とランプスケールで測り前の式で計

算する．なおこの外筒を定速度で回転させた場合は，

10t－10sポィズの範囲の測定が可能であるが，外筒を一

定角回転させて止め，それに伴って回転した内筒がはじ

めの位置まで戻る時間を測る，・．一・一時回転法をとれば108

ポイズ程度まで測定できる，以上のよ5なオーソドック

スな方法以外に，精度はともかくとして簡単に測れる方

法，といった試みもいろいろある．例えば溶融ガラスか

ら引き上げた棒の表面に，付着したガラスの厚さから粘

度を測るといった，Stott，　TurnerおよびSloman1Dの

研究とかJ球体の代りに滑車を通して糸で吊った棒が，

溶融ガラス中に沈んでゆく時間を測って求める大河原

氏iOの研究，あるいはTiedei6）の提案した，ノズルか

ら一定速度である時間の間に引き出されるガラス量を比

較して，粘度を出そ5とする試みなどがある・これらは

それぞれに装置なり，方法が簡単であるとか，少量の測

定試料ですむなどの利点もあるが，半面精度の点や，．他

の外的条件を同一・に保つための測定技術が必要だった

り，比較的限られた1屯囲（ある狭い粘度範囲とか，組成

の近いガラスの問に限られるとか）にしか適当できない

などの不便もまぬかれない，しかしまたある温度範囲に

わたって粘度をいろいろ測定するかわりに，目的に応じ

てある特定な点を測定する，あるいはいくつかのそうし

た点を求めて

　　　　　　109η＝A十B／（T－To）

　　A，B＝常数，　T，　To＝温度

式から全体を内挿する，といった考え方もある．特定な

点としては前にあげた転移点／η＝101昌一L3・sポィズ），

Littletonの軟化点（4．5×107ポィズ）のほかに，　Dietzel

およびBrロkner1T〕の提案するEinsinkPunkt（沈降点），

．すなわち直径O．5mm，艮さ2Gcmの白金一ロジウム

　（20％）の針が，2分間で液面から2cmの深さまで沈

む時の温度と定義された点（104ポイズ），などがある．

　3・　自記粘度計の試作

　ガラスを取り扱5といった場合，すぐその作業温度と

．か徐冷温度が問題になるはずで，そのためには粘度の測

定がまず必要なわけである・しかし実際はそうした大事

な量であるにもかかわらず，案外測定されていない・そ

」れは一つには実用ガラスの組成範囲が割にせまい，とい
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うこともあるがそれ以上に，粘度の測定がめんどうだと

いう事実が大ぎい・前項の測定方法に関するこれまでの

経過からもうかがわれると二ろである．そこで自記式の

粘度計を思い立っkわけであるが，自記式になれば測定

時問が長いとか，準備に多少手間どる位のことは問題に

ならなくなる．そ二でまず測定範囲であるが，わたくし

のところの差当りの目的その他から考えて，10sボィズ

より低粘性側を対象とすることにした・次に測定方法で

あるが，広い範囲にわたって連続的に測れる方法として

は，外筒回転法が最も都乙よく，内筒の軸にかかるトルク

Cの測定には，ストレンゲージを利用したトルク計を使

うことにした．これはやはりストレンゲージを使った自

記式熱膨張計を作った関係で，その記録装置を共用する

必要から起こったことでもある．なおその記録計は横河

の熱電記録温度計（O－－1000°C）ER－22型と・記録直

流電位差計（O～4mV．）ER－122型とを組み合わせたも　　・

ので，6点のうち3点が温度，3点がストレンゲージの

出力を記録するようになっている．

　さて粘度計の設計に際して基本的なことの一つは，内

外円筒の寸法である・これはできるだけ少dの試料で測

定したい二とから，なるべく小さくしたのであるが，従

来の測定とあまりかけ離れた大きさにすることにも不安

があって，結局内筒の外径12mm，長さ90　m叫外筒

の内径22　mm，長さ70　mmとし，内筒の下端は外筒の

底より10mmあげ，溶融ガラスは外筒の上端より10mm

下まで入れることにした（ガラス量は約18cc）．次に外

筒の回転速度については・最高を10秒1回転とした・

一方卜’レク計の方は最も感量の・J・さいもので10g．cmで

あるが，この組合せで102ポイズ（10ポイズの桁）ま

第1図　回転粘度計の外観
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で測れる計算になる・一方粘度の高い方は，定速度回転

では105ポイズまでというLillieの言葉もあるので（絶

対的なものではもちろんない），一応107ポイズまで測る

こととし，回転速度の方は最低104秒1回転で10秒1回

転から102，103，104秒1回転と4段階にした．またトル

ク計も最高感量1kg・cmのものまで，10および1009・cm

と3段に切り換えられるようにした．これでトルク計と

回転速度の組み合わせを適当にかえて，10～107ポイズ

にわたって常に同じ精度でガラスの粘度が測れる勘定

になる．
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　　　　　　第2図　回転粘度計の構造

　測定装置の概要については第1～4図に示した・温度に

ついては熱電対を内筒の中と外筒の底に近いところ，お

よび外筒の側面（第3図参照）に入れて測ったが，最後の

分だけがステンレスのさやの外側にあるためか，4～6°C

程度の温度差が出たが，残りの二つにはほとんど差はな

かった・それで実際には記録計（6点式）を熱膨張計と

共用している関係もあって，温度はこのうち2点だけを

記録させている・電気炉は縦型二つ割れの管状炉で，ニク
　　　　　　　さKtS
ロム線を2本並列に巻いてあり，スライダックと温度調

節器で25°C／hr・位の速度で下げている・また内筒の位

置は，それを支える支柱とリングに目盛がしてあり（0・5

mmまで），0・1mm位の精度で合わせることができる・

なお記録計には簡単な接点とブザーからなる警報装置を

つけ，記録値がある値に達した時，それがなるようにし
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P　外筒と回転軸をつなぐ磁製管，　Q　熱の
均一化のための側筒，　R　Au－Pt合金の内筒，
S　Ptの錘，　T　Au－Pt合金の外筒，
U　外筒と磁製管をつなぐ金属円筒

　　　　　第3図　測定部分の構造
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第4図　トルク計の構造
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てある．したがって測定準備をしてスタートさせれ

ば，測定時間はかなりかかるが，その間特に注意を

払う必要はなく，ただブザーがなった時回転速度や

ストレンゲージを切り換えればよい・

　4．　粘度の測定

　第5図はこの装置による粘度測定データの1例で

ある．回転速度IO2一10q秒1回転，10～103g・cm

のトルク計で測定しているデータで，遊んでいる2

本の線は熟膨張計の温度と変位用のものである．粘

性値を示すトルク計の方の打点は，やや乱れがある

が（とくに高枯度で），二れは内，外筒の不平行性，

芯のずれ，あるいは回転速度のむら，などからくる

ものであろうが，この程度はいたしかたないし，粘

性のデータとしては十分というべきではなかろ5

か．また温度の線が2本になっているのは，外筒の

底に入れた熱電対の入り方が悪かったためで，この

分が少し低く出ている，

　はじめての試みであるためいろいろ失敗もあり，

現在でもまだ十分ではない点も多々あるが，一応動

き出したのでここにご紹介した次第である．なおこ

の装置の設計，試作については当研究所の試作工場

の鈴木工場長や，とくに白石主任には非常に骨をお

っていただき，またトルク計については，東洋測器

KKの結城技師長にいろいろごめんどうをお願いし

た・ここに感謝の意を表わす．　　（1959．7．22）
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