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シ ョ ン ／誘導結合プラズ マ 質量分析法

の 深 さ方向分析 へ の 応用
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， 郡 司直樹 ， 岩田英夫

＊

（1991年 7 月 9 目受 理 ）

　レーザーア ブ レーシ ョ ン （1．A ）／ICP−MS 法の 深 さ方向の 分析特性を 調 べ た．検討に は，膜厚 L5 μm

の Sn め っ き鋼板を用い
，

レーザー光の デ フ ォ
ーカ ス の 影響 や出力，発振周波数 の 影響 に つ い て 調 べ た．

Sn め っ き鋼板 に つ い て は，焦点 位置 か ら 10mm 程度 レ ン ズ に 近 づ け て デ フ ォ
ー

カ ス さ せ た と き が 最

適 で ，200nり以下の 低出力 ，
　 l　Hz 以 F の 低発振周 波数 で pm レベ ル の 深 さ分 解能 が得 られ た．又 ， サ

ン プ リ ン グ速度 は対象 と な る物質 に よ り異 な り，検討 し た 7 種 の 金属 の う ち Cu 以 外 の 金属 に つ い て

は，サ ン プ リ ン グ速度 と沸点 が 逆比例 の 関係 に あ っ た ．LA ／ICP −MS の 応用 と し て，　 TiN 膜 及 び塗装

鋼板 の 深 さ方向分 析 を試 み た．

1 緒 言

　レーザーア ブ レ
ーシ ョ ン ／誘導結合プ ラ ズマ 質量 分析

法 （LA ／ICP
−MS ）は ，　 i）化学的操作 が ほ と ん どな い た

め ブラ ン ク 値 を低 く で き る
， ii＞酸 や水 に 起因す る 分 子

イオ ン の 干渉 を低減で き る，iii）試料 に 関す る 制約が 少

な く，少量試料 の 分析 や非導電体 の 分 析 も可 能 で あ る，

iv）分 析時間 が 短 く，簡便 で あ る と い っ た 多 くの 利点 を

有 し，そ の 開発及 び 応用 が 注目 さ れ て い る D ．著者 ら

も，超 音波 Q一ス イ ッ チ 連続発振型 Nd 二 YAG レ
ー

ザ
ー

を用 い た 鉄鋼 の LA ／ICP −MS の 開発
2）3〕，溶液化 しに く

い 窒化 ケ イ素 の 直接分析の や シ リ カ中 の 異物 の 半定量 分

析
5｝

へ の 応用 な ど に つ い て 報告 して き た．

　と こ ろ で ， レ
ーザ ーを プ ロ

ーブ と し た 分析法 は pm
レ ベ ル の 空 間分 解能 を有 し，例 え ば，レ ーザープロ ーブ

質量分析法 （L正MS ＞で は局所分析な ど へ の 応用が 盛 ん

に 検討され て い る
｛1｝
− a｝．LA 法 に お い て も，レ

ーザ ーの

高 い 空 間分 解 能 は 活 用 で き る もの と思 わ れ る が ，
こ の よ

う な分析法に 関す る知見 は少 な い ．

