
(57)【要約】

【課題】　従来、屈折率均質性の高い水晶を選別するた

めに、屈折率均質性そのものを測定する方法においては

試験サンプルの加工や測定準備に手間がかかるという問

題があった。

【解決方法】　高精度光学部品用として、可視域での屈

折率均質性の高い水晶を選別するにあたり、可視域での

屈折率が赤外域での不純物による吸収係数と相関がある

ことを利用して、この吸収係数もしくは透過率のばらつ

きを測定し、これらのばらつきの小さい水晶を屈折率均

質性の高い水晶として選別することを特徴する光学用水

晶の選別方法。

【選択図】　図１
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 水 晶 の 赤 外 域 ３ ３ ０ ０ ～ ３ ６ ０ ０ ｃ ｍ － １ の 任 意 の 波 数 で 位 置 を 変 え て 測 定 し た 透 過 率
も し く は 吸 収 係 数 を 用 い て 、 可 視 域 で の 屈 折 率 及 び 複 屈 折 率 の 均 質 性 の 異 な る 水 晶 を 選 別
す る こ と を 特 徴 と す る 光 学 用 水 晶 の 選 別 方 法 。
【 請 求 項 ２ 】
　 請 求 項 １ の 記 載 の 選 別 方 法 は 、 水 晶 の 透 過 率 も し く は 吸 収 係 数 の 最 大 値 と 最 小 値 の 差 が
小 さ い 水 晶 を 選 別 す る こ と を 特 徴 と す る 光 学 用 水 晶 の 選 別 方 法 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】
　 本 発 明 は 、 高 精 度 光 学 部 品 用 材 料 と し て 、 高 品 質 な 水 晶 を 選 別 す る 方 法 に 関 す る 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
　 光 学 ガ ラ ス 等 、 高 精 度 光 学 部 品 用 材 料 に お い て は 光 学 的 に 高 い 均 質 性 が 重 要 で あ り 、 光
学 的 均 質 性 を 検 査 す る 方 法 が 様 々 に 発 明 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 従 来 は 材 料 の 屈 折 率 の 均 質 性 は コ ノ ス コ ー プ 像 の 乱 れ の 有 無 や 干 渉 計 あ る い は シ ュ リ ー
レ ン 装 置 を 用 い て 検 査 さ れ る 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
　 前 記 の よ う な 光 学 材 料 の 屈 折 率 の 不 均 質 を 検 出 す る 検 査 方 法 と し て 、 以 下 の よ う な 文 献
が 開 示 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
【 特 許 文 献 １ 】 特 開 ２ ０ ０ １ － １ ４ １ ６ ５ ３ 号 公 報
【 ０ ０ ０ ６ 】
　 尚 、 出 願 人 は 前 記 し た 先 行 技 術 文 献 情 報 で 特 定 さ れ る 先 行 技 術 文 献 以 外 に は 、 本 発 明 に
関 連 す る 先 行 技 術 文 献 を 、 本 件 出 願 時 ま で に 発 見 す る に 至 ら な か っ た 。
【 発 明 の 開 示 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
【 ０ ０ ０ ７ 】
　 短 波 長 レ ー ザ ー を 光 源 と し て 使 用 す る 光 ピ ッ ク ア ッ プ 用 水 晶 光 学 部 品 は 透 過 波 面 収 差 が
非 常 に 小 さ い こ と が 求 め ら れ る 。 こ の 透 過 波 面 収 差 は 板 面 精 度 及 び 屈 折 率 の 均 質 性 に よ る
