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試料の回転を用いた高温高粘性融体の表面張力及び粘性係数測定 
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Abstract 

In order to measure the surface tension and viscosity of high temperature melts with high viscosity, a method using 

sample rotation is developed. An electrostatically levitated melt was spun with a rotating magnetic field, and the shape 

evolution of the sample was observed. Especially, the bifurcation behavior was closely monitored by a high speed camera. 

The experiments confirmed that the rotation frequency at the bifurcation could be precisely measured by monitoring the 

fluctuation of the power of the He-Ne laser reflected at the sample surface, and thus, the surface tension could be calculated 

based on the theory. As for the viscosity measurements, preliminary experiments showed that the speed of the shape 

evolution after the bifurcation was related to the viscosity of the sample. 
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1. はじめに 

近年，浮遊技術が進展し，材料科学における多岐に亘る

研究に使用されてきている 1–3)．浮遊法は無容器プロセッ

シングを具現化する方法であり，これにより，容器に起因

する様々な問題（例えば試料融体とるつぼとの反応）を回

避することが可能となる．更に，容器からの核生成が抑制

されるため，深い過冷却状態を容易に達成することができ

る．浮遊法は高温融体の熱物性計測に広く用いられ始めて

おり，密度 4–6)，比熱 7, 8)，輻射率 9–11)，熱伝導率 12)，電気

伝導率 13–15)，表面張力 16–19)，粘性係数 20,21)等が各種の浮

遊装置を用いて測定されている．そのうち，表面張力及び

粘性係数は液滴振動法により静電浮遊炉や電磁浮遊炉で

測定されている 17–19)．この方法では，浮遊溶融した試料を

球状から加振により変形させ，モード 2の液滴振動 22)を励

起し，その共振周波数(c)及び加振を止めた後の振動減衰

時間()から表面張力()及び粘性係数() 23)を算出する．試

料の密度(および試料の半径(R0)を用いて，これらの物性

値は以下の式により求められる 22, 23)． 

𝜔𝑐
2 =

8𝛾

𝜌𝑅0
3 (1) 

𝜂 =
𝜌𝑅0

2

5𝜏
 (2) 

この方法を用いて，融点が 2000K を超える高融点金属の

表面張力及び粘性係数が体系的に測定されている．しかし

ながら液滴振動法は，金属ガラス融体など高い粘性を持つ

融体に対しては，振動を励起することが困難であり，適用

することが難しい．本研究は，液滴振動法では対応できな
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い高粘性融体の表面張力及び粘性係数を測定する方法を

確立することを目標とする． 

一般に表面張力及び粘性係数の測定は，エネルギーを加

えて平衡状態からずらすことによって行われる．液滴振動

法の場合，エネルギーの注入は短時間で少量であるため，

高粘性融体を十分に変形させることができない．一方，試

料に回転トルクを加えて遠心力を利用して変形させる場

合，単位時間あたりに加えるエネルギーは少量であるもの

のそれを継続・積算することが可能であるため，結果とし

て大きなエネルギーを加えることができる．これを利用し

て，試料の回転を利用した測定法の構築を目指した． 

回転を利用した表面張力測定は既に Elleman らによっ

て提案されている 24)．浮遊溶融した試料を回転させると遠

心力により，試料は扁平する．扁平形状は，遠心力と表面

張力の釣り合いによって決まる．Brown and Scriven25)は，

有限要素法を用いた数値解析により，回転数と表面張力及

び変形についてまとめており，また，宇宙実験を含む浮遊

実験により彼らの理論が実験的にも検証されている 26,27)．

従って，試料の回転数及び試料の扁平形状が測定出来れば，

表面張力を求めることができる．Rhim and Ishikawa 28)