　 そ こ で ，本研究 で は ，LA ／【GP −MS の 深 さ方 向分 析

へ の 適 用 性 を 検 討 し た ．ス ズ め っ き 鋼板 を用 い て レ
ー

ザ
ー

照射条件 の 影響 に つ い て 検討後，TiN 被覆鋼板 の

深 さ方向分布測定 や塗装鋼板の 深 さ方向分析 に 応用 し有

用 な知 見 が 得 られ た の で 報告 す る．

＊ NKK 中央研究所 ： 210　神奈川県川崎市川崎区南渡田

　 町 1−1

2 実 験

　2・1 装　置

　LA 装置 は，　 VG 　EIemental 製 LascrLab を用 い た
5｝．

本装置 は パ ル ス 発振型 Nd ： YAG レーザー
， 光学顕微

鏡 ， 石英製 レーザー照 射 セ ル ， 試料 ス テージ ， ガ ス コ ン

トロ
ー

ル 装 置 で 構成 さ れ て い る．一
般 に ，YAG を非

Q一ス イ ッ チ モ ードで 使用 す る と ， 試料 の 蒸発 量 が 多 く

得 られ る ク レ
ー

タ
ー

は 円 す い 状 で 深 い もの と な る．一

方，Q一
ス イ ッ チ モ

ードで 用 い る と，蒸発量 が 少な く試

料 の 表層部の み を蒸発 さ せ る こ とが で き る
2）9＞ゆ ．そ こ

で，今回 は，Q 一
ス イッ チ モ

ー
ドで使用 し た．な お，　 Q 一

ス イ ッ チ モ
ー

ドで の 最大出力 は 350　mJ （せ ん 頭出力 23

MW ），最大発振 周 波 数 10Hz で あ る． レ
ーザービーム

は焦 点 路 離 75mm の 凸 レ ン ズ で 集光 し た．焦 点 ぼ か し

は ， 試料位置を調整 す る こ とに よ り レ ン ズ と試料間の 距

離を変化 させ て 行っ た，レ
ーザー一セ ル か ら ICP ま で の

微粒 子 の 搬 送 に は タ イ ゴ ン チ ュ
ーブ （内径 3mm ） を用

い
， 搬送距離 は約 250cm で ある．

　ICP −MS 装 置 は VG 　 EIemental 製 Plasma　 Quad
II＋ EDR 型 で ，操 作 条 件 を Table　 i に 示 す，使 用 条 件

は ほ ぼ 既報
5〕

に 示 した と お りで あ る が ， キ ャ リヤ
ー

を高

流 量 （LO 且min
一
り．と して 搬送時間を短縮 した．本使用

条 件 で は
，

レ
ー

ザ
ー

照 射 後 2 秒 程 度 で シ グ ナ ル の ．h昇
が認 め ら れ

，
レーザー照 射終 了 後 約 30 秒 で レ ーザ ー

照

射前 と同 レ ベ ル の イオ ン強度 と な っ た．イオ ン レ ン ズ の

最適化 は LA 法 で 試料を導入 し て 行 い ，対象 と な る 元

N 工工
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Table　 lOpcrating 　 condit ｛ons 　 of 　ICP ’MS 　 instru−

