
7-ベル耐熱性の分布と判定法にたいする一考察

竹 山 象 三*

ニトT7セルf7-スの分解率がx%に連するまでの時間1.を同一条件下で多故回固定 した｡I.
の分布について考察した括果.7-ベル耐熱性が2母数指数分科 こ従うことを鋳証した｡

7-ベル耐熱性データが2母数拍致分布に従うとの前投のもとに.位任母数の大きさを保証

する抜取検査法を凍寒した｡また,この方法をモンテカル17シミ1レーションによって検証 し

た｡その結果,尺度母故が未知のニトpセルt7-スのt,ットにたいしても有効であることが示

された｡

t. はじめに

安定皮妖艶等においては.ある不安定現象を敢きい

偶として特定の条件下でその不安定現象が生毎するま

での時間を特性値とする形式の就験が多く活用されて

きた｡ しかし.このような寿命銑鉄的データのばらつ

きについての考熟 土ほとんどなされていない｡筆者は,

ニトpセルt･-ス(以下.NC)の7-ベル耐熱試験 (以

下.耐.8妖鼓)のデータのばらつきがワイブル分布に

したがうことを報告 したl).さらに,形状母数が約 1

であることから.データの分布形状は指数分布である

ことを推定した｡ しかし.耐熱妖験は官能就験である

ため,定見的な洞定によってそのばらつきが指数分布

であることを確配されることが包ましいであろう｡本

報告の前半は.NCの熱分解により発生するN02を吸

光度分析によって迎統定点することで,NCの耐熱就

故データのばらつきが指数分布であろうことを併証し

ようとしたものである｡また後半では.耐熱妖鼓デー

タのばらつきが掃政分布に従う場合の耐熱性判定法を

推奏 し,現在製造されているNCの耐熱筑輸データに

たいする掃数分布解析の知見をもとにその判定法の有

効性について検肘した｡

2.耐熱性の分布

2.I.* B

NCの魚分解およびNO2脚走に用いた辛放装匠の概

要をFig.1に示した｡30lZqSのNC(N分12.12%)を50

℃/minで所定の温度まで昇温 して定温に保ち.20(hC

/minのN2気流中で熱分解させ.発生するN02をザル

ツマン釈薬に吸収 して吸光度分析により雇丑した2).
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SpectrophotometerFig.1 Measuringsyste

mforgeneratedNO2避続にN

02を助走するためにガス吸収ぴんと吸光度計中の資

料セルをシリコンチェープで連結し吸収液を循環させた｡

NO2発生が長時間にわたって持捺 した場合には175℃に昇温 して分解を完結させて分解率

X=1に対応する発生N

O2丑を求めた｡2.2. 結果および考察分解温度

135℃一定として,試験を15回繰返 して得られた時間

ト分解率X曲線をFig.2に示す｡これらの曲線の

それぞれにたいして,唖々の分解率Xを敬きい値とし,こ

の分解率に到達するま{･の時間t,を求ゎ,時間E.の指数分布への適
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℃指数分布の一般型は(1)式で表される｡ここで

,F(I,-h exp(-%)
.tは確率変乱 F(I)は呆桁分布関数.T,toは位匿母数

,尺度母数である｡I.の分布が(I)式で蓑されるとき.

時間EにおいてNCの分解率がxを超える確率がF(I)に

相当する｡(l)式を変形すると(2)

式ht1-F(I"--iIE･% (2

,が得られ ln11-F(I.)IとL.をプpットしたときの

直線性によ.?て.I.の分布の括致分布への適合性を確

認できる

｡分解率の政きい憤∫を5.15.30.40%としたとき

の分解率∫到達するまでの時間LS,tlS,t30. Flo.のt
.llnt1-F(I,))プ p ッ トをFig,3に示す ｡ tlOのL

,-1nt1IF(I,))プ17ットは直線とならないが,敢き

い偶とする分解率を小さく改定す るにつれて.I

.llnillF((,))プT,ットは直線性を増し,tSのプF'

ットは良い直線となった｡これより,分解率を高く設

定したt,の分布は指数分布からずれているが,分解

率を低く設定するにつれてL.の分布は指数分布に近づ

いてい くといえる｡ なお,直線 とな った15のt
.-1n(llF(I.)1プF'ヅトは原点(F(I)=0,I-0)を

通らないことより,t5の分布は位既母数γを有した2

母数指数分布に従うといえる

｡以上と同様の解析を分解温度145℃としたときのt

.(&-15.30,40%)について行･>た結果をFig.4に示す

｡I.llntl-F(t,))プpサトは,分解温度135℃の場合

と異なり.いずれのL,,こついても直線とならず.1.の分

布が指数分布からずれていることがわかる｡しかし,

累構確率F(t,)が50-90%の鎮域に着目すると,敢き

い値とする分解率が低くなるにつれて直線性を増し,直
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線となる績域も広がることが認められる｡分解温度135