は，静電浮遊炉で Sn及び Al試料について回転を利用した

表面張力測定を行い，実験的にこの方法を検証している． 

この方法の課題は，試料の回転数計測にある．Rhim and 

Ishikawa の実験においては，試料表面の不純物や凹凸を

利用し，He-Neレーザーの試料からの反射強度が周期的に

変化することを利用して回転数を検出しているが，表面が

清浄で完全に軸対称な場合は測定ができないと言う弱点

を有している．実際，溶融 Zr 等では溶融後表面の酸化物

は蒸発してしまうため，試料の回転数を特定することは困

難である． 

本研究では，試料の回転数を更に上昇させ，試料形状が

軸対称から 2 次の非軸対称形状に移行する分岐点

（Bifurcation point 25)）を利用する．非軸対称試料につい

ては上述の回転数計測法が適用可能であるし，分岐点にお

ける回転数と表面張力の関係は Brown and Scriven 25) に

よって定量的に示されている．本研究ではまず Zr 試料の

回転実験を行い，Brown and Scriven の理論の検証を行う

とともに，高速度カメラを用いて分岐点での試料形状観察

を行い，He-Neレーザーを用いた回転数計測装置が分岐点

における回転数を正確に捉えているか検証を行った．更に，

ZrCoAl 系金属ガラス融体について，回転を用いた表面張

力測定を行った． 

粘性係数計測についても，試料の回転を利用した測定法

が提案されている．Ohsakaら 29)は，大気圧下での静電浮

遊装置に回転音場によって試料にトルクを与えて試料を

非軸対称状態まで変形させ，その後トルク付加を止めて試

料の回転を停止した．1Pa·s 以上の粘度を持つ試料は，そ

の後徐々に形状が非軸対称形状から球状へ戻っていく．こ

の元の形状に戻る時間から粘性を計る方法を実験及び理

論を用いて示している．この方法の要点は，トルクを除い

た際に空気抵抗によって急速に試料の回転が止まること

にあり，金属・合金を扱う高真空状態には適用できない．

Abeら 30)は，同様のトルク付加法を用いて常温大気圧下で

高粘性液体を液滴が破断するまで回転させ，破断直前の最

大試料長さが粘性係数と良い相関関係にあることを実験

的に示して高粘性融体の測定法を提案している．しかし，

この方法を高温融体に適用する場合，試料温度の均一性の

担保や，実験の効率性の向上，チャンバーの汚れの回避等

に課題がある． 

本研究では，分岐点における軸対称から非軸対称へ形状

遷移過程を高速度カメラで詳細に観察することによって，

非軸対称形状が発展していく時間変化の違いから粘性係

数が測定できないか実験的に検討を行った．本論文では，

粘性係数の小さい Zr 試料と Zr の 10 倍程度の粘性係数を

持つ ZrCoAl系合金の結果を報告する． 

2. 実験装置 

2.1 静電浮遊炉 

本研究で用いる静電浮遊炉は，Rhimら 31)が開発した装

置を基礎としている．試料の浮遊はターボ分子ポンプによ

り 10-5 Pa程度の真空に保たれた高真空チャンバー内で行

われる．Figure 1 のとおり，間隔 10 mmの上下電極の間

 

Fig. 1 Schematic side view of the electrode assembly 

and observation system: (1) sample, (2) top 

electrode, (3) bottom electrode, (4) four side 

electrodes, (5) four coils, (6) rotation 

measurement system, (7) side view camera, 

and (8) high speed camera. 
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にクーロン力を利用して直径 2mm 程度の帯電した試料を

浮遊させる．重力に拮抗したクーロン力を発生させるため，

上下電極間には 10 ～20 kV/cm の高電場を印加する必要

がある．下電極の周囲に４個の横電極を配置し，水平方向

の位置制御を行う．試料を安定して浮遊させるため，高速

のフィードバック制御が必要であるが，詳細は既出の論文 32)