ment

Plasma 　power
Rcflectcd　powcr
Plasma　gas
Gas　flow　ratc （coolant ）

　　　　　　（auxiliary ）
　　　　　　（carrier ＞

一ICP 　plasma
−

　 　 　 　 　 L3kw

Disしancc 仕om 　load　coil

　 te　aperture

Material　 of 　cones

Aperture　diameter

　　　　sampling 　c 。 ne

　 　 　 　 skimmer 　cone

＜ 10Wa
「gonl4
．Olmin

．−1

Lo 且min
− 1

1．0　1min
− 1

』Samp 旦ing　interface−

　 　 　 　 　 　 　 12mm

nickel

1．OmmO
．7mm

一 Mass 　speCtrometer
一

VaCuum 　stage 　l／kPa

Vacuum　stage 　2／kPa
Vacuum 　stage 　3／kPa

LenS　seLtin9

0．2kPa
〈 1× 10

−
5kPa

2× 1 
一
7kPa

tuned 　for　each 　isotope

素 に つ い て 最適化 し た．測定 は ，必要
．
な mfz 範囲の ス

ペ ク トル （あ る い は，必要 な m た の ピー
ク トッ プ）を

操 り返 し淇1」定す る 時間分 割測定 ｛TRA ）法 で 行 っ た．

TRA 法 で は 最小 0．1 秒程度 の 時間分解能 で 連続的 に ス

ペ ク トル を測定 で き る．

2 ・2　分析操作

試料 （最大 50mm φ）を レ
ーザー

照射セ ル に セ ッ ト

し ， 試料ス テージに 載せ る．次に ，集光 レ ン ズと試料表

面と の 距離 を 調整 し，レ
ーザーを照 射す る．レ

ーザー

は
， 同一一試料位置 に 連続的 に 照 射す る．測 定 は レ ーザー

照射開始の 直前に ス タ
ー

トし ， 各元素に つ い て経過時間

と強度の 関係曲線 （ノ
ーT 曲線〉を得る．な お，レ

ーザー

照射を せ ず に イ オ ン 強度 を測定 し，こ れ をバ ッ ク グ ラ ウ

ン ドと して 補 正す る，

3 結果 と考 察

　3・1　 レー
ザ
ー

照射条件の検討

　良好な 深 さ方向分解能を得 る た め に は，レ
ー

ザ
ー

照射

に よ り 生 じ る ク レ
ーター

の 断面 が く 形 と な る よ う に 試料

を サ ン プ リ ン グす べ き で ある．従 っ て ，レ
ー
ザ
ーの 波長

やパ ル ス 幅 と い っ た レーザ ー
光 に 関す る基 本的 な特性値

の ほ か に ，レ
ー
ザ
ー一
光 の 集 光め程 度 や 出 力 と い っ た操 作

条件を最適化 す る必要 が あ る．そ こ で ，膜厚 1．5　pm の

電気ス ズめ っ き鋼板 を用 い て 二 ，r の 分析条件 に つ い て

そ の 影 響 を検 討 した．

　3 。 1 ・1 焦点ぼ か しの 影響　　ま ず最初に ，試 料表面

を レ
ー

ザ
ー

焦点位置 か ら集光 レ ン ズ側 に 近づ け る こ と に

よ り，集光 の 程度 が 深 さ分解能 や 感度 な ど に 与え る 影響

を調 べ た．試料表面 を レ ン ズの 焦点位置か ら O〜20mm

（試料表面 と レ ン ズ と の 距離 75〜55mm ）レ ン ズ側 に 近

づ け て 得 ら れ た
t2°Sn 及 び

56Fe
の ノ

ー
丁 曲線 を Fig．1 に

示 す．レ ン ズ 焦 点 上 に 試 料面 を合 わ せ た 場合，
i2 ”Sn と

56Fe
の 強 度 は 共 に レ

ーザ ー照 射開始 直後 か ら 増大 し

た．更 に，
12°Sn の 1一τ 曲線が極大 を示 し た 後 に お い て
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F三g．l　Effect　of 　the　laser　beum 　defbcusin薯 oll　dcpth　promes 　or 　Sn　fbr　t五n −

plated　steel　sheet

Sample　position　from　f（）cus ： Omm （a），5mm （b），10mm （c＞，15mm （d），20
mm （e ）； Laser　 power ： 150　mJ ； Pu旦se 　repetition 　 ratc ： 1Hz ； Is  tepe ：

12〔ISn
（●｝，

56Fe
（O ）
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−MS の 深 さ 方 向分 析 へ の 応 用 877

