
研 究 書白文
ll)]]Immll)]1榊Immllll)mlllD

過安 /ポリサルファイド混合系の流動について

萩 原 蛙*

過安粒--(A/ポlJサルファイド(チオコール)取合物 (70/30)の見かけ粘度におよはす微粒

子と鞭体界面活他剤の添加の効果を調べた｡微粒子 (金属酸化物,グラファイト称)の微温の

添加は混合物の粘度を減少させた｡また,0･2wtO/o添加点で最大の効果をあげた｡過安粒子

のタッピング充填での空隙率や安息角においてもほぼ同じ結果を得た｡一方,界面活性剤(ト
ラックス,エチレングリコール等)の微量の添加は混合物の粘度を急激に減少させ,また過安

とチオコールの接触角を耽下した｡以上の結果は,過安/チオコール混合物の流動性が粒子相

互の摩擦涜動およびチオコールに対する粒子のぬれ易さに支配されていることを示す｡

1.輯 雷

朗報l'ではほぼ粒径の揃った過安粒子と紙状ポリプ

タジェンから成る固液混合系について.その見かけ粘

度におよぽす過安粒子の浪合蕊および粒径･あるいは

操作温度等の影響を調べ,その流動織輪がタッピング

充填時の粒子涜動と相似することをのべた｡本実数で

は過安粒子と液状ポリサルファイド(チオコール)の

淑合系を選び,これに各概の金属酸化物およびその他

の同体微粒子 (いずれも粒径は )〝以下,あるいは界

面活性剤 (液体)の微最を添加した岬,混合系の見か

け粘度におよぽすこれら添加物の効果を調べた｡実験

によれば大部分の添加物は系の見かけ粘度を低下させ

たが,この作用因子を考姦するために,さらに'粒子

の空隙率,安息角および粒子と絞体との接触角の測定

をおこなった｡これらの結果から,混合系の流動に関

して新しい知見がえられた｡

Ⅲ.爽験装置および捜作
l) 就 料

ポー/レミルで粉砕された過密拭料の粒径分布 を

Fig.1に示す｡液状チオコールには LP-32)(250C9･1

ポイズ)を用いた｡過安粒子に固体微粒子を添加する

場合には紙上で竹べらを用いて批合した｡また,液体

の界面活性剤を添加する場合には,つぎのように過安

粒子にコケティングした｡過安を地軸したプチ/レアル

コールの上澄液を放り,これにl?r'婆銃の非ihf活性剤を

溶解する｡次に,規定魚の過安を入れ,よく浸してか

ら,ウォータバスで n-ブチルアルコールを蒸発させ
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る｡舶後に粗放群に入れ, 80ccで鹿煉する｡なお,

コウティング操作前後に銀徴鏡で過安粒子を観察した

所,形状的な変化はまったく認められなかった｡本実

験では過安/チオコール混合系の兎銃比はすべて 70/

30である｡
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叫)Fig.I Particle-si次 distributionI)Eam

moniumINtrChlorate(AP

)2) :R･験範鰐ならびに))一法混介系の見かけ粘度

の測鮭には純化式フrJ-テスタ301当世(払印判作所)I)3)を用いた｡ノズルの政経

1.0mm,良さ 10･Om, 押し目し比力 10kg/cm

2. 温度25oCの条件下で測



空隙率 (～)の伍を取った｡

丘=(VoIV)/Vo (1)

ここで,l′○は粒子の見かけの全体額,γは粒子の寓の

体積である｡また,安息角の測定は通常の方法一)に従

った｡

過安に対するチオコールの接触角は次のようにして

測定された｡内径 13.2mmのガラス管の一端を200メ

ッシュ網2枚でふたをする｡過安 10gを装入してか

ら,100回タッピングした後にチオコールの表面に接

触させて,チオコールの没遠距離と時間を測定し,浸

透距離の2乗と時PJlとの関係図を求める｡この1例を

Fig.2に示す｡同園の勾配の供を用いて,次式…Iか

ら接触角 (0)が改められる｡

L2_ JtGcosO
L 27

(2)