を参照されたい．浮遊試料は高出力の炭酸ガスレーザーで

３方向から加熱され，試料温度は 2台の放射温度計（単色）

で計測される．下電極の下部に回転磁場を生成するための

４個のコイルが設置されている．鉛直軸周り 400 Hzの回

転磁場により試料内部に誘導電流が発生し，磁場と電流の

相互作用により試料に回転トルクが発生する．これはブラ

シレスモーターと同様の原理である．各コイルに流す交流

電流の量及び位相を調整することにより，回転磁場の強度

及び回転方向を制御し，試料の回転をコントロールするこ

とが可能である 14)． 

試料の形状観察は，拡大レンズを付加したカメラで横方

向から行う．また，後述する回転計測系を用いて回転数計

測を行う．更に，上方（上電極にあけた穴）から高速度カ

メラにより試料の観察を行う（Fig. 1）． 

2.2 回転法による表面張力測定 

試料を浮遊溶融させた後，上述の回転磁場を印加すると

試料は鉛直軸周りに回転をはじめ，回転数の上昇とともに

遠心力により試料形状は扁平する．Brownと Scrivenの数

値解析結果 25)によれば，試料の最大半径(Rmax)は回転数

()の上昇に伴って Fig.2 の様に増大していく．Figure 2

において，R0 は試料が完全な球の場合の半径，c は(1)式

によって決まる試料の共振角速度である．試料の回転数が

臨界値(c)に達すると，試料の形状は Fig.3 に示すとおり

軸対称から2次の非軸対称形状に変化する（bifurcation）．

この分岐をすぎて更に回転トルクを付加すると，試料は最

大半径を長くすることで回転エネルギーを増大させ，回転

数はむしろ低下していく．更にトルクを加えると最後に試

料は破断する．分岐点におけるcとcの関係は同じ数値解

析により 

𝜔𝑐 = 0.559Ω𝑐 (3) 

とされている．Brownと Scrivenの軸対称及び 2次の非軸

対称領域の回転による形状変化は宇宙での液滴実験含め

て実験的に検証されている 26,27)．なお，理論的にはより高

次の非軸対称形状を出現させることが可能であるが，本研

究では最も出現させやすい 2次の形状のみ取り扱っている． 

回転を用いて表面張力を測定する方法として軸対称領

域での計測及び分岐点を利用した計測の 2通りが考えられ

る．軸対称領域の計測は，Rmaxとを正確に計測し，Fig. 2

の曲線にフィッティングすることによって分岐点のc を推定

し，(1),(3)式を用いて表面張力を求める方法である．分岐

点を利用する方法は，試料を非軸対称形状まで回転させて，

直接cを計測する方法である．前者は，後者に比べて試料

の変形度合いが少ないため温度の均一性が良い・到達する

回転数が少ないため実験時間が短い・試料が落下する危険が

少ない，等のメリットがある．これらの理由から，回転法を用

いた表面張力測定はまず軸対称領域で行われている 28)． 

 

Fig. 2 Shape evolutions as a function of rotation; the 

abscissa shows the normalized rotation 

frequency, and the ordinate is the normalized 

maximum drop radius. Dots correspond to the 

theoretical prediction25) whereas solid squares 

are experimental results for zirconium samples 

(axisymmetric shape), and open circles are the 

results for zirconium after bifurcation 

(non-axisymmetric shape). 

 

Fig. 3 Sample images taken by the high speed camera 

through a hole in the top electrode: (a) 

axisymmetric and (b) non-axisymmetric.  

indicates the rotation angle measured by image 

analysis. 
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軸対称領域の計測においては，の正確な測定が必要で

ある．Figure 4 に回転数計測方法を示す 28)．この計測シ

ステムは，He-Neレーザーを試料表面に照射し，その反射

光の強度をパワーメターで測定するものである．試料表面

に不均一がある場合（固体の場合の凹凸や液体の場合の不

純物など），測定される反射強度は試料の回転に応じて変

化する（Fig. 4(a)）．従って，測定信号を高速フーリエ変換

（FFT）することによって回転数を得ることが出来る．問

題は，液体試料で表面に不純物など明確な異物が存在しな

い時，計測が出来ないことである．これまでの高融点金属

融体の熱物性測定において，融体の回転数を測定できる例

はほとんど無い．一方，試料を非軸対称形状まで回転させた場

合，表面に異物がなくても試料形状自体が回転対称でないため，

He-Ne レーザーの反射強度は回転に伴って変化して，回転数

を計測することができると考えられる（Fig. 4(b)）．従って，

非軸対象領域での回転数計測を通じて表面張力測定が可

能と考えられる． 

2.3 回転を利用した粘性係数測定 

Figure 2に示した回転数と形状変化は，平衡状態におけ

る関係である．表面張力が同じ液体であっても，粘性係数

が異なる場合，平衡状態に至る時間は異なると考えられる．

すなわち，分岐点を通過して軸対称から非軸対称に遷移し

て最大半径が発達していく速度に粘性の影響が現れ，これ

を観察することによって逆に粘性係数を見積もることが

できる可能性がある．Ohsakaらの研究 29)が，非軸対称か

ら軸対称への遷移の時間を計測したのに対して，軸対称か

ら非軸対称への遷移挙動を計測するのが本研究である．残

念ながら，本研究の観点に関して理論的な研究が見あたら

ないため，本研究では実験的データの積み重ねを先行して

行った．非軸対称への遷移は非常に短時間で起こるため，

高速度カメラによる撮像及びその画像解析を中心として

行った． 

2.4 画像解析 

Figure 3 に高速度カメラで取得した浮遊溶融試料を示

す．画像の解析は，Chungらによる浮遊試料の体積計測 33)

