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研究報告新規導入機器紹介

油中微量元素分析は製造工程における品質管理、機械部品の保守管理あるいは潤滑油の疲労度の調査のために必要です。一般
的には外部から徐々に加熱を行う湿式分解や乾式灰化といった前処理が必要となります。しかし、これらの方法は熱効率が悪く、試
料を分解するのに長時間を要し、試料毎に異なる分解操作が必要とされます。また、前処理が適切でない場合、目的元素の損失など
精確で迅速な測定が困難です。

そこで、本研究では従来法の乾式灰化・湿式分解と迅速かつ精確な油剤の前処理法として期待されるマイクロ波加熱分解につい
て回収率及び分解時間を比較し、マイクロ波加熱分解の油中の微量元素分析に対する分解条件について検討しました。

模擬試料はパラフィン系の潤滑油に純鉄粉を加え、100μ
g/gとなるように調製したものを用いました。鉄以外の元素を
対象とした模擬試料は同様の潤滑油にステンレス鋼粉末（日
本鉄鋼認証標準物質JSS652）を加え調製しました。

誘導結合プラズマ発光分光分析法における
油中微量元素定量法の検討

１　はじめに

２　実験方法

乾式灰化、湿式分解、マイクロ波加熱分解による潤滑油中の
鉄回収率を図1に示します。各前処理の加熱分解時間は乾式
灰化120分、湿式分解360分、マイクロ波加熱分解は60分と
しました。試料前処理にマイクロ波加熱分解を行った場合が最
も短時間で97.6%の回収率が得られました。

次に、マイクロ波加熱分解における潤滑油中の鉄回収率の
操作パラメータの最適条件を検討しました。操作パラメータは
分解温度及び分解時間を設定しました。その結果を図2に示し
ます。分解時間の増加に伴い、鉄回収率は向上しました。また、
鉄回収率は分解温度の上昇とともに増加し、分解温度240℃
のとき、30 分以上の分解で95%以上の回収率を示しました。

さらに鉄以外の微量成分分析への適用として、日本鉄鋼認
証標準物質のステンレス鋼（SUS316）を最適条件により定量
分析を行い、分析値と認証値とを比較した結果を図3に示しま
す。各元素とも認証値と良好な一致を示し、マイクロ波加熱分
解の鉄以外の微量元素に対する適用が確認されました。

３　結　果
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図１　各前処理法による鉄回収率

図２　各分解条件による鉄回収率

図３　ステンレス鋼中元素の回収率
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　二次電子像による表面観察、反射電子像による組成分布の観
察やエネルギー分散型検出器（EDS）による元素分析ができます。
　比較的大きな試料や磁性材料にも対応できます。はんだ接合
部やめっき断面の成分分析、金属の破断の原因調査などにご利用
いただけます。

（１）集積回路の観察
　分析型走査電子顕微鏡を使用して、二次電子像の観察に
併せて、エネルギー分散型検出器による元素分析を行いま
した。二次電子像だけではわからない、アルミニウムとケイ
素の分布図が取得でき、シリコンウェハの上にアルミニウム
の回路があることがわかります。

（２）めっき断面の観察
　すずめっきを施した銅板の断面の観察を行いました。銅
板の上のすずの層が均等（約５μm）に被覆されていること
がわかります。

微小部分の観察と元素分析が可能な分析型走査電子顕微鏡を導入しました。今後、企業の皆様にご活用いただき、新
製品開発や品質管理にお役立ていただくようご紹介いたします。

分析型走査電子顕微鏡のご紹介

1. 主な特徴・仕様

2. 活用事例

3. 使用料（基本額）

■メーカー・型式
　日本電子株式会社　ＪＳＭ－７１００Ｆ
■性　能
　電 子 銃：ショットキー
　対 物 レ ン ズ：アウトレンズ型
　表 示 倍 率：×１０～１，０００，０００
　加 速 電 圧：０．２ｋＶ～３０ｋＶ
　照 射 電 流：数ｐＡ～２００ｎＡ
　二次電子分解能：１．２nm（３０ｋV）、 ３．０nm（１．０ｋV）
　最 大 試 料 寸 法：１００ｍｍΦ×４０ｍｍｔ
　試 料 ステ ー ジ：Ｘ－７０ｍｍ、Ｙ－５０ｍｍ、Ｚ－３～４１ｍｍ、
  傾斜 ５～７０°、回転 ３６０°
　元素分析（ＥＤＳ）：検出元素（Ｂｅ～Ｕ）、定性・定量・マッピング機能

※機器のご利用に関しましては、操作説明をさせていただきますので、お気軽にご相談ください。
※機器貸付、依頼試験方法等詳細は、ホームページをご覧ください。https://www.mtc.pref.kyoto.lg.jp/P_gijutsushien/

●機器貸付 １時間 観察のみ ４，３００円 観察＋元素分析 ５，５００円
●依頼試験 １測定 二次電子観察 ８，０００円 反射電子観察 ８，０００円
  視野増し １，２００円 元素分析(定性） １０，０００円

二次電子像 アルミニウムの分布図 ケイ素の分布図

二次電子像 すずの分布図 銅の分布図