ここで,Eは液の没遠拝殿,tは時間,Cは接触角,p

は粘度.o'は破面張九 Rは粉体粒子相互の開陳を毛

細管とみなしたときの平均毛細管半径である｡本実験

では過安を飽fl)したブチルアルコールの上澄液を用い

た場合 co.W幸]と仮定LRを求めた｡また,25oCに

おけるn-ブチルアルコールのヮを2.95センチポイズ,

βを24.2〔dyne/cm〕7)とし,チオコールの O-を液滴

故によって定めた｡チオコールの実軸 Bは30.4〔dyne

/cm〕,トラックス 0,2wt%を含むチオコールのGは

21.4〔tlyne/cm〕である｡
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ntimeelapsedandsqar

eol押nClmlingdistanceYo1.32.No.1.1Wl El.典故結果および考

察A) 同校混合系の流動I) 各穂添加物を加えた時

の読動過安/チオコール混合系に各我の添加物

を微温加えて.屯倉系の見かけ粘度を測定した｡その若紫をFig.3-

Sおよび I･に示す｡同国のたて軸には過安/チオコール批合系

の見かけ粘度 (恥)と添加物を加えたときの汲合系の見かけ

粘度 (T)との比 (ヮ/?.)をとり,概軸には過安に対する添

加物の霊長百分率を示した｡なお' 何回に記戟できなかった他

の添加物の借をTablelに示す｡Fig.3-S

および Tablel-Sでは,同体微粒子頼ならびに固体潤滑剤

について,Fig.!-Lおよび Table1-L.では界面

活性剤について,それぞれ添加虫と氾今系の見かけ粘

度の関係を示す｡Fig.!-Sおよび Tab)c1-

Sによれば,群数添加物はいずれも見かけ粘度に対して類似した挙動を示

し,約0.2wt%添加最の点に粘度の極小伍を示す｡一方

,Fig.3-Lおよび Tllblel-I.のごとく

,界面活性剤は添加魚に比例して,見かけ粘度を低

下する｡特に,ラクリルアミン,ポリオキシエチレン

アルキルエーテル 〔Ll(C2tll0)nO

SO3Na,Lt-C8-C8,n<6,商品名トラックス'̂-

40,以下トラックスと記す〕,ポリエチレングリコール200(平均分子盈200),レシチン
(大豆剃)D)

の添加は系の見かけ粘度の低下に著しい効果がある｡チオ

コールのみにトラックス,エチレングリコールを添加した場合,チ

オコールの見かけ粘度の変化をFig.4に示す｡tF73図のように,いずれの添加物もチ

オH.LI1AIISC)三言tDddD10011〇. QJ O2 0,3 Q4 050･

C q70JBo oJO･2 0･304 05 8607 〇･B
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コールの粘度を増加させる｡すなわち,過安/チオコ はチオコール液体の粘性射ヒにもとづくものではな

-ル系の掛合にみられた添加物による粘度低下の現故 く.過安粒子状態変化にFb来するものと希えられる｡
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過安粒子の大き さを変えて,
上
b7nl:Fig.
3ISに示し

たグラファイト添加効果をさらに檎肘した｡
すなわ

ち
,
過安武糾こは200-250メッシュ,25
0･-270メ･/
シュおよび270-325メッシュの各網上攻繍粒子の3

唖を 用いた｡
測定結果をFig.
5に示す｡
同国によれ

ば
.
過密粒子の粒径が小さくなるほどみかけ粘度の極

小班に相当するグラフ1イトの添加Et(政道添加免と

上ぶは )増加することがわかる｡-
*
.
空気通過法-oI

を用いて,
各過安試料の比栽両横を求め,この比
表面

壬削こ対して.
グラファイトの瓜連始加銃を点綴する

と'
F ig･
6のように政道添加血は過密粒子の比蛍面萌

に正比例する｡このことは.
グラファイトの添加効果

は過安粒子の表面に存在することを示す｡
すなわち.
本央故で扱うような前波鹿の開披脱合系においては,
その 流助は国体粒子 衷iEiの席掛的性質に支配され
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areaoLAPpcrunitweightand'optimumweigh

tofgraphiteB) 粉体の

摩擦洗物1) 固体微粒子添加物の効果固体粒子の

みの傍線的性質をあらわすものとしてタッピング充填におけ

る空隙率と自由堆積粉の安息角とがある｡先ず,過安粒

子に酸化報鉛,グラファイトあるいはステァリン散マグネシ

ウムを加えてタッピング充填をおこなった｡この節架をFi

g.7に示す｡なお,同国のたて軸は過安のみの空隙率 (E｡) と添加物

を加えた時の空隙率 (e)との比 (丘/I.)を表わ

す｡同国によれば Fig3-Sの場合と同様にい

ずれの曲線についても約 0･2wt% 添加の点に空隙率の極小

値が存在することがわかる｡次に,過安にグラファイトあるいはステアリン酸

マグネシウムを添加して.安息角を榔定した｡この絵巣

をFig.
8に示す｡こ の場合にも約0.