と同様の方法を採用した．まず，試料の中心から放射状等

間隔に 400本の直線を仮想的に引き，その線上での輝度変

化から試料の輪郭を抽出した．そして，輪郭を 

𝑅(𝜃) = ∑ 𝑐𝑛𝑃𝑛{cos(𝜃 + 𝜙)}

5

𝑛=0

 (4) 

で表される近似式にフィッティングした．ここで𝑅(𝜃)は極座

標系で表した半径であり， 𝑃𝑛(𝑐𝑜𝑠 𝜃)は n次の Legendre多

項式を用いた．また，は画像上で鉛直から右回りの角度

である． 𝑐𝑜𝑠 𝜃は偶関数で鉛直軸に対して左右対称な図形

を前提としているため，良好なフィッティング結果を得る

ためには，Figure 3(b)の様な鉛直軸に対して対称でない画

像に対してはだけ座標を回転させる必要がある．この性

質を利用し，以下の誤差関数 Fが最小となる cn（Legendre

多項式の係数）及びを決定し，回転角度を求めた． 

𝐹(𝑐0, 𝑐1, 𝑐2, 𝑐3, 𝑐4, 𝑐5, 𝜙) = ∑{𝑅𝑖 − 𝑅(𝜃𝑖)}2

400

𝑖=1

 (5) 

Figure 5 に非軸対称試料の画像解析によって得られた

の時間変化の一例を示す．得られた結果から試料の回転数

を求めた．また，フィッティング結果𝑅(𝜃)を用いて，アス

ペクト比（最大半径と最小半径との比）を算出した． 

2.5 浮遊実験 

実験は，ジルコニウム（Zr）及び Zr55Co20Al25試料（以

 

Fig. 4 Schematic drawing of the rotation measurement 

system. 

  

Fig. 5 Typical example of the measured  as a 

function of time obtained by the image analysis 

of high speed camera. 
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下 ZCAと記す）を用いて実施した．Zrは，蒸気圧が比較

的低く長時間の浮遊溶融に適していること，粘性係数が既

知で比較的低く，液滴振動法による表面張力測定が可能で

あり，回転法との比較ができることから技術確立に使用し

た．一方の ZCA 試料は粘性係数が 40mPa·s 程度と Zr の

10倍高く，液滴振動法による表面張力測定が低い温度領域

では困難な試料であり，回転法を用いた実測定を行った． 

各試料を浮遊溶融させた後，一定温度で試料を回転磁場

により回転させた．Figure 4に示す回転計測系を用いて 1

秒ごとの回転数を記録した．一方，高速度カメラでは，メ

モリーの制約から分岐点前後約 25 秒のみを撮影し，3000 

fps で約 75000枚の静止画を得た．高速度カメラ撮影終了

後，回転磁場の方向を反転させ，試料を軸対称形状に戻し

た．ZCA 試料に関しては，その後保持温度を変化させて，

分岐点計測を行った． 

3. 実験結果 

3.1 表面張力計測 

Figure 6 に Zr試料の実験において回転数計測系に記録

されたピーク周波数の時間変化を示す．浮遊試料は回転磁

場印加開始から約 1450 s 後に分岐点に到達して非軸対称

形状に変化した．分岐以前は，試料形状が回転対称で反射

強度がほぼ一定であるため，FFT解析結果はでたらめな値

（主に電源ノイズの周波数）を示した．しかし分岐点に到

達して形状が非軸対称になると突然 208 Hzのピークが現

れた．そしてその周波数は，Rmaxの増加に伴って徐々に低

下した．Figure 7 は，高速度カメラの画像解析による回転

数算出値と回転計測系での値との比較を示す．回転計測系

での測定値は，高速度カメラでの測定値の 2倍とほぼ完全

に一致した．Figure 3(b)のとおり，分岐後の試料形状は２

回対称であるため，回転毎に 2回反射強度の強弱が現れる．

このため，回転計測系での測定値は実際の回転数の 2倍に

なったと考えられる． 

Figure 7より回転数計測の不確かさは約 1 Hzと見積も

られる．試料の回転数が 100Hz 前後であることから，c

計測の不確かさは 1%程度と見積もることが出来る．従っ

て，回転法による表面張力測定の不確かさ(/ )は，密度

の不確かさ(/:2%)，試料半径の不確かさ(R0/R0:1%)

