




熱測定応用研究の頁 熱 測 定

195℃での CO2 濃度は数pp m, 0.25g の ポリイミドフィ

ルムの実用温度域240℃での濃度は2ppm程度である。

空気中の CO2 濃度， 約350pp m よりはるかに小さい。 ま

た ， 水素炎検出器， 熱伝導度検出器， 赤外線炭酸ガス分

析計， 質呈分析計の CO2 感度は， それぞれ， O.lpp m, 10 

pp m, lpp m ,  lOpp m 程度と されるから，測定がぎり

ぎりの 限界で行 われていることがわかる。

したがって， 試料最 mと CO2 捕集の サンプリングバル

ブ容積vとか大きいほど有利であり， 標準空気気流流

速 r が小さいほど CO2 濃度があがる。 この観点から，

Fig .3 のような検討が行われた。 ここ で， T1 は前記の

誤差が½以下となる最低温度であり ， この値が小さいほ
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F ig .3 The lowest t emp erat ure, at whi ch obser- • 

vation was made with error ratio less 

than 1 /3, versus the ex�ri mental condi-
tions. Symbols, m, v and r are resp ecti vely 
t he samp le mass, t he cap acity of samp ling 
valve and t he fl ow rat e of sandard air. 
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ど広い温度範囲で低い温度まで温度依存性が実測できる。

同様に， △E 測定値についても Fig .4 のようになる。い

ずれの場合も， 横軸の値が大きい方が望ましいことを示

している。 すなわち， Fig .3 では， T, は右の方ほど小

さく， Fig.4 では左の方がバラッキが大きい。 この こと

から， 横軸の 値， なかでも試料徴が十分でない測定が行

われたとみてよいであろう。

4. まとめ

今回のラウンドロビンテストでは， 参加者の多くが初

めてこの種の 測定を行った。 また， 装置も手持ちのもの

を組み合わせて作ったものである。 このため， 寿命の 温

度依存性の 測定結果の 一致は， 必ずしも十分でなかった。

これは， この 種の 測定がきわめて高感度のCO2濃度測定

を必要とするためである。 しかし． この結果から， 濃度

測定感度． 試料旦， 標準空気気流流速につき， その限度

が示された。 さらに， 配管等の 管壁の洗浄， 焼き出し，

保温の必要性も明らかにされた。 これらの 測定上の留意

事項に充分な注意を払えば， 再現性のよい結果が得られ

る見通しがついたと言えよう。

測定結果で明らかなように， この 方法では実用温度域

までの寿命の 温度依存性が求められる。 これは従来の 熱

分析法の 定速昇温に変って， 階段状昇降温を採用し， 高

感度測定を行うことによって可能となったが， 寿命推定

を確実に行うために ， きわめて有益な結果が得られる手

法と言えよう。 この手法は国際電気標準会議 (IEC) に

おいても取り上げられ検討されているから9) ' わが国を

初め， 国内外でラウンドロビンテストなどによる検討が

重ねられ， 手法として 確立され， 国際的な試験規格とし

て制定される ことを期待したい。 また， 本手法の研究開

発に先駆的役割を果してきたわが国が， 今後も応分の貢

献を行うことが望まれる。
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