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低温中級技術 シリーズ8

光学測定用 クライオスタッ ト 皿

工学 部 中 島 信 一(吹 田4668)

理 学 部 堀 秀 信(豊 中4157)

可 視 域 光 学 測 定 用 ガ ラ ス ク ラ イ オ ス タ ッ ト(中 島)

窒 素 の 泡 取 リ ・

編集委員の方 よ り,私 達の使用 しているクラィオス タッ トについて書 く様 に依頼 され'ましたQこ のク

ラィオス タッ トの原形 は東大物性研の コピーで私達のオ リジナルではな く,私 達 が この クラィオス タッ

トを作 った理由は製 作費 が非常に安 くヘ リウム消費量がわずかですむと言 う貧乏人的発想か らなのでと

最初書 くのをため らって齢 りま した。 しかし編集委員か ら,現 在 とか く大型で高価 な装置 を使 う実験に

目を うばわれがちだけれど,実 験 屋 と して は とぼ しい予算で有効 に使える装置 を作 る努力 をす る事 も

大 切で,こ のク ラィオス タッ トは良い例 だと,お だて① とはげましに乗 ってこのノー トを書 く次第です 。

試料 液浸型 のガラスク ラ4オ ス タッ トで光学測定 の際雑 音の一番の原因 とな るのが 液体窒素の泡立で

すが,こ れを取除 くために私達 がどの様 にしているか を述べーます。私達の使 っているクラィオ スタッ ト

の窓の部分 の構造は第1図 のよ うになってお り,窓 の形状 を少 し変え るだけで可視域の フォ トル ミネッ

センス,ラ マン散乱,吸 収,反 射 等の測定 に用いる事 ができます。

窒素デ ュワーの内壁 とヘ リウムデュワーの外壁 との間に布で作 った スペーサ ーを入れてお り,こ のス

ペーサーには光が通過す る窓 として適 当な大 きさの切 り抜 き穴をあけています 。この窓の内部 や下部 で

発生 したN2の 気泡はこの切 り抜 き窓の部分 にたま り

自分 自身の圧力で周 囲から液体窒素が入 って くるの を

防 ぎますQス ペ ーサーは ラシャの様 な厚めの布地 を数

回 巻いて円筒 を作 りこの円筒の一端を縫 い合わせてキ

ャップの様 にしてヘ リウムデュ ワーの先端にかぶせて

います。 このスペーサーがゆるい場合 には液体窒素が

窓の中に侵入 して きます し,か たす ぎる とデ ュワーを

破損す る恐れがありますので2,3回 テ ス トをして最適

の厚さを決め ると良いでレよう。私達 の所ではスペー

サーの長さが10Gm程 度 で窓の大 きさは4Gm×

3.5Gmと していますが,布 地の長 さが長 い場合 には

窓が もっ と大 きくて も良 く又数個所 あける事 も可能だ

と思います。次に問題 にな るのは窓の曇 りですo私 達

は霜 が窓について悩まされる事が時 々あります。 この

くりぬき窓

光
6

liq.N2

布の スペ ーサ ー

liq.He

第1図 光学測定 用 ガラスクラィオス

タッ トの泡取用窓の構造
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霜 の防止法 として実験前に毎回 クラィオス タッ トを

アセ トンとアルコールで洗 った後 ドライヤーで乾燥

し,ス ペーサーも ドライヤーで完 全に乾 燥 させてい

ーます
。

第2図 に試料 ホルダーの部分 とクラィオス タッ ト

上部 の フランジの部分 を示 します。サ ンプルホルダ

ーはキプロニ ッケルパイプによって フランジか らつ

り下げ られていて,外 部か ら上下方向の移動,回 転

がスムーズに行なえ る様になっています。.