た め 、 ウ ォ ラ ス ト ン プ リ ズ ム 等 の 光 学 部 品 に お い て 、 材 料 中 の 屈 折 率 均 質 性 が 高 い こ と が
重 要 で あ る 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
　 従 来 よ り 、 材 料 の 屈 折 率 の 均 質 性 を 評 価 す る た め に は 干 渉 計 あ る い は シ ュ リ ー レ ン 装 置
が 用 い ら れ て き た 。 こ の 際 、 試 験 サ ン プ ル の 表 面 状 態 が 測 定 に 直 接 影 響 を 及 ぼ す た め 、 試
験 サ ン プ ル の 表 面 を 光 学 研 磨 し 、 鏡 面 に 仕 上 げ る 必 要 が あ っ た り 、 屈 折 率 マ ッ チ ン グ 液 に
浸 け た り と い っ た 手 間 が か か り 、 厚 み の あ る 試 験 サ ン プ ル で な い と 検 出 精 度 が 上 が ら な い
と い っ た 問 題 が あ っ た 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
　 一 方 、 結 晶 中 の 屈 折 率 の 不 均 質 の 要 因 は 育 成 中 の 組 成 ず れ や バ ウ ン ダ リ 等 の 結 晶 欠 陥 や
不 純 物 の 偏 析 で あ り 、 結 晶 育 成 時 の 育 成 状 態 に 依 存 す る 。 た と え ば 、 コ ン グ ル エ ン ト 組 成
の ニ オ ブ 酸 リ チ ウ ム 単 結 晶 で は 育 成 時 の 組 成 変 動 に よ り 、 キ ュ リ ー 点 及 び 格 子 定 数 と と も
に 複 屈 折 率 や 屈 折 率 が 変 動 す る こ と が 知 ら れ て お り 、 実 際 の 品 質 評 価 や 管 理 に 応 用 さ れ て
い る 。
【 ０ ０ １ ０ 】
　 同 様 に 水 晶 の 屈 折 率 や 複 屈 折 の 不 均 質 も 結 晶 育 成 時 の 育 成 状 態 に 依 存 す る と 考 え ら れ る
た め 、 水 晶 の 育 成 状 態 変 化 に 敏 感 に 反 応 し 、 屈 折 率 や 複 屈 折 率 と 相 関 の も つ 物 性 値 で 従 来
の 検 査 方 法 よ り 、 簡 便 な 検 査 方 法 で 検 出 可 能 で あ る な ら ば そ の 物 性 値 を 検 査 す る こ と で 高
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い 屈 折 率 均 質 性 を も つ 材 料 を 選 別 す る こ と が 可 能 に な る と 考 え た 。
【 ０ ０ １ １ 】
　 一 般 に 人 工 水 晶 の 育 成 に お い て 、 温 度 制 御 が 不 安 定 で あ っ た り 、 育 成 条 件 が 不 適 当 な 場
合 に は 、 育 成 方 向 に 平 行 に ス キ ャ ン し た 所 定 波 数 で の 赤 外 吸 収 が 不 均 質 な 分 布 に な る こ と
が 知 ら れ て い る 。
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
【 ０ ０ １ ２ 】
　 そ こ で 本 願 発 明 者 は 、 人 工 水 晶 に お け る 赤 外 吸 収 と 屈 折 率 の 関 係 を 調 査 し た と こ ろ 、 水
晶 中 の 赤 外 域 ３ ３ ０ ０ ～ ３ ６ ０ ０ ｃ ｍ － １ で 透 過 率 が 低 下 し た 位 置 で は 、 可 視 域 の 屈 折 率
が 低 下 す る と い う サ ン プ ル 内 の 位 置 に よ る ば ら つ き が 非 常 に よ く 一 致 し 、 赤 外 吸 収 に よ る
透 過 率 の 低 下 が 大 き い ほ ど 屈 折 率 の 低 下 も 大 き く 、 透 過 率 の 数 ％ の ば ら つ き が １ ０ － ６ オ