も
56Fe

の 強度 は
一

定 と な ら ず，　 Sn と Fc の 界面 が 明確

に は な ら な か っ た ．一．一方，デ ブ t 一カ ス に し た 場 合，
120Sn

の 1−T 曲線 は レ
ー

ザ
ー
照射開始とともに 急激 に 立

ち上が り
， 極大又 は プ ラ ト

ー
を形成 した後急激 に 低下 し

た．逆 に ，
5GFe

の ∬
−T 曲 線 は

1’20Sn
よ り も遅 れ て 立 ち

上が っ た後 プラ トーを形 成 し，深 さ方 向分布 の 測定 が可

能 と な っ た．又 ， 試料表面を焦点位置 か らず ら す ほ ど

レ
ーザー

の 照射面積 が 大 き く な り，そ の 結果 と し て

］20Sn
の 強度 は 高 く な っ た が ， テ イ リ ン グが顕著と な っ

た．こ の テ イリン グ は ，ク レ
ー

タ
ー
周囲部 の サ ン プ リ ン

グ速度 が 中心 部の 速度 よ り 小 さ く，こ の 速度差 が デ フ

ォ
ー

カ ス に す る ほ ど著 し く な る た め と 思 わ れ る．従 っ

て ，め っ き 層中の 不純物分析 な ど高感度 な 測定が 必要 な

場合に は焦点位置か ら 試料表面をずら す ほ ど よ い が，め

っ き 界面 で の 深 さ 分解能 を維持 す る た め に は 10mm 程

度 の デ フ ォ
ーカ ス が 最適 で あ っ た．な お ，10mm の デ

フ ォ
ー

カ ス に した場合に 得 られ た ク レ
ーターの 直径 は 約

 ．9　mm で あ っ た，

　3・1 ・2　レ ーザー出力の影響　　10mm の デ フ ォ
ー

カ ス に お い て レ
ー

ザーの 出力 を 100〜25e【m ．1 と変化 さ

せ
，

レーザー出 力 の 影 響 を 謂 べ た．得 られ た 1−7 曲 線

を Fig．2 に 示 す．レーザ
ー

出力を高 く す る と サ ン プ リ

ン グ され る 面積 が 広 が っ た．そ の た め，脚 Sn の 強度 は

出 力 の 増大 と と も に 高 く な っ た が ，J−T 曲線 は ほ ぼ 同 じ

パ タ
ー

ン を示 し た．一・方，
s6Fe

の 1−T 曲 線 は，

1｛〕〔〕〜200nll で は
【2“Sn よ り遅 れ て 立 ち 上 が っ た が，

250　rnJ で は Sn の 場合と同様 に 急激 な立 ち一ヒが りを み

せ ，良好な 分解能 は得られ な か っ た．こ れ は，レーザ ー

の エ ネル ギ
ー

を高 く す る と Sn と Fe の ミ キ シ ン グ が 起

こ り やす く な る た め と 思 わ れ る，従 っ て
，

レーザ
ー

は 比

較的低出力 で 用 い た 方が よ い ．

　3 ・1・3　発振周波数の 影響　　出 力　150　mJ
，

10mm

の デ フ ォ
ーカ ス に お い て レ

ー
ザ
ー

の 発振周波数 の 影響を

調 べ た．周波数 を 3Hz ，1Hz ，1／3Hz，　i／30　Hz と 変化

さ せ て 得 ら れ た ノ
ーT 曲線 を，Fig．3（a ）

一
（d ＞に 示 し

た。周 波数を高 くす る と サ ン プ リ ン グ速 度 が 大 き く な る

た め ， 3Hz で は 良好 な パ ター
ン が 得 られ な か っ た．し

か し，1Hz 以 ドで は そ の 深さ分解能に ほ とん ど差が認

め られ なか っ た．

　2・1 で 述 べ た よ う に ， 本実験条件 で は，レ
ーザ ー

照射

終
．
．ゴ後約 30 秒 で レ

ー
ザ
ー

照 射前 と 同 レ ベ ル の イオ ン 強

度 と な る こ と か ら，周 波数を 1／30Hz と し こ れ に 同 期

さ せ て 強度を積算す る と，各パ ル ス ご と に デ
ー

タ を積算

する こ と に なる，つ ま り
，

こ の モ
ー

ドを用 い る と深 さ分

解能低下 の
一

因 で あ る レーザ セ ル 内 で の 試 料 の 分 散 や

ICP ト
ー・チ ま で 微粒子 を搬送 す る 過程 で の 拡散 の 影響

を 無視 す
．
る こ と が で き る ．前述 し t よ う に ，畫Hz 以下

で は深 さ分 解 能 に ほ と ん ど差 が な か っ た こ と か ら，試料
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Fig・2　Effect　 of 　laser　power 　 on 　dcpth　profiles　 of 　Sn　fbr　tin−plaしed 　 stecl