℃.145℃におけるそれぞれのt.-1nt1-F(

I.)†プ.'ヅトの比較により,つぎのことがいえる｡壬)分解温度が高く分解速度が早い場合t.の分

布は指数分布に従わないが.分解温度が低くなり分解速

度が遅 くなるにつれてL.の分布は括数分布に近づく｡⑧敢きい値とする分解率が高い場合L.の分科 よ

指数分布

からずれているが.故きい値とする分解率を低くする

につれてt,の分布は指数分布に従うようになる｡

以上の結果から耐熱試験データのばらつきの分布形状を推

定すると,耐熱試験の試験温度は本突放にくらべ十分低く.また,N02に鋭敏なヨードカl)でんぷん

紙を試験紙として使用するので十分に低い分解率の敢

きい値として考えられることか

ら.試験紙が着色するまでの時間として求められる耐熱試牧データ

は指数分布に従うことが推測される｡前報の耐熱試験結果

日をt,-hfllF(i.))でプF'ットしなおしてFig.5に示す｡試扱温度70-80℃で良い

直線性を示しており,耐熱試験データの分布が指数分布であることがわかる｡また,直線の傾き
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Weight3g)によって兄なり.指故分布

の尺度母故が鼓験温度に1って変化していることがわかる

｡さらに.プE,-,トが臥烏を通らないことより位斑母故を有

していることがわかる｡以上のこと.tり.耐熱鉄扱

-デ-タ武敦の分布は2母故指故分布であると考える

のが妥当であろう｡酎黙読軌 土NCの貯蔵にさいして,

法的に戎梯づけられて.実施されている｡一方,前轍l

Iで示したように.耐熱筑輸データのばらつきは叫に

喫輸訳益と考え牡い特赦的な分布を示しており.故回

の鉄換価の平均値または最少値だけ{･7-ベル耐熱性(

以下.耐熱性)を判定することに疑問がもたれる｡す

なわち,耐熱試験データのばらつきが耐熱性の木耳に

由来するものである場合.耐熱性は耐熱妖験データの

個々の値を評価対象とするのでなく.データの分布形

状を規定する母故を評価対象として判定されなければ

ならない｡また.このようね喝合.柵 恥こ設定した

合格判定値と就敦データの平均値または叔少債との比

較だけで合格NCと不合格NCを正稀に判別すること

はできず.ある程度の誤った判定を下すことを混惜し

なけ九はならない｡抜収り換丑】Iの考え方ははらつき

をもつ特性債の母敦を評価しようとするもので.さら

に.誤った判定をくだすことがさけちれないとしたうえ

{･訳判定の確串をある限度以下におさえようとする

ものである｡したがって.耐熱性判定においても抜取り検査

の考えrJJ-を適用することにより,ばらついて柑

られる耐熱妖艶データの母故を評価対象とし.訳判定

の確率を釈放契施者の意図する取舵以下

に抑制することができる｡しかし.2母故指故分布

を対象とした抜放り検査方式はみあたらない｡そのため

.本租告の後半では.2母故柑故分布を対象とした

接収り検査方式を耐熱性判定の一方法として推察する

｡さらに,現在勲造されているNCの耐熱釈放データから推定した括故分布の尺
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先知のt,.yトにたいして耐熱就輸データの叔少価によ

･'て封,Q性判定を行ったときのOC曲線(位位母政Tを

有したt,ットを合格と判定する確率)が求められる｡

一方.耐熱銑軌データの分布は2母故拍政分布{･あり,

この分布の性質から合格判定値Slより大きい位肥母数

Tを有するF,ットの合格率は100%である｡したが17

て.SI=Toとなる合格判定値を改定すると,T>TolCあ

るf,./トの合格串は100%であり,a=0となる｡そ

のためSL>Toとなる合格判定値を改定することは,坐

産者危険が大きくなり.2母故指故分和の特散を活か

すことができず無念味である｡ゆえに.合格判定値は

SI=Toで一定とすべきである｡これらのことより,酎

.Q綿 データのばらつきが従う2母故拍故分布の位旺

母数rが下限規格値T｡より大きいことを保証する耐熱

性の判定方式の放計ではSL=To.LT=0として,消費

者危険βを荊足させる釈放回数〝を求めることに輯昔

する｡

L.が既知のt,プトの耐熱性判定において.生産者危

険qコ0,消費者危険βを満足する釈放回数〝は(4)