ー ダ ー の 屈 折 率 ば ら つ き に 相 当 す る こ と が 確 認 で き た 。
【 ０ ０ １ ３ 】
　 こ の 赤 外 域 ３ ３ ０ ０ ～ ３ ６ ０ ０ ｃ ｍ － １ に お け る 透 過 率 低 下 は Ａ ｌ ， Ｈ ， Ｌ ｉ ， Ｎ ａ 等
の 不 純 物 に よ る 吸 収 で あ る と 知 ら れ て お り 、 こ れ ら 不 純 物 が 可 視 域 で の 屈 折 率 低 下 に 寄 与
し て い る と 考 え ら れ る 。 そ の た め 、 上 記 赤 外 域 で の 透 過 率 の 低 下 と 屈 折 率 の 低 下 と の 間 に
、 上 記 の よ う な 相 関 が あ る と 考 え る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
　 よ っ て 、 水 晶 中 の 赤 外 域 ３ ３ ０ ０ － ３ ６ ０ ０ ｃ ｍ － １ で 透 過 率 の ば ら つ き を 測 定 し 、 そ
の ば ら つ き の 小 さ い 水 晶 を 選 別 す る こ と で 、 可 視 光 域 で の 屈 折 率 均 質 性 が 高 く 、 光 学 部 品
用 と し て よ り 高 品 質 な 水 晶 を 選 別 す る 方 法 を 提 供 で き る 。
【 発 明 の 効 果 】
【 ０ ０ １ ５ 】
　 こ の よ う に 本 発 明 の 選 別 方 法 を 用 い る こ と に よ り 、 １ ０ － ６ オ ー ダ ー と い う 高 精 度 の 屈
折 率 変 化 を 、 赤 外 域 ３ ３ ０ ０ ～ ３ ６ ０ ０ ｃ ｍ － １ で の 数 ％ オ ー ダ ー の 透 過 率 変 化 と し て 検
出 で き る た め 、 Ｓ ／ Ｎ 比 が 高 い 測 定 が 可 能 で あ り 、 従 来 の 屈 折 率 均 質 性 そ の も の を 測 定 す
る 方 法 と 比 べ る と 、 表 面 仕 上 げ の 精 度 が や や 低 く 、 厚 み の 薄 い 試 験 サ ン プ ル を 用 い て も 測
定 で き る た め 、 測 定 前 の 処 理 や 準 備 が 簡 便 と な る 。
【 ０ ０ １ ６ 】
　 ま た 、 上 記 赤 外 域 で の 任 意 の 波 数 に お け る 赤 外 吸 収 係 数 は 水 晶 振 動 子 の 機 械 的 内 部 損 失
と も 相 関 が あ る た め 、 同 じ 波 数 で 設 定 す れ ば 、 同 時 に 振 動 子 用 水 晶 と し て の 選 別 と 高 精 度
光 学 部 品 用 水 晶 と し て の 両 方 の 選 別 が 可 能 で あ る 。 (Ｊ Ｉ Ｓ  Ｃ  ６ ７ ０ ４ 参 照 )
【 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 形 態 】
【 ０ ０ １ ７ 】
　 以 下 、 本 発 明 の 実 施 の 形 態 に つ い て 詳 細 に 説 明 す る 。 不 純 物 の 吸 収 に よ る 赤 外 域 で の 透
過 率 低 下 及 び 吸 収 係 数 と 可 視 域 で の 屈 折 率 の 低 下 と の 相 関 デ ー タ を と る た め 、 標 準 水 晶 サ
ン プ ル を 用 意 す る 。 こ の 標 準 水 晶 サ ン プ ル は Ｘ ， Ｙ ， Ｚ 軸 に 平 行 な 稜 線 を も つ 直 方 体 と し
、 屈 折 率 均 質 性 を 測 定 す る た め に 光 学 研 磨 し 、 表 面 の 鏡 面 加 工 を 行 う 。
　 は じ め に 干 渉 計 に 偏 光 板 を 用 い て 、 直 線 偏 光 と し 、 標 準 水 晶 サ ン プ ル へ の 入 射 光 方 向 を
任 意 の 結 晶 軸 と 合 わ せ 、 標 準 水 晶 サ ン プ ル 中 の 位 置 を 変 え た 数 箇 所 で 透 過 波 面 収 差 を 測 定