sheetSamplc

　 po 　g．　ition重｝om 　focus： IOmm ；Laser　power ： IOO皿 1（a ），
150呵 （b），

200　mJ （c ），250　m ．」（d）； P ロlsc　repetition 　rate ： lHz ； Isotope ：

120sn

（● ），
s6Fe

（○）
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Fig・3　Effect　oS 　pulse　rcpetition 　r乱 te　on 　depth　profiles　of 　Sn　forしin−P貫ated

steel 　sheet

Sample　pesition伽 m 　focus： 1｛〕mm ；Laser　powcr： 150呵 ；Pulsc　rcpetition

rate ： 3Hz （a），　 l　Hz （b），1／3　H ∠（c），　 abeut 　l／30　Hz 〔d｝；Isotope− 20Sn

〔●），
56Fe

（○ 〉．　In　the　casc 　of 　〔d），　intensities　f（〕r　
mOSn

　and 　
−56Fe

　could 　be
accumulated 　fbr　 cach 艮aser 　 shot ．

の 分散や 拡散の 影響 が 少な い か ，あ る い は 周 波数 を高 め

る こ とが 好 影響 を与 え て い る もの と思 わ れ る．

　S ・2　サ ン プリン グ速度の 金属種依存性

　石 田 ら
10｝や Kawaguchi ら

1り 1よ
， 純 金属 や 銅合金 に

ノ
ー

マ ル レ
ー

ザ
ー
光 を照射 した 際 の 試料の 消耗 に つ い て

検討 し，金属の 種類 に よ る熱的性質の 違 い が 消耗量 に 著

し い 影 響 を与 え る こ と を明 ら か に し た．本研 究 で は （と

ス イ ッ チ モ ードで 使用 して い る が
， サ ン プ リ ン グ速度 は

ターゲ ッ トとな る物質に よ り異な る もの と考え られ る．

そ こ で ，Cu
，
　At

，
　Fe

，
　Ti

，
　Si

，
　Mo

，
　Ta の 7 橦 の 純 金 属 板

（厚 さ O．1− 1mm ）を 用 い て サ ン プ リ ン グ 速度 （消耗

量 ） の 金属 種依存性 を調べ た．な お，金属 の 表面状態の

影響 を 少な く す る た め ，表面 の 凹 凸 が 顕著 な 試料 に つ い

て は，ア ル ミ ナ 80  番 の サ ン ドペ ーパ ー
で 湿 式 研 磨 後

レ
ー

ザ
ー

照射 に 供 した．

　 Photo ．1 に レ
ー

ザ
ー

出力 且50 呵 ，10mm の デ フ オ
ー．’

