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ESEM − EDX に よ る個別 エ ア ロ ゾル 粒子 中の 窒素定量分析法の 検討

　　　　　　　　　 林政彦、
＊

東 ひ とみ （福岡大理 ）

L は じめに

　大気中の 窒 素酸化物、硫黄酸化物は 海塩粒子 の

Cl
一
と置 換す る こ とで エ ア ロ ゾル 粒子 成分 に なる

こ とが知 られ 、
C1−loss と呼 ぼれ て い る 。 個 々 の エ

ア ロ ゾル 粒子 レ ベ ル で の NO3
一
に よ る Cl−10ssは 、

ニ トロ ン 薄膜 法等 に よ り確認 され て い る。定量 的

な研 究に は SEM −EDX が使用 され 、　 Na ＋
と SO42

一

間の 評価 は成 されて い る が 、NO3
一
を含 めた 3 成分

の 定量評 価は十 分に で きて い ない 。原 因 と し て 、

SEM −EDX では 窒素 の 検出効率が低 い こ と、電 子

線照射に よる NO3
一
の 損失 が挙 げられ る。こ こ で

は、実験的に 生成 した NaNO3 粒子 を用 い て 、通 常

の 高真空 SEM −EDX と粒子の 熱分解対策法 とし て
1
の ESEM −EDX に よる窒素定量分析を試み 、個別

粒 子 中 の 窒素定量分析法 を確 立す る こ とを 目的

とす る 。

2 ，実験方法

　本研 究で は、振動オ リフ ィ ス 型 エ ア ロ ゾ ル 発 生

装置 （VOAG ，　TSI　Mode13450）にて粒径 1．0μ m 、

5、0 μ m の NaNO3 粒子 を発 生 させ 、 慣 性イ ン パ ク

タ ー （Cascade　lmpactor，　 PD（E　Medel　1−1）で Al シ

ー
トに捕集 した。その 試料 を、環境制御型走査電

子 顕微鏡 （ESEM ，　 FEI 凸 e 　Quanta　FEG 　200 ） とエ

ネ ル ギ
ー

分 散 型 X 線 分 光 器 （EDX ，
　 EDAX

Genesis400） に よ り個別 に観察及び 分析 し た 。 高

真空 SEM （チ ャ ン バ ー圧 10
− 4 〜 10

− 2Pa
）及び

ESEM （チ ャ ン バ ー圧 400Pa、　 H20 ガ ス ） の 条件

下 で 2 次電 子 線観察、特性 X 線分析 を行な っ た。

　また、
』
高真空 SEM 　mode で 加速電圧 を 5．OV 〜

20．OV で 直径 100〜500μ m の NaNO3 結晶 を観 察及

び 分析 した．

3．結果

　NaNO3 結 晶の 高真空 SEM 分析 で は 、 加 速 電圧

が高い ほ ど N ／Na 原子数比 も 0 ／Na 原子数比 も

理 論 比 に 近 くな っ た、

　表 1 に 、テ ス ト NaNO3 粒 子 の 損傷 の 有無 、　ZAF

法に よ る原子数比 、特性 X 線強度 を示す。高真空

下分析で は電 了線 照射に よ る試料損傷が大 きく、

粒径 1．O μ m の 粒子 にお い て は電子線照射部分が

ほ とん ど揮発 して しま っ た （図 1）。 ESEM 分析 で

は粒子 の 損傷が大 き く抑え られた。

　Na に 対する N 、 0 の 原子 数比 は 、 い ずれ の 条件

で も小 さくな っ た。粒径 LO μ m の 粒子 は 、高真

空 SEM 分析で N が全 く検出 され ない 場合 もあ っ

た 。 ESEM 分析 では 、 全て の 粒径 1．Ol2　m の 粒 子

か ら N が検 出され 、高真空 SEM 分析 と比 べ て

N ／Na 原子 数比 、0 ／Na 原 子数比 の い ずれ も理 論

比 に 近づ い た。

　特性 X 線強度は 、 チ ャ ン バ ー
圧 400Pa の 条件下

で は小 さく、ESEM 分析は 高真空 SEM 分析 と比

べ て 非常に検出効 率が 下が る こ とが示 され た。

　今後は 、試 料冷却 ス テ ージを用 い る な ど し て 、

更に 電子線照射に よ る試料損傷 の 低減、N 元素の

検 出効率 の 向上 を検討 して い く。

表 1　 NaNO3 粒 子 の EDX 分析 結果

粒径

⊂μ m ）

SEMtype 加 速電

圧 〔kV ｝

試 料

損 傷

　 原 子数比

こNa ：N．O＝11．3〕

特性 x 線強度

（相対強度1

N〆Nao ／NaNaNo

圧o 高真空 SEMIao 有 αδ71764 α 334 ．9236 ．δδ

5．oESEM10 ．O 無 O フ32 ．0610 ．67126945

5、OESEM20 ．D 無 o．ア6z 覃414 ．31129990

1、O 高真空 SEM10 ．0 有 o．3012924 β413415 ．70

1DESEM20 、0 無 0．59ZO1292OI91 ．36

麕

図 1　 EDX 分析 で 電子線 照射 を受 けた後 の

　　　粒径 1．0 μ m の NaNO3 粒 了
・
の SEM 画像
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