し 、 常 光 線 及 び 異 常 光 線 の 屈 折 率 均 質 性 を 算 出 す る 。
【 ０ ０ １ ８ 】
　 次 に 赤 外 分 光 光 度 計 と サ ン プ ル 駆 動 装 置 を 用 い て 、 干 渉 計 で 測 定 し た 位 置 と 同 一 位 置 で
の 基 準 波 数 透 過 率 と 吸 収 波 数 透 過 率 を 測 定 し 、 基 準 透 過 率 と 吸 収 透 過 率 と の 差 を 算 出 し 、
厚 み で 割 っ て 赤 外 吸 収 係 数 を 求 め る 。 こ こ で 、 基 準 波 数 透 過 率 と 吸 収 波 数 透 過 率 と は 以 下
の よ う に 定 め る 。 吸 収 の な い 赤 外 域 ３ ８ ０ ０ ～ ４ ０ ０ ０ ｃ ｍ － １ の 範 囲 か ら 波 数 を 一 つ 選
び 、 こ の 選 ん だ 波 数 を 基 準 波 数 と し 、 こ の 基 準 波 数 に お け る 透 過 率 を 基 準 波 数 透 過 率 と し
、 赤 外 域 ３ ３ ０ ０ ～ ３ ６ ０ ０ ｃ ｍ － １ の 範 囲 か ら 不 純 物 の 吸 収 に よ る 波 数 を １ つ 選 び 、 こ
の 選 ん だ 波 数 を 吸 収 波 数 と し 、 こ の 吸 収 波 数 に お け る 透 過 率 を 吸 収 波 数 透 過 率 と す る 。
　 以 上 に よ り 同 一 標 準 水 晶 サ ン プ ル 中 の 異 な る 数 箇 所 の 位 置 で の 屈 折 率 と 赤 外 吸 収 係 数 が
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求 め ら れ 、 こ れ ら の 相 関 関 係 を 求 め る 。
　 こ の 相 関 関 係 に よ り 、 透 過 率 を 測 定 し 、 透 過 率 及 び 赤 外 吸 収 係 数 の ば ら つ き の 小 さ い 水
晶 を 選 別 す る こ と で 、 屈 折 率 均 質 性 の 高 い 水 晶 を 選 別 で き る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
　 次 に 赤 外 域 で の 吸 収 波 数 透 過 率 の ば ら つ き を 測 定 す る 方 法 を 述 べ る 。
　 は じ め に 赤 外 分 光 光 度 計 と 試 験 サ ン プ ル を 移 動 す る た め の サ ン プ ル 台 を 備 え た 、 １ 軸 も
し く は Ｘ ， Ｙ の ２ 軸 ス テ ー ジ の 駆 動 装 置 を 用 意 す る 。 次 に 基 準 と な る 吸 収 の な い ３ ８ ０ ０
～ ４ ０ ０ ０ ｃ ｍ － １ の 任 意 の １ 波 数 に 設 定 し 、 一 定 速 度 で サ ン プ ル を の せ た サ ン プ ル 台 を
ス キ ャ ン さ せ な が ら 、 透 過 率 を 測 定 し 、 透 過 率 を チ ャ ー ト 紙 上 に ラ イ ン プ ロ ッ ト す る 。 そ
の 後 、 赤 外 域 ３ ３ ０ ０ ～ ３ ６ ０ ０ ｃ ｍ － １ の 範 囲 内 の 不 純 物 に よ る 吸 収 の あ る 任 意 の １ 波
数 に 設 定 し 、 駆 動 装 置 を 用 い て 、 先 の 基 準 波 数 測 定 開 始 位 置 ま で サ ン プ ル 位 置 を 戻 し 、 チ
ャ ー ト 紙 へ デ ー タ を プ ロ ッ ト す る ペ ン 先 も 、 先 の 基 準 波 数 測 定 デ ー タ プ ロ ッ ト 開 始 位 置 ま
で 戻 す 。 そ の 上 で 、 先 の 基 準 波 数 測 定 時 と 同 一 の 一 定 速 度 、 同 一 の 測 定 位 置 を サ ン プ ル 台
を ス キ ャ ン さ せ な が ら 、 透 過 率 を 測 定 し 、 先 の 基 準 波 数 測 定 時 に プ ロ ッ ト し た チ ャ ー ト 紙