カ ス ，発 振周 波 数 5Hz に お い て 10分 間 （Ti の み 5 分

間） レ
ーザ ー照 射 し て 得 られ た ク レーター断面の 電子 顕

微鏡 （SEM ）写 真 を示 し た ．ク レ
ーター

の 直径 は い ず

れ の 金属 に 対 し て も同 レベ ル で ，約 0、9mm で あ っ た．

サ ン プ リ ン グ速度 あ る い は ク レ
ー

タ
ー

の 形状に つ い て 大

き く分 け る と，1）サ ン プ リ ン グ速 度が 大 き く，ク レ
ー

ターの 周 囲 に 金属 が 再 た い 積 す る （Al，　Fe，　Ti），2｝高

速 に サ ン プ リ ン グ さ れ る が
，

ク レーター周 囲 の 再 た い 積

が 少 な い （Si），31 ほ と ん ど サ ン プ リ ン グ さ れ な い

（Gu ），4 ）サ ン プ リ ン グ速度が 小 さ く，ク レ
ー

タ
ー

の 断

面 が ほ ぼ く形 と な る 〔M ・ ，Ta ），の 4 種に 分 類す る こ と

が で き る．1）と 4｝の 元素 に つ い て は サ ン プ リン グ速度

が 沸点 と ほ ぱ 逆比例の 関係に あ り，Q一ス イ ッ チ YAG

レ
ー

ザ
ー

に よ る 物質の 蒸発現象 は 熱的蒸発が 支配的 で あ

る こ と を示 し て い る．Gu の サ ン プリン グ速度が 極端 に

小 さ い こ と は，不了田 ら
1励 の 結果 と一

致 し た が，石出 ら

の 結 果 で は AI に 対 す る サ ン プ リ ン グ 量 〔ク レ ーターの

容積）の 比 が O．00S で あ る の に 対 し，本 結 果 で は 〔，．04

で あ り ， その 程度 は 改善 され た．こ れ は，石田 らが ノー

マ ル パ ル ス で 使 用 し たの に 対 し，本 法 で は Q一ス イ ッ チ

モ
ードで 使用 し た た め と 思 わ れ る．又 ，

Cu の サ ン プ リ

ン グ 速度 が低 い 原囚と し て は，Cu の 熱伝導 が 高 い こ と

や蒸発 し た 白熱粒子 に よ る 後続の レ
ー

ザ
ー
光 の 散乱 な ど

が 考 え ら れ て い る が，明 確 に は な っ て い な い
川 ．Si の

ク レ
ーター

の 形状 が Al や Ti な ど と 異 な る 原因と して

は，溶融 し た Siが セ ル 内 に 残存 す る 02 や ア ル ゴ ン 中

の 不 純 酸 化 物 と 反 応 して 比 較的 高 い 蒸 気 圧 を も つ Sio

（1400　K に お い て 12Pa ｝ と な り飛 散す る こ と な どが 考

え られ る．

　以上 の 結果より
，

レ
ー

ザ
ー

照射条件 は，分析対象物質

ご と に 最適化す る 必 要 が あ る こ と が分 か っ た．

　3 ・3　LA ／ICP −MS の 応用

　3。3 ・ 1TiN 被 覆 鋼 板 の 分 析　　膜 厚 5pm 及 び 1

μm の TiN 被覆鋼板 に レ
ー

ザ
ー

を照 射 し，　 N ，　Ti，　Fe の

N 工工
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Pho重o ．1　 Cross　section 　of 　 cra −

ters　obtained 　by　 the 　ablation 　with

Q −
switchcd 　Nd ；YAG 　laser

Ablati・ n　 time ： 10　mm （excep 面 r

Ti　 o 『 5min ）； Sample 　position
from　focus： 10mm ；Laser　power ：

150　mJ ； Pulse　 repetition 　 rate ： 5
Hz
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Fig．4　D 叩 th　profiies　of
’
1’i　and 　Fc　fbr　TiN −

