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１．目 的 

 セメント硬化体の機器分析試料は乾燥を行った後に保存し、機器分析試験の進捗状況に応じ、順次、分析に

供することが行われている。一般的に試料数と分析に要する時間および項目等の関係によって試料をシリカゲ

ル中あるいは気中で保存し、順次、試験に供することが行われている。しかし、セメント硬化体試料の保存に

対する影響についてこれを論じたものは見うけられない。そこで本研究は、エトリンガイトを多量に生成する

超速硬セメントペースト試料をＤ－ｄｒｙ乾燥法および新しく提案したフリーズドライ乾燥法によって乾燥

し、乾燥直後から保存期間２８日間について粉末Ｘ線回折試験を行い、試料の健全性に及ぼす影響についてエ

トリンガイトの積分強度によって判定し実験検討を行ったものである。 

 

２．実験方法  

２－４ 保存方法および保存期間 ２－１ 使用材料及び配合 

セメントは超速硬セメント（密度：3.016g/cm2、

比表面積：4690cm2/ｇ）を使用した。配合はW/C=50%

のセメントペーストで凝結時間および材料分離を考

慮し、凝結遅延剤及び高性能減水剤をセメント重量

の０．１％使用した。 

（１）気中保存 

乾燥試料を約５ｇずつ５×６ｃｍのビニール袋

に収納し、袋ごとふた無しのガラス製試料瓶（３０

ｍｌ）にいれ、温度２０℃、湿度６０％の恒温恒湿

室で保存した。 

２－２ 配合および試料の作製方法 
試料準備

　　　　真空凍結乾燥機の試料棚
への試料設置

凍結 －30℃

試料棚温度設定温度 －20℃

真空凍結乾燥開始

 真空凍結乾燥法終了

乾燥時間8時間.

真空停止（真空凍結乾燥終了）

真空凍結乾燥機内への窒素ガス
導入およびファンヒータによる温度上昇

室温と平衡温度

 

超速硬セメントペーストをプラスチック製型枠容

器（１９５×１０５×２８ｍｍ）に約５ｍｍの厚さ

で流し込み、養生は２０℃で３時間、湿空養生した。

このセメントペースト硬化体をダイヤモンドカッタ

ーによって、２．５～５ｍｍ角に切り出し、乾燥－

保存用試料を作製した。 

２－３ 試料の乾燥方法 

（１）Ｄ－ｄｒｙ乾燥方法 

Ｄ－ｄｒｙ乾燥方法は、アセトン浸漬２時間後に

ドライアイスをトラップとしてロータリーポンプで

吸引することにより、それぞれ３時間、８時間、２

４時間、４８時間および７２時間乾燥させ作成した。 

（２）フリーズドライ乾燥法（ＦＤ） 

試料を凍結して水和を停止した状態で乾燥を終了

するフリーズドライ法の乾燥手順を図－１示す。 図－１ フリーズドライ法の手順 
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（２）シリカゲル保存 

 乾燥試料（５ｇ）は針穴を 10 カ所開けた５×６ｃ

ｍのビニール袋に入れ、袋ごとシリカゲル１０ｇを

入れたふた付きのガラス製試料瓶（３０ｍｌ）にい

れ密閉し、２０℃、湿度６０％の恒温恒湿室で保存

した。 

（３）保存期間 

 気中保存およびシリカゲル保存とも保存期間は２

８日とした。 

２－５ 保存試料の評価方法 

（１） 標準試料の作製 

 健全性の評価は乾燥前の３ｇの細粒試料をメノウ

鉢に置きアセトンで５分間、粉砕を含め浸漬後、上

澄みのアセトンを排出して作製した。 

（２）粉末Ｘ線回折装置 

Ｘ線回折装置はＲ社製装置を使用した。測定条件は

管電圧 30Ｋｖ、管電流 15ｍＡ、走査範囲は 7～12°

（2θ,CuKα）、走査/min である。エトリトリンガイ

トの回折ピークの積分強度によって判定した。 

３．実験結果および考察 

図-２および図-３に標準試料の積分強度に対する

気中保存およびシリカゲル保存試料のエトリンガイ

トの積分強度比を示す。 

（１）標準試料に対する乾燥直後の積分強度比 

標準試料に対して試料の場合、3 時間～72 時間Ｄ

－ｄｒｙ乾燥した直後の積分強度はて0.93～0.35と

大きく低減した。この結果に対し、真空凍結乾燥試

料の場合、乾燥直後で0.95とほぼ健全性を維持した。 

（２） 保存方法および保存期間 

 図－２および図－３の結果によれば保存期間中の

積分強度に変動があるが、図－４に示す乾燥直後に

対する保存期間２８日間の平均強度比により検討す

ると以下の通りとなる。 

① Ｄ－ｄｒｙ試料 

 乾燥時間３，８、２４および４８時間の気中保存

の平均積分強度比は 0.83、0.94、0.89、1.14 および

0.93 と増減する。これに対し、シリカゲル保存の場

合は、0.92，0.88,0.97 および 0.87 と変動が気中保

存に比して少なく28日間の保存が可能であることを

示した。 

② フリーズドライ試料 

 乾燥時間８時間の気中保存の平均積分強度比は

0.83、これに対し、シリカゲル保存の場合は 0.95 と

気中保存に比して28日間の保存でも乾燥直後の品質

をほぼ確保できる保存性を示した。 

４.まとめ 

分析用試料の保存は試料をエトリンガイトの変質

を抑制の可能な真空凍結乾燥試料とし、乾燥後の保

存試料はシリカゲルを用いた方法とすれば28日間の

比較的長期間の保存が可能な抑制技術を新たに示し

た。 
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図－２ 標準試料に対する気中保存の積分強度比 
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図－３ 標準試料に対するシリカゲル保存による 

積分強度比 
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 図－４ 乾燥直後に対する保存期間２８日間 

の平均強度比 
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