上 の グ ラ フ に 上 書 き す る 形 式 で 、 透 過 率 デ ー タ を ラ イ ン プ ロ ッ ト す る 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
　 こ の よ う に し て 得 ら れ た 基 準 波 数 透 過 率 と 吸 収 波 数 透 過 率 の 差 よ り 算 出 さ れ る 吸 収 係 数
の ば ら つ き と 標 準 水 晶 サ ン プ ル で 得 ら れ た 赤 外 吸 収 係 数 と 可 視 域 で の 屈 折 率 の 相 関 に よ り
、 水 晶 の 赤 外 域 ３ ３ ０ ０ ～ ３ ６ ０ ０ ｃ ｍ － １ の 任 意 の 波 数 で 位 置 を 変 え て 測 定 し た 透 過 率
も し く は 吸 収 係 数 の 最 大 値 と 最 小 値 の 差 が 小 さ い 水 晶 を 選 別 す る こ と で 、 試 験 サ ン プ ル の
屈 折 率 均 質 性 を 推 定 し 、 よ り 高 品 質 な 水 晶 を 選 別 す る こ と が 可 能 と な る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
　 ま た 、 試 験 サ ン プ ル 表 面 内 で の Ｘ Ｙ 方 向 の 分 解 能 は 干 渉 計 の 場 合 、 測 定 波 長 ， 測 定 倍 率
及 び Ｃ Ｃ Ｄ カ メ ラ の 画 素 数 等 に よ っ て 決 ま り 、 本 発 明 の 赤 外 分 光 光 度 計 に よ る ス キ ャ ン 方
向 の 分 解 能 は ビ ー ム 径 及 び ス リ ッ ト 幅 に よ っ て 決 ま る 。 ス リ ッ ト 幅 は 測 定 光 の 強 度 を 一 定
以 上 に す る た め に は ス リ ッ ト 幅 を 一 定 サ イ ズ 以 下 に す る こ と は で き な い 。 ス リ ッ ト 幅 が 大
き い と 、 そ の 幅 に お い て 、 平 均 化 さ れ た デ ー タ と な っ て し ま う た め 、 ス キ ャ ン 方 向 の 分 解
能 は 低 く な り 、 線 や 点 状 の 局 所 的 欠 陥 に よ る 屈 折 率 の 不 均 質 に 対 す る 感 度 は 低 下 し て し ま
う 。 そ の た め 、 干 渉 計 で の 分 解 能 に 比 べ 、 本 発 明 の 分 解 能 は 低 く な っ て し ま う 。 よ っ て 、
本 発 明 に お い て 、 赤 外 分 光 光 度 計 の 光 強 度 を 強 く し 、 ビ ー ム 径 や ス リ ッ ト 幅 を 可 能 な 限 り
小 さ く す る こ と に よ っ て 、 分 解 能 の 向 上 を 図 る こ と も で き る 。
【 実 施 例 】
【 ０ ０ ２ ２ 】
　 屈 折 率 均 質 性 が 悪 い 水 晶 ブ ロ ッ ク （ 厚 み ２ ５ ｍ ｍ ） の 中 央 部 分 （ 図 ２ の 測 定 範 囲 ） を Ｚ
Ｙ Ｇ Ｏ 社 製 レ ー ザ ー 干 渉 計 Ｇ Ｐ Ｉ － Ｘ Ｐ （ ６ ３ ２ ． ８ ｎ ｍ ） を 用 い て 異 常 光 線 の 屈 折 率 均
質 性 を 測 定 し た 結 果 を 図 １ （ ｂ ） に 示 す 。 縦 軸 は 透 過 波 面 収 差 で あ り 、 横 軸 は 水 晶 ブ ロ ッ
ク 内 で の 位 置 を 示 す 。 厚 み を 同 一 と し て い る た め 、 屈 折 率 は 透 過 波 面 収 差 に 正 比 例 し 、 測
定 波 長 と 厚 み よ り 屈 折 率 を 算 出 で き る 。 こ の 測 定 範 囲 で の 透 過 波 面 収 差 の Ｐ － Ｖ 値 ０ ． １
３ １ ｗ ａ ｖ ｅ で あ る の で 、 屈 折 率 の Ｐ － Ｖ 値 は ３ ． ２ ９ × １ ０ － ６ で あ る 。
【 ０ ０ ２ ３ 】
　 次 に 同 じ 水 晶 ブ ロ ッ ク を 日 本 分 光 製 Ｉ Ｒ － ７ ０ ０ 型 赤 外 分 光 光 度 計 を 用 い て 、 干 渉 計 で