式を〝について解き求められる｡ゆえlこ,(4)

β,exp(-n聖 )-exp(-n且許) (4,

式を満足するn回の耐熱釈放を行い,拘られた最少

億TIを合格判定値SI(=T.)と比較して母集団の合否を

判定すればよい｡
しかし.一般に尺度母故lol1未知{･ある｡(4)式で

示したように.必要妖艶回数〝はTo-Tl(以下,判定

区間と定先する｡)およびLoによって決定される｡そ

のため,んが耐熱妖故データから推定できるならばも

未知のt･サトの耐熱性の判定においてもち既知の場合

に準じて必要妖故国故を求めることができる｡以下に

は.碩序統計庇Tl,T2.1･-･･.T.のデータからんを

推定する手取l'について述べたのち.I.の推定傍らをも

ちいた場合の必要回故〝について示す｡

T,,T3.1･-･.T,を(5)式に上ってUl.U2, - -.

U.に変換すると.これらはたがいに独立な拍故分布に

従う｡また.それぞれの唾串帝碇開放は(6)式で示さ

設==乙'1 11,(T,_T.._.,I

～:/(～,,-一七 exp(一旦 許)

ui:I(帆)ニー去 exp(一号)

(5)

(6)

れる｡また,U2.UJ.･･････.a.と(7)(8)式によっ

てtoを点推定することが{･きる｡

tlはガ･/-,分布r(n-1.Lo)に従うので.自由度〝-

1の確串密度開放および累前分布碇関故は(9)(10)式

で与えられる｡(10)式をγ=V/I.として既換すると

(ll)式となる｡さらに,(12)で閑政G(〟-1.∫)を定

先すると.ガンマ分布の上側100Xlパー七./ト点

r(n-1,to;E)は(13)式{･lRされる｡ゆえに.尺皮母

/(- -1･ん,-震 転 (i)'-2exp(一号) (9,

F･0,-i'.読 (甘 2exp(一号)dp(10,

F(U,=5:/bふ y〟-2exp(-y,dv (ll,

G("-1･y,≡1-;誌 y･-2

exp(-y)dv=t (12)

r(n-I.to;{)=G-I(n-1:L)･Io (13)

故んのpットにたいして耐熱就験を行ったとき,100

x(I-P)%の蕗串で称られるVの区間は(14)式で凍

められ その結果.I.について倍額串tOOx(1-P)%

の区間推定が(15)式でなされる｡

んIG一車 -1;ト 音)<Y<ん･G一十 1;言)
(14)

(n-I)2.

裁 く‥ G-.(n-1･.1-号) (15,

したがって.これらの倍額限界を用いると,OC曲

線(尺度母故Joが未知{･位庇母故Tのロットを合格と

判定する確率)は.I.の区間推定に対応して倍額上限

および倍額下限OC曲線として柑られる｡loがt既知で

あった場合のOC曲鰍 まこれらの2つの曲線に閉まれ

た執域内に存在する｡ゆえに.Loが未知の場合.安全

側である倍餅上限OC曲線が消焚老危険βを満足する

のに必穿な釈放回数を襲施することにより.to既知と

仮定した場合のOC曲線にPを沸足させることが可能

になる｡すなわち.(16)式を満足するHが必要妖験

回政となる｡なお.合格判定値および網野者危険は2

K8gY8K8yakLJ.Vol.48.No.1.1987 - 23-
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母数相投分布の特故を活かすために.S=To.
q=0である

｡しかし.耐熱就故データから推定されるLoの倍額上

限は釈放回政

nによって変化するため.釈放開始前に必要な妖験回

数を決めることはできない｡そのため.逐次抜放り形式をとらざるを得ない｡すなわ

ち,便宜的に適当な回故の試験を零反して封.Q性を判定し.也方,これらの

データより推定した-Loとそのときの京島回数nが(16)式を満足したか否かに上って.

妖鼓回教が十分{.あ.?たか否かを確定する形式とな

る｡不十分であった場合は.追加試験を行って叫び判

定を釈みなければならない｡ただし.妖艶回故が不十分

であっても庇少値TJが合格判定値SIより小さい場合には

.そのロットに不合格の判定を下すことがICきる｡

なぜなら,この挨釈放をいくら絞行

しても合格へ判定が翻る可能性がない ｡以上のことより.