御承知 の様に分 光器のス リッ トは一般に鉛 直方向 ゴムバンド

に平行になっています(例 外 はJObin工von社

の分光器)。 ラマ ン散乱や螢光 を,励 起光に対 して

透明 な物質 で測定す る場 合には信号:量をかせ ぐため,

励 起光が試料中を鉛直方向に通過す る様 に してや る

必要があ ります。最初私達は クラィオス タッ トに水

平方向か ら入射す る光 を金属 ミラーヌはガ ラス に金

属 を蒸着 した ミラーを用いて直角 に曲げる事 を試 み

ましたが,こ れは見事に失敗 しました。反射 ミラー

に上か ら降 って くる霜が附着 した りして,ミ ラーが 第2図

実験 をする前に既 に曇ってしま うか らです 。そ こで

金属 ミラーの代 りにガラス製 の小 さい直角 プ リズム

を使 い第2図 に示 した様 にプ リズムの上 面に試料 を

接触 させてマ ウン トしました。す るとプ リズムには
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第1図 の ク ラ イ オ ス タ ッ ト

の 試 料 ホ ル ダ ー と,フ ラ ン

ジ部 分 の スケッチ。各 部 分 の

寸 法 は 現 物 を縮 尺 し た も の

と 異 な っ て い る。

ほ とん ど曇 らず,仮 に霜 が上部 にたま って も光路 は防害 されません。 さらに試料の下 面よりHeの 気泡

が発生 しな くなる と言 う一石二鳥の効果 があ 砂ました。私達の ホルダーでは寸法の関係で現在は ラマン

散乱測定 に際 して試料 が2個 しか取付 け られませんが,適 当な寸法 のプ リズムを選 べぱ少 くとも4個 は

同時 に取付 け られます。.

ク ラィオス タッ トの予冷は,先 ず きれいな液体窒素 をヘ リヴムデュワーに満た した後 しば らくしてこ

れを取 り除 き,試 料をマウン トして誹気 し窒素デュワーに液体窒素 を入れます。 この予 冷準備時間は30

分程 ですみーます。液体ヘ リウムの保持時閥は16で 約15～20時 間 とかな り長 く,こ のクラィオスタ

ッ トを私達 の研究室 で十年近 くも使ってい'ます 。

〔附 記)

以上光学測定用 クライオス タッ トについて述べ'ましたが,こ の窒素の突.沸的な泡立は低温でのESR

測 定 の際に も雑 音の原因 にな ると言 う事 で布製 スペーサーを用いてこの突沸 を防い でい ると言 う話 を聞

いてい'ます。
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光 学77イ バ ーを 使用 した 分 光 測 定(堀)