透 過 波 面 収 差 を 測 定 し た 位 置 と 同 一 測 定 範 囲 で の 透 過 率 を 測 定 し た 結 果 を 図 １ （ ａ ） に 示
す 。 基 準 波 数 を ３ ９ ０ ０ ｃ ｍ － １ ， 吸 収 波 数 を ３ ５ ０ ０ ｃ ｍ － １ と し て 、 基 準 波 数 透 過 率
及 び 吸 収 波 数 透 過 率 を 測 定 し た 。
　 こ の 図 を 見 る と 基 準 波 数 透 過 率 に 比 べ 、 吸 収 波 数 透 過 率 は ５ ０ ～ ６ ０ ％ 近 く 低 下 し て お
り 、 測 定 範 囲 に お け る 基 準 波 数 透 過 率 と 吸 収 波 数 透 過 率 の 差 の 最 大 値 と 最 小 値 の 差 は １ １
％ で あ る 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
　 赤 外 域 ３ ５ ０ ０ ｃ ｍ － １ で の 吸 収 波 数 透 過 率 分 布 と 可 視 域 ６ ３ ２ ． ８ ｎ ｍ で の 異 常 光 線
の 透 過 波 面 収 差 分 布 を 比 較 す る と 、 赤 外 域 の 吸 収 波 数 透 過 率 が 低 く 吸 収 の 大 き い 位 置 で は
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可 視 域 の 異 常 光 線 屈 折 率 が 低 く な り 、 赤 外 域 の 吸 収 波 数 透 過 率 が 高 く 、 吸 収 の 小 さ い 位 置
で は 可 視 域 の 異 常 光 線 屈 折 率 が 高 く な る 傾 向 が あ り 、 吸 収 波 数 透 過 率 の 低 下 率 が 大 き く 、
吸 収 が 大 き い ほ ど 、 可 視 域 で の 異 常 光 線 屈 折 率 の 低 下 率 も 大 き い 傾 向 が あ る 。 こ の よ う に
可 視 域 の 透 過 波 面 収 差 と 不 純 物 に よ る 赤 外 域 の 吸 収 帯 で の 透 過 率 は 相 関 が あ る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
　 し か し 、 透 過 波 面 分 布 で み ら れ る 小 さ な ピ ー ク が 透 過 率 分 布 で は 観 察 さ れ な い 。 こ れ は
赤 外 分 光 光 度 計 測 定 時 の ス リ ッ ト 幅 が 大 き い た め に 、 干 渉 計 の デ ー タ と 比 較 し て 、 サ ン プ
ル Ｘ Ｙ 方 向 で の 分 解 能 が 小 さ い た め で あ る と 考 え る 。 そ の た め 、 両 者 の 相 関 の 精 度 を 上 げ
る た め に は 赤 外 分 光 光 度 計 の 光 強 度 を 強 く し 、 ビ ー ム 径 や ス リ ッ ト 幅 を 可 能 な 限 り 小 さ く
す る と 更 に 良 い 結 果 を 得 る こ と が で き る 。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 ０ ０ ２ ６ 】
【 図 １ 】 （ ａ ） は 赤 外 分 光 光 度 計 で 測 定 し た 赤 外 域 で の 基 準 波 数 透 過 率 と 吸 収 波 数 透 過 率
の 分 布 で あ り 、 （ ｂ ） は 干 渉 計 で 測 定 し た 可 視 域 で の 透 過 波 面 収 差 分 布 で あ る 。
【 図 ２ 】 水 晶 ブ ロ ッ ク 中 の 測 定 範 囲 と 透 過 率 測 定 時 の ス キ ャ ン 方 向 を 示 す 模 式 図 で あ る 。
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【 図 １ 】

【 図 ２ 】
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