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熔融法に依る岩塩及．び塩化銀軍結晶の製作について
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　　Abstrftet　：一一一一一Many　investigations－have　been　carried　for　the　making

of　single　ionic　crystal　by　the　melthing　method　utilizing　the　difference

ef　the　temperature　in　the　cooling　precess．　But　in　these　methods，　there

are　som　e　following　defects：　the　use　of　such　expensive　material　as

platinum，　and　the　labourous　continmous　gbservation　throughout　the　fttil

pyocess　of　e＞．〈periment．　ln　this　paper　we　report　an　easi　er　and　quicker

method　than　the　form　er　by’the　application　of　travelling　furnace　or

crucible　method　such　cfts　we　have　frequently　applied　in　the　production

Qf　metal　single　crystal．

（わ　緒 言

　熔融法に依って軍結晶を製作する場合には操作法の如何を問はす総てが温度勾配を利1．痔

して始めてllllll大な輩結晶は作り得られる◎其の操作法は大別して次の如きものがある。①

炉及び増禍を固定した儘で炉自体に温度勾配をつける。②室冷又は水冷せる筒の先端に白

金捧をつけ，それを熔融試料面に接触後，徐々に引揚げる。③結晶の棲を②同檬に接触し

て引揚げる等の方法である。①は極めて愼重に行っても所定の輩結晶を製作する確実性に

乏しい。②は高贋な白金捧を使用することで望ましくなく，之を他の金属で置換へた場合

には試料は常に着色（赤桃色），失透されることを免かれない。仮令，表面にアルミナや

マグネシヤを塗布してもその効果は現れない。③は操業時聞が長く，その開常に操業中の

監視が必要である等，不便な点を多分に有してみる。今迄に行はれた軍結晶製作の行程は

殆んどが以上の様なものであり♪それ等の丈献は内田氏等の論文Q）に詳しV・。我々は金属

箪結晶の製作に暴々用いられて居る移動炉法，或いは増場移動法を慮用して簡便且つ比較

的迅速に輩結晶を作り得たので既処に総括して報告する次第である。

（2）實験装置及びその方法
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　実験装置は燕畠1（a）に示す如く縦型の増派移動法と固定炉に温度勾配を付したもの

から搦i成されてみる◎
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固定炉Aは二つの電源に依って上，下方の炉休を適当な温度に迄調節される様にしてあ

る。例へば岩塩の製作過程に於ける温度分布曲線は：Fig・1（b）の如くである。　Bの部分

は堵場の上下移動を円滑に行ふ為の滑車と二個の軸を共有するプーリイを示す。そして一

方側のプーリイに捲かれた糸は炉休内の辮塙支持装置と蓮結され，他方は一端が水槽Cに

他端が増塙とのバランスWに連結されてみる。叉水槽C“の下当1馳ツクDを加減する
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ことで増塙の移動速度を1cm／hr．以下にすることも可能である。我々）づ実験では5～7

cm／hr．程度が適当であった。壌塙の中央上端より挿入された磁性棒：Fは軍一結晶化が完

了した後に増場を炉の上’方熔融温度箇所にり腸げると結晶の外壁が熔けて磁性坂塙と分離

される様にしたものである。こ㌧れはイオン結晶が比較的低温で割れを生じ易く・且つこの

際磁性封r塙が破損すること及び歪の入らぬ試料を容易に探糊する爲のものである。方法と

して最後ic　，云ふ迄もないことであるが，潮解性ある岩塩等の結晶を熔融試料に追加投入

することに依って爆発することを避ける様にしなければならない。

（5）二二結果
　a）増塙支持装置ご

　b）の項で述べる増塙の陰歌と同時1こ支痔装置を兼ねた外壁壬呆：温の歌態如何に依っても

軍結晶製作に可成りの難易があることが認められる。：Fi　9．2（a），（b）及び（c）にその一

例と製作試料の形状を示しft。
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　（a）は直接に鉄板支持台上に増蝸を保持した場合で所期の軍結晶ぼ婁薯作し：難く］偶々鉄

