
測定原理
　GD-OESは、高周波グロー放電によりサンプル表面をスパッ
タリングしながら、スパッタされた原子のArプラズマ中での発
光線を分光・検出することにより、深さ方向の元素分布を測定
する機器です。あらかじめ測定サンプルに含まれる全元素につ
いて、それらを含んだ濃度既知の標準試料を測定し、発光強度
とスパッタレートを登録しておくことで、測定サンプルの表面か
らの距離と含有元素の濃度分布を計算することができます。

分析可能元素（当技術センターGD-OESの設定元素）
◎ポリクロメータ設定元素（31元素）
　H,Li,B,C,N,O,Na,Mg,Al,Si,P,S,Cl,Ar,K,Ca,Ti
　V,Cr,Fe,Co,Ni,Cu,Zn,Mo,Ag,In,Sn,W,Au,Pb
◎モノクロメーターを用いてH～Uのうち1元素を設定可能。
　※但し、フッ素には対応していません。

分析対象サンプル
・固体材料であること。（ガス成分や液体試料は不可）
・測定面を真空にするため、多孔質素材は困難です。
　（試料ホルダーで対応できる場合もあります）
・非導電性材料は、厚さ2mm以下に調整が必要です。

測定サンプルサイズ
・φ10mm以上の平面。
　左図のように、測定サンプルをＯリングに押し当て真空引き
を行うため、平滑な平面が必要です。

分析時間
・深さ数十μmまでの分析が、数分で分析可能です。
・熱に弱い試料は、パルスモードで緩やかにスパッタを行います。

分析可能な深さ
・サンプル表面から100μm程度までスパッタ可能です。

注意していただきたい点
・微小領域の分析やマッピング分析はできません。
　アノード径（標準φ4mm）内のスパッタされた原子からの発
光強度を検出します。
・非破壊分析ではありません。スパッタ痕が残ります。
・精度の高い定量分析、深さ分析には分析サンプルに応じた
標準物質の用意が必要です。

●お問い合わせ先／ 京都府中小企業技術センター 基盤技術課 材料評価係　TEL：075-315-8633  E-mail：kiban@kptc.jp

図３　桜の花びらの表面形状観察
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　平成31年度JKA機械工業振興補助事業により導入した「ナノ
サーチ複合型顕微鏡」は、ミリからナノまでの観察・測定を1台
で実現でき、OM(光学顕微鏡）・LSM（レーザー顕微鏡）・SPM
（プローブ顕微鏡）の切り替えを自在に行い、観察対象物を見
失うことなく、素早く詳細な形状観察が可能です。以下に、材料
の表面形状観察の事例を紹介します。

事例1） マイクロメーター表示ラインの形状観察
　図１に金属顕微鏡とナノサーチ顕微鏡で観察した表示ライン
（10μm間隔）の観察像を示します。ナノサーチ顕微鏡は、光学
ズームを搭載しており、高倍率の観察が可能です。LSM観察で
は、ラインの境界も明確に観察され、また、断面曲線から、３次
元情報を得ることができ、表示ラインの段差（サブμmオー
ダー）の観察ができます。また、SPM観察により、ラインの詳細
な表面形状を観察することもできます。

事例2） ビッカース圧子の圧痕形状観察 
　ビッカース硬度計の圧子は、対面角136°ダイヤモンド製の
四角すいであり、荷重をくぼみ（図２）の表面積で割った値を硬
さと定義しています。そのため、表面積を高精度で評価するこ
とで硬さの精度を向上させることができます。LSM観察では、

断面形状も観察可能なため、精度の良い表面積を算出するこ
とができます。

事例3） 桜の花びらの表面形状観察
　図３に桜の花びらの表面を観察した表面形状観察像を示しま
す。花びらの表面観察倍率を上げていくと、表面には島状の突
起に加え、無数の皺が観測されました。島の大きさは、20～30
μm、皺の大きさは、0.1～0.3μm程度でした。OM観察像で
は、突起表面の皺の影響で光が散乱され、形状が明瞭に観測さ
れにくいですが、LSM観察により突起や皺の形状も詳細に観測
することができます。

事例4） 10円硬貨の広域形状観察
　ナノサーチ複合型顕微鏡は、１視野の倍率で広域範囲の領
域を観察することができます。図４に10円硬貨に刻印された絵
柄を観察した観察像を示します。１視野（20倍レンズで測定）の
観察領域600μm角で、110枚の観察像の貼合せを行うこと
で、5.5mm角の広域領域の観察を行うことができます。広域領
域でも１視野領域と同程度の観察精度を保つことが可能です。

●お問い合わせ先／ 京都府中小企業技術センター 応用技術課 表面構造係　TEL：075-315-8634  E-mail：ouyou@kptc.jp

ナノサーチ複合型顕微鏡による
表面形状観察機器紹介表面元素の濃度プロファイルを迅速に測定

グロー放電発光分光分析装置（GD-OES）
機器紹介

応用技術課　松延  剛

図１　マイクロメーター表示ライン（10μm間隔）の形状観察

図２　ビッカース圧子の圧痕形状観察 図４　10円硬貨の広域形状観察

　ものづくりの過程では、使用する材料や構成部品の成分を分析する機会が多くありますが、その場合、分析対象物や分析目的に
よって適切な分析機器を選択しなければなりません。当技術センター設置の分析機器をご利用いただく際の機器選択の筋道を、本
誌2019年1月号で「個体材料分析フローチャート」として簡単に紹介しておりますが、本欄では、その中の元素分析装置の1つである
「グロー放電発光分光分析装置」について、機器選択の際の手掛かりになる特徴を紹介します。