最近光学 ファイバーめ開勇参進 みg色 々の分野,た とえば光通信,胃 カメラ,光 学測定等で使 われ る

ようになった。光学 ファイバーは直径数 十 ミク 面ソの繊維で,そ の断 面の外側(ク ラッ ド)と 中心部

(コ ア)と 屈接峯 を変えて光 を全反射 させなが ら伝送す る構造 にな ってる。それは又電気信号伝送 用の

ケーブルと同じょうに,曲 が りやす く手軽 に装置 間を結合出来 る特 徴を持 ウてい る。分光測定用 として

は これを束ねた光 ガイ ドとして使用す る場合が多い。 フ ァイバーは光軸に対 して全反射可能な角,(開

口角)以 上の入翁角で入 る光は伝送 出来ないし,フ ァイバーか らの出射光の広が り方 もこの角度内であ

るe使 用上窪意すべ き点は分光器,光 源等のf・ ナ ンバーを考慮 して損失を出来 るだけ少 くす るように

設計す る事であるδ ζζでは具体的な例 として,フ ァイバーの特徴 を巧みに生か したと自負 してい る我

寿が開発 し渇 強磁場下の螢光スペク トル測定装置の紹介 をし,フ ァイバーの扱 い方の一例 としたい。

阪大 強磁場実験施設のバル潟磁場 は700kOeま で液体He温 度 での実験が可能 でその幅は0.3μseG

あ る。螢光スペク トル鵡 その ぜ訟クを中心に約20μsecの 間 で行われる。 この時間巾は磁場 の変動

がゼーマンエネルギーにして1Gm-1に な ウている。一般に螢光は輝度 が弱 くこのよ うな短時間での

%比 の良い観測 はかな り難 しい。又 液体He温 度での観側

では有効内径は6mmで ク ラィオ ス タ ッ トの直径はそれ以

下 である必要がある。 これ とは別の考 慮すべ き点 としては,

人 俸に対す る安全性,測 定器 に対す る磁場 の影響,他 の実験

との望シンタイムの関係等 を考慮 して,約10mほ ど測定 系

とマグネッ トに噸ッ トされたク ラィオスタッ トとの間を離 さ

なけれ催な らない事があるoこ のため分光器 のス リッ トか ら

ク ラィオ ス タ ヅ トまで伝送す るものとして ファイバーを使

用 し,そ の一 端をス リッ ト状に,他 端 を円形 にした もの を使

った。光学 系の結合は分光器 とファイバ ーのf・ ナ ンバーを

一致 させ
,光 学 レンズはす べて反射防止膜 を施 した もの を使

用 した。あ とはクラィオ ス タ ッ トに より螢光 を能墨良 く,

開 口角内の広が りにお さえてファイバ ーに伝送すれば よい。

上記 のクライオ ス タ ッ トに対す る厳 しい諸条件 に対す る対

策 として,励 趨光源 にパルス色・素 レーザ ーを使 用し短時間に

必要 なスペク トル範囲に励起 光を集中 させ,高 輝度 の螢光を

得 るとともに,そ れ をファイバ ーの開口角 内に収めるよ うに

す る事が要点 となる。我 々は光学系の結合 を図1に 示す よう

に行 って良い成果 を得た。まず励起光 をファイバーを使って

円管状に変形 し,更 に石英 パイブの円管部分 を通 じてレンズ

で試料に集光 した。このよ うに軸対称な系 にす る事 が出来 たmm

事 により,(1)小 さ い直径 のクラィ オ ス タ ッ トにす る事 と,図L強 磁場 パルス下の螢光測定
用ク ライオス タッ ト
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この クラィ オ ス タ ッ トを使 った例 として

図2に ル ビーの:R一 線のデー ターを示す。図

の0磁 場のデー ターは,励 起光に対 して直角

方向か ら観測す る通常のク ラィ オ ス タ ッ ト

を使 って同 じ条件下で得 られるものに比べ

%比 が数100倍 良くなっている。 強磁場

下の分裂 も図に示すように十分良い%比 で

観測 された。

光学 ファイバーの特徴 を生かす事 にょり上

に示 した例 のように今までと異 った,ユ ニー

クな光学測定装置の開発 が可能にな るもの と

思われるoフ ァイバ ーの使 用の際の ロスにつ

い ては,端 面ロス と開口角 の ミス ・マッチが

一 番大 き くこれに対す る対策が一 番重要 であ

ろ う。最近 のファイバーは実験室 で使用す る

程度の距離では不純物 に よる.ものは もちろん,

レー リー散乱に よる波長の4重 に逆比例する

ロス等 もほ とん ど問題 にな らず近赤外か ら紫

外まで使用出来 るか らである。我 々の観究室

では この他 に,2つ の出射 ス リッ トを持 った

ものや,2つ の ファイバーの一端を ランダム

に混ぜ合わせて1つ の入射 端に した ものを使

(2)以下 に述べ る巧妙 な細工が可能 となる。試料上の励起光が集光 された点か.ら放 出された螢光は,集 光

に使用 した レンズを逆に通 って中央部の石英棒に平行光線として導 かれ,図1の 上部 に示 したブプィバー一

を通 じて分光器 に導 かれ る。 レンズに対 して,励 起 光を1点 に絞 り込む事 と,そ の点か ら放出 された螢

光を平行光線に変形す る重要な役割 を持 た した点がユニークな点である。 このような細工を司能に した

ファイバーの役割は大 きい。
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図2.螢 光用 クラィオス タッ トの使用例

この例は液体N2温 度での測定 であるが

液体He中 で600k:Oeま で観測 可能

である。なお外部磁場 はC軸 に平行 に

かかっているo

って,光 源のスペク トルの空間分布に関係な く光を2つ に分 ける事に使 っている。吸収や反射 スペク ト

ルの観測の際のreferθnGe光 と試料 か らの光 とに分けて検出す る時に威力を発揮 する。
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