板と珊場閥隙が酸化鉄暦で固着される爲に膨脹率め差に依って誰｝ナ禍に魑裂が発生し堵塙外

に試料が流出することがある。（b）は周囲をインライトで掩つた場合である。（a）より

は確実性があるけれど試料中心部分の凹面が甚しく立方体或ひは直方休試料紹采付する場

合（郎等の試料を実験に供する場合にその均一性を要求される場合が多い。）不経済且つ困

難な点を有して居る。（6）はイソライトの下端の中央を切抜いた1伏態で炉内の温度変化に

敏感に即慮する如くしてあり，上部の凹面も＝甚しくなく良好である。

　b）増禍の形朕：

　熔融試料を冷却するに当って訴額の局部から結晶の核を廃生せしめてそれが安定に成長

してゆく爲には蒸発illLの如く下端の手滑であることは望ましくない。：Fig。3図は我々の

。

し

Fig．　3

実験に用ひた磁i性茸／渦の一イ列を示す。

　爾，逸玉を塗布しない磁性立場では熔融試料が浸透し心

して了ふから注意する必要がある。

　c）　歪の除去と研磨：

　結晶を固着した磁性棒から取離すには，塩化銀の場含に

は結晶に近い部分を石綿の隔板で光を遮噺して：Fig・4の

如くバーナー一で熱するとポトリと取れる。岩塩の場合には

感光して組織や強度の変化を來さないから隔板の必要のな
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いことは勿論である。斯かる操作を行ふ前に炉申で適度の
Ct ﾝし”を行はなければ常温に持來す迄に破壊する恐れが

あり，破壊を琵かれても結晶中に1勾部歪力の存在してみる

ことがラウエ斑点より認められるQ岩塩では550。C～

600。C閣で21三1閣の長時聞焼鈍しをする必要があると云

ばれてみるが（L）），塩化銀では350。C～4．00。C，：岩塩では上

迩の温度で約牛日秘度の焼鈍を行ひ20QC／hr．．の冷却速度

で炉冷すれば可成りの程度迄完了に歪は除去される檬に想

はれる○次に試料をマ・fクnメーーター程度の精度に迄，直

方休或ひは立方休形欺に爲す爲！こは細かい金剛砂と水とを適度に混合して硝子面上で研磨

すればよい。研磨操嘉匙中に生じた歪力は岩塩では700。C，塩化銀で400。C，2hr．程度の

焼鈍後20。C／br。の冷却速度で徐冷して除去する。塩化銀輩結晶の製作過程では余り高温

（＞5COOC）に上げて感光せしめない様，融点直．しで孔門化を行はしめる様にすることが必

要である。

　d）．塩化銀粒子製作上の注意：

　塩化銀の析出反回を完全に行はしめる爲に食塩の瓦当量を硝1竣銀のそれに比し三々多い

位に加へる。例へば硝酸銀109を50c．cの蒸溜水中で溶解した溶液を撹絆しつつ，食

塩：4．29の溶液を投入してゆくQ櫨紙で塩化銀の析禺粒子を探取する場合には，数回蒸

溜水で水洗後乾燥して試料に供すべきである。之は塩化銀析出粒子に吸着して居る硝酸ナ

トリウムを完全に除去する爲であって，この操作を怠ると輩結晶試料製作後にも潮解性が

取れす供試材として不適当な結果に潤るQ

（4）総 括

　以上タ岩塩及び塩化銀結晶の熔融法に依る製作の一方法について記述したのであるが．e

之等は偏光計の製作及び感光機構の研究等に幾多の関聯性を有して居ると同時に　Fig・
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and　（b）
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（a）及び（b）に示す如く之等のイオン結

晶は格子欠陥を包含する代表的様式を示

すものであって，（之等を確実に認知す

ることは最近のX線的技術に依って爲

されたものであるが（f））

固休の変形様式を槍討する上からも將來

幾多の示唆を與へるものと考へられる。

（B召禾l126年10．月15日i受付つ’
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