と次式から 4.1%程度と見積もられる． 

Δ𝛾

𝛾
≈ √(

Δ𝜌

𝜌
)

2

+ (
3Δ𝑅0

𝑅0
)

2

+ (
2Δ𝜔𝑐

𝜔𝑐
)

2

 (6) 

また，本実験時の軸対称－非軸対称領域における回転数

と形状変化の測定結果を Fig.2 にプロットした．Zr試料に

おいても過去の実験同様に Brown と Scriven の理論線に

沿って形状が変化していくことが確認された．なお，Fig. 2

においては，試料液滴を一定時間間隔毎に振動させ，共振

角速度が回転の影響を受けて増大していく Busse の式 34)

（(7)式）を用いて軸対称領域の回転数を類推している． 

𝜔𝑐(Ω) − 𝜔𝑐(0)

𝜔𝑐(0)
=

19

21
(

Ω

𝜔𝑐(0)
)

2

 (7) 

    
ここでc (0)は無回転の時に計測した共振角速度，c()は，

 

Fig. 6 Peak FFT frequency obtained by the 

measurement system of Fig.4. 

 

Fig. 7 Comparison between the peak FFT frequency 

and the calculated rotation frequency from the 

image analysis. 
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回転中に計測した共振角速度である． 

Figure 8及び 9 は，回転法及び液滴振動法を用いて測定

した，ZCA試料の表面張力及び粘性係数である．高温にお

いて，ZCA試料の粘性係数は比較的低く（20 mPa·s），液

滴振動法の適用が可能であった．しかし，温度が低くなる

と振動の励起が難しくなるとともにデータは大きくばら

つきはじめ，1500K以下では測定できなかった．一方，回

転法では 1360K（推定の粘性係数は約 55 mPa·s）まで表

面張力測定が可能であった．測定結果から得られた ZCA

試料の表面張力は 

(T) = 1.55-2.3x10-4(T-Tm)  (N/m) (8) 

となった 35)．ここで Tmは Zr55Co20Al25の融点（1323 K）

である．本試料に関して他の測定データがない．しかし，

組成が若干異なる Zr55Co22.5Al22.5
 36)の測定結果（1500 K

で 1.47 N/m）と比較してほぼ同じであり，妥当な結果で

あると判断される． 

3.2 粘性係数 

Figure 10に画像解析から測定した，融点の Zr及び ZAC

試料（温度から推定して粘性係数約 40 mPa·s）の分岐前

後のアスペクト比変化を示す．明らかに，粘性係数が低い

Zr 試料のアスペクト比の増加が ZAC に比べて早い．

Figure 11に分岐以降の回転数の変化を示す．Zr試料では，

最大半径の増加に伴う回転モーメントの増加によって回

 

Fig. 8 Measured surface tension of Zr55Co20Al25 alloy 

as a function of temperature 

 

Fig. 9 Measured viscosity of Zr55Co20Al25 alloy as a 

function of temperature. 

 

Fig. 10 Evolutions of aspect ratio as a function of time 

after bifurcation. 

 

 

Fig. 11 Comparison of rotation rate changes after 

bifurcation. 
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転数が低下したが，ZAC試料では回転モーメントがそれほ

ど増加しなかったため，回転数の低下も少なかった．実験

結果から，高速度カメラによって分岐点後の試料のアスペ

クト比の時間変化を詳細に捉えることが可能であること，

粘性係数の違いが最大半径の発展速度に影響を与えてい

ることが明らかとなり，分岐点を利用した粘性係数測定へ

の見通しがたった． 

4. 結論 

試料の回転を利用した表面張力および粘性係数測定に

ついて研究を行い，以下の結論を得た． 

● 分岐点の回転数はBrownとScrivenの理論に一致し，

これを用いて表面張力の計測が可能である．試料の回

転数計測は，Fig. 4 の計測系を用いて１Hzの不確か

さで測定可能である． 

● 回転法を利用して，ZrCoAl 融体について液滴振動法

では測定が困難な粘性係数の高い温度領域の表面張

力測定に成功した． 

● 分岐点以降，試料変形の発展速度は，粘性係数の影響

を受ける．高速度カメラを用いてこの速度を測定する

ことにより，粘性係数が推定出来る可能性がある． 
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