本判定法は.合格判定値Stより大きいTJが得られ合格と判定する

ときこのt'ヅトが不良t'ヅトであった場合にこの痕少値の

縛られる確串がβ以下であることを碓旺することの必賓性を強閃した方

法であるといえる｡ち未知の場合の耐熱性判定手職を次に示す｡

手頓I T｡.Tl,βを設定する｡なお.a=0.Sl=Toである｡手疏2 適当な鼓敦回故を決める｡Loを予想できるな

らは,(4)式を清足する〝を求め.初期釈放

回故とする｡事項3 I暮回の釈放を実施する｡手頓4 最少値TlとSLを比較し.TI<Slであれは母

集団を不合格と

する｡7TI>SLであれは,つぎの手取こ進む

｡手頓 5
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withtheac･ceptance yahJe (I.:SCaI paramet

er.min)均僅または叔少伍を試験t伽

こ設定した合格判定値と比較し判定するだけで.デー

タのばらつきについての考慮は払われていないといえ

る｡ここでは.軽重法においても採用している叔少偶

を合格判定債と比較し合否を判定する方法(以下.現行

法)をとりあげ検討し.その改良寮ともい

える推零法とを比較する｡F･サトの耐熱釈放データの尺度母数

Ioが1.103,0.681.0.423,0,110分のそ

れぞれであったとき,試験回数を3回とした現行法で

判定したときのOC曲線を(3)式によって求めFig.8に示

す｡(3)式でわかるようOC曲線は判碇の対敦とな

るt'サトの位斑母数Tと合格としたいFl･,トの位位母数T

｡(-SL)の遊.尺度母故Loおよび就故回数nに上

って決定されるので.焼軸にはT-Toをとって示した｡判

定区間To-Tlを1分として耐熱性を判定すると.尺

度母数L.がいずれの値であっても位旺母故TがT｡より

1分以上小さいロ･Jトの合格串110.1以下となり.9

0%以上確串でこの不良pットを不合格として排除で

きることがわかる｡抜取り検査方式の放計において一触

こ消智者危険 βを0.1とすることを考慮すると.封

.Q性の判定に1分樫皮の判定区間を見取もるならは'

はば良好な判定が実施されているといえる｡しかし.判定

区間0.5分としたとき.位旺母数TがToより0.5分小

さいF)サトでも尺皮母故L｡が大きいものは合格率が0

.1を超えるようになり.不合格とすべき不良t,ットを合格させてしまう誤

りを無税できなくなる｡一方,T.より0･5分小さい

位旺母数rの.'ヅトを推察法によって判定した場合の

シミ1レーショ'/を行った｡唖々の尺度母数tDのF,d/

トを仮定し,モー/テカルF7シミAレーシロ'/によりもと

めた合格判定串をFig.9に示す｡シミュレーシZl'/紘
.
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合格判定値と鼓敦データの平均値または庇少値との比

較でt,ットの合否を判定することは耐熱釈放によって

何などの軽度保証するかということを不明両にしたま

まであるといえよう｡また,推察法を採用するには,

ロットを合格または不合格に分離する取払となる特性

にたいする詑虫を明確にしなければ判定力式の設計の

基礎となるOC曲線を設定することは{･きない｡ した

がって.授奏法を採用するには耐熱妖故のEI的お1び

保証しようとしている内容を明確にできる利点がある

現行法を続行するにしても,推皐法を採用するにし

ても.抜取り検査的観点に基づいて判定方法を設計ま

たは選択することは,耐熱就故の日的な明確にし,倍

折を高めるうえで虚賓あろう｡

4. おわりに

NCの分解により発生するN02の迎成定丑により,

所定の分解率に連するまでの時間1,の分布を桐査した｡

その結果,分解温度が低く分解速庇が遅いほど,また

敢きい伍とする分解率を低く汲定するほど.I.の分布

が指数分布に近づくことがわかった｡これより.耐熱

紬 データのばらつきも括政分科こしたがうことが推

測できる｡

一方.耐熱筑験データが2母故柑故分科 こ従うこと

をふまえ.抜取り検査手法を応用した耐熱性判定方式

を擬写した｡現在取遁されているNCの耐.%訳扱デー

タから推定した摘故分相の母数の債に基づいて,耐.A

性判定における推寅方式の有効性をモンテカルロシミ

1レーシtlンにより検討した結果.判定区間が0.5分

に挟まると地車方式の採用が有効であることがわかっ

た｡
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