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はじめに
　黒色外観を付与するために黒色クロムめっきが用いられてい
ますが、6価クロムを含有するため、RoHS指令やELV指令など
の環境規制の強化に伴い代替処理が望まれています。そこで通
常のニッケルめっき浴成分に硝酸カリウムを添加した単純な浴
組成による黒色ニッケルめっきを検討したところ、密着性に課題
がありました。そこで密着性を改善するため、多孔質めっきを下
地めっきとすることによりアンカー効果の付与、黒色めっき浴へ
のポリエチレングリコール（PEG）添加によるめっき膜の微視的
な平滑化による層間はく離の抑制を目的として検討しました。

実験方法
　下地めっきとして無光沢めっき、光沢めっき、光沢めっき浴に
添加剤を加えて作製した多孔質めっきを用いました。添加した
PEGの分子量は20000としました。めっきのはく離試験はス
リーエムジャパン㈱製スコッチテープ（幅18mm）を用いて同
一条件でめっきした2枚の試料のめっき面の上半分、下半分を
テープではく離し、テープの重量増と基板の重量減をそれぞれ
計測し、計4回の試験の平均値を算出しました。

結果＆考察
　図１に下地めっき種とはく離重量との関係を示します。いずれ
の下地めっきでも、黒色めっきははく離が発生しましたが、はく離
重量は基板側、テープ側ともに光沢めっき、無光沢めっき、多孔
質めっきの順で減少しており、光沢めっきと比較して多孔質めっ

きではテープ側で約70％、基板側で77%に減少し、密着性が改
善されました。図２に示す下地めっき表面の走査電子顕微鏡像の
ように多孔質めっきでは平滑な面に特徴的な1～2μm径の孔が
多数めっき面に存在し、これらのめっき形状によるアンカー効果
が黒色めっきの密着性改善に寄与していると考えられます。
　次に黒色めっき膜の平滑化により微視的に凸部分への荷重集
中を抑制することでめっき層内部でのはく離が抑制されること
が期待されることから、黒色めっき膜の平滑化を検討しました。
　電流密度を3A/dm²、多孔質めっきを下地とし、PEG無添加、

40mg/L、200mg/L、1000mg/L添加で黒色めっきを行いま
した。
　図3にPEG添加濃度とはく離重量との関係を示します。いず
れのPEG添加濃度でもテープはく離が発生しましたが、はく離
重量はPEG添加濃度が40mg/Lで最小となり、200mg/Lで無
添加の場合とほぼ等しく、1000mg/Lでは無添加の場合よりは
く離重量は大きくなっています。

　図４にPEG添加濃度はく離後の外観、テープはく離後の基板
側はく離面の走差電子顕微鏡像を示します。添加濃度
40mg/Lでははく離面は比較的平滑ではく離が抑制されたと
考えられます。一方200mg/Lでは部分的に下地までのはく離
が発生し、1000mg/Lではいくつかの層での層間はく離が発
生しており、めっき層の脆化によりはく離重量が増加したと考
えられます。

新規黒色ニッケルめっきの実用化の検討（Ⅱ）

応用技術課　中村 知彦研 究 報 告
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はじめに
　グリスは、主に基油と増ちょう剤と添加剤から構成されてい
る半固体状の潤滑剤です。産業分野で広く使用されている材
料であり、当センターにおいてもグリスに関連した様々な相談
事例が寄せられます。
　本研究では、当センターの装置を用いて様々な観点からグリ
スの定性について検討を行いました。

実験方法
　フーリエ変換赤外分光分析（FT-IR）、蛍光X線分析（XRF）及
び走査電子顕微鏡観察（SEM）により分析や測定を行いまし
た。FT-IRではグリスをそのまま分析するほかに、増ちょう剤と
基油に分離した状態での分析を行いました。XRFではろ紙法と
油固化法の２つの前処理方法を比較しました。SEMでは分離し
た増ちょう剤を対象としました。
　試料はリチウム系の増ちょう剤を使用しているものを6種類
（No.１～４、６、７）、カルシウム系の増ちょう剤を使用しているも
のを1種類（No.5）用意しました。

結果
　グリスをそのままFT-IRによって分析した結果を図１に、分離
した増ちょう剤の分析結果を図２に示します。グリスをそのまま
分析した場合は、増ちょう剤による違いがわかりにくいですが、
分離したものでは1,550cm-1付近の違いがわかりやすくなり、
増ちょう剤の区別がつくようになりました。

　XRFによる元素分析の結果を表１に示します。P、S、Ca、Zn、
Mo、Baの有無や簡易定量値に違いが見られました。またろ紙

法と油固化法を比較すると、試料の均一性や繰り返し分析がで
きる点は油固化法が優れていますが、得られる信号量はろ紙法
が有利でした。

　増ちょう剤のSEMによる観察画像を図３に示します。同じリ
チウム系の増ちょう剤であっても、太さなどに違いがみられま
した。

考察
　実際にグリスの定性を行う際には、そのときの状況に合わせ
た分析方法を選択することになりますが、まずはグリスを無処理
かつ少量で分析できるFT-IRなどを選択することが望ましいと考
えます。そのあと、必要に応じてXRFなどの違う観点の手法を試
したり、グリスの分離を行ったりすることが効果的です。

グリスの分析プロセスの検討

中丹技術支援室　山口 情研 究 報 告
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図３　PEG添加濃度とはく離重量との関係

図４　PEG添加濃度とはく離後の外観および
表面の走査電子顕微鏡像（倍率3000倍）

図１　下地めっき種とはく離重量との関係

図２
下地めっき表面の
走査電子顕微鏡像

　当センターには、グリスの同定をしたいという相談がしばしば寄せられます。本研究では結合状態、元素組成、熱物性、形状の観点から
分析を行い、得られた分析結果を整理し、分析プロセスの検討を行いました。

図１　無処理グリスのFT-IR結果

図２　増ちょう剤のFT-IR結果

表１　グリスのXRF結果

図３　増ちょう剤の二次電子像
（30,000倍）

※研究報告の詳細は、当センター発行「技報 No.49 2021」をご参照ください。https://www.kptc.jp/gihou/no_49/でも公開しています。
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