2wt%添加の点

に安息角の極小供が存在する｡
以上のようにFig･
7
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graphite.0 :nagne8iumste

arate.Fig.7 E打ectofamountoradditiveson

tappedbuLkdensityo【APp

articlesおよび8の曲線は Fig.3-g

のそれと著しく類似し,このことは次のように解釈さ

れる｡すなわち,粒子の敵側維動 く充填)あるいは自由流軌

(堆横)の機構がEFf'1液粒食系の流動にも近似的

に適用される｡たとえば,上記の粒子のみの流動は粒

子相互IIqの摩擦を伴った現幾とみられる故,混合

系流動に対しても粒子相互rlIJの摩擦抵抗の大小が相当大

きな支配因子であると考えられ,る｡したがって,固体微粒子添加物はいず

れも過安粒子の衆両に作用し,その歓果粒子脚の摩擦を減

少する効果をもたらしたといえる｡なお,粉末医薬品等の研究m-Jl)に

おいても,添加物が:l三成分粒子表面を確うことにより主成分のr米

桝の物件を変化させると報岱されている｡

605(aaJBap)asodaJ103膏○ O
QI0.2 0.30.4 0.50.6 0.7yyeJqhIofoddJ

tive【%Je :graphite,
○:rnag!le

Siumstcarate,Fig.8 EfEectofaJTLOun10(.･ldtli

livesonangleoErep

oseoIAPparticles2

) 界両活性剤のコケティングの効果舵体の界面活性剤が過

安粒子の粒子間樺操におよぼす効果を調べるために,

刀-1) にのべた方法によって過安粒子の周囲に活性剤をコウティングし



いてはトラックスは苓しい流動化の効果を･IJ-･えたにも

かかわらず粒子のみの流動においでは上田のごとく抑

制効果を示した｡このような相反する結果を硯明する

ためには,たとえば,固体粒子関に液体を介在するよ

うな混合系にあっては,単に粒子和瓦問のUrlf本摩擦だ

けではなく,固体粒子と液体との接触状態をも令めて

摩擦を考えることが必要であろう｡
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C)固液界面の付着ぬれ

固液界面の接触状態の一つの尺度としてぬれの良否

を調べるために過安粒子とチオコールとの接触角を糾

起した｡この結果は下記のようであった｡

固体/液体 接触角

無添加過安/チオコール 63010′

トラックス0.2wt%添加過安
/チオコール 18010'

トラd/クスを添加した時は著しく接触角を小 さくす

る｡つまり,界而活性剤をコウティングした過安粒子

はチオコールとの界面の付着ぬれを良くし,これが岡

碑混合系の流動化に寄与したとみることができる｡

Ⅳ.枯 す

過密/チオコール (70/30)混合系について,hl_Il件

微粒子あるいは液体界面活性剤などの綿加物が流動に

およばナ効果を観測し,これと粒子流動に1-%Jする甜実

験依とを比較した結果,混合系の流動槻鰍こついて次

の知見をえた｡すなわち,過密/チオコール混合系の

見かけ粘度と,過安粒子のみの空隙率およrtF安息角と
の間には高度の相聞性が存在する｡このことは前報l)

の結果を支持するとJt:･に.川舵混合系の流軌換柄が蝉

に粒子僻偽の摩終光軸織鰍こよって近似さIt,うること

を示す｡然しながらさらに.樹液混合系の泳動では粒

子とその間に介在する液体との付着ぬれにもとづく接

触状態もまた盃要な洗劫支配因子であることが示され

た｡

終わ1)に,この研究の遂行に当たり終始御憩属なる

御指導と御鞭鍵を蛸った防術大学校伊東威教授に心か

ら感謝する｡
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ObcryAtioTLBOTItheFlllidityoEAmmonitLmPerchlor8terPobBttlfide

t'iquidPolyTnerMixture

byY.rlagiham

AnexperimenthasbeenmadeoftheeffectsoEAdditionoffinepowdersorliqid

surfactantsonApparentviscosityoftheAP particles/ThiokolpolySulfidepolymer

(70/30)mixture.Smalladditionsofthepowders(metaloxides,gr叩hite,etc.)

decreasedtheviscosity.Theeffectwasmaximizedat0.2% byweight.Essentially

thesame托SultswereobtainedintestsofparticlecompaClionandrepositionalso.

WhilesmalladditionsoEthesurfactants(tracks,ethyleneglycol,etc.)decreased

rapidlytheviscosityofthemixtureandloweredthevalueofcontactaJlglebetw耽n

particleandThiokol.TheaboveobservationsindicatethattheFluidityoftheAP

particlesrrhiokolmixturedependsonthefrictionalmovementoftheparticlesand

onthewetabilityoftlleparticlestoThioknlliquid,

(DefenseAcademy,Yokosllkn)
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