coated 　stee 里sheet

Pro田 es　（a ） and 　（b） were 　obtained 　fbr　 5 μm 　TiN 　and 　lμm 　TiN
，

respectively ・　Sample　pesition　from　f（）cus ： 10mm ； Laser　power こ 100即J；

Pulse　rcpetition 　rate ： 2Hz （a ），　l　Hz （b）

強度変化 を測定 し た．レ
ー

ザ
ー

の 周波数を 5 脚 TiN で

2Hz ，1μm 　TiN で 1　Hz と した 以 外，レ
ーザ ー

照射条件

は デ フ ォ
ーカ ス 10mm ，出力 ioO　mJ の 同一と し た．

Fig，4 に Ti 及 び Fe の f−T 曲線 を 示す．深 さ分 解 能 は

必 ず し も十分 と は 言 え な い が ，1um レベ ル の TiN 被覆

に っ い て ，そ の 深 さ方向分折 が 可能 で あ っ た．又，5

μm 膜 の
47Ti

（同 位 体 存 在 比 ， 7．5％ ） の 強 度 は 約

120 × 1 
3counts

（50 × loS　counts ／s ｝ と高 く，本法が 膜

中 の 不純物測定 に 有用 で あ る こ と が 分 か る．一．．・
方，N

に つ い て は ，
バ

ッ ク グラ ウ ン ドが 約 2× IO6　counts ／s と

高 く，レ
ー

ザ
ー

照 射 の 有無 に よ る 強度変化 は認 め られ な

か っ た．つ ま り ， 本 法 に よ る N の 測 定 は 困 難 で あ っ

た．

　3・3。2　塗装鋼板の 分析　　塗装鋼板 の 塗装層 は導電

性 を も た ず
， 膜厚 が 数 10　um と 厚 い こ と か ら．グ ロ ー

放電法 や IMA とい っ た 各種表面分析法 で は そ の 深 さ方

向分析 は 困難 で あ る．LA 法 は試料 の 導電性 を問 わ ず，

3・2 に 示 した よ う に 比 較 的 サ ン プ リ ン グ速 度 が 大 き い こ

と か ら
，
LA 法 に よ る 塗．装鋼板 の 深 さ 方向分析を試み

た，試料 と して は，市販 の 白色 塗装鋼板を用 い た．

　 ま ず 最初 に 予 備 テ ス トを 行 っ 1こ と こ ろ t 塗 装 層 の サ ン

プ リ ン グ速 度 が非常 に 火 き い こ とが 分 か っ た，そ こ で
，

塗装 層 の 測 定 は め っ き層 よ り温 和 な条件 と し，デ フ t 一

ヵ ス 20mm ，レ
ー

ザ
ー

出力 5  ■ iJ で 行 っ た．又，　 XRF

法 で 定性分析 を行 っ た と こ ろ，K
，
　Ca

，
　Ti

，
　Cr

，
　Fc

，
　Zn が

検出 さ れ た た め，K，　Ca，を 除 く ヰ 元 素に つ い て ス ペ ク

トル を 測定 し た ．Fig．5 に 木実験条件 で 得 ら れ た
斗9Ti

，
t｝’2Cr

，　
SGI

；e，
6SZn

の 1−T 曲線 を 示 す ，塗装 層 は 一般 に 2

02

51
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50

（・，

茸
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鼠
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Fig．5　1）epth 　profiles　fbr　pa量nted 　stee 且sheet

Samplc 　 position　from　 R）cus ： 20　mm （a ），
10mm （b）；

Laser　powcr ： 5〔）mJ （a ），　loo　mJ （b）； Pulse　repetition

rate ： L5 　Hz （a ），　l　Hz（b）

層 で 構成 さ れ て お り，満g．5 よ り 上 層 は Ti を下膚は

Cr，　Zn　Ti を含有して い る もの と推定 され る，又，一
般

に 下 層 の ほ うが 膜 厚 が 薄 い が，本 実 験 で は下 層 の ほ うが

サ ン プ リ ン グ時間が 長か っ た．こ の 原因 と して は ， 下層

の ほ うが 無機顔料 の 含有率 が低 い こ と，下層 と一．ヒ層 で 樹

脂 の 種類が 異 な る こ と な ど が 考 え られ る，一
方 ，め っ き

は Zn め っ き で あ り，め っ き 層 と の 界面に Cr が 検出 さ

れ て い る こ とか ら ク ロ メ
ート処 理 が 行 わ れ て い る もの と

考 え ら れ る．
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                                  rk

  Investigation of  depth analysis  by ICP-MS  using  a  laser ablation technique.
Tadashi  Moc:HrzuKi,  Akiko SAKAsHiTA, Yohichi IsHiBAsHi, Naoki Gu)ui and  Hideo  IwATA

(Analysis Research Department,  Advanced  Technology Research Center, NKK  Corpora-
tion, 1"1, Minamiwatarida-cho, Kawasaki-ku, Kawasaki-shi, Kanagawa  210)

  The  characteristics  for depth analysis  by laser ablationllCP-MS  have been discussed.
Parameters such  as  the  magnitude  of  defocusing, laser power and  pulse repetition  rate,

provided a  great influencc on  the  depth-resolution for the  analysis  of  a  tin-plated steel

sheet.  The  use  of  a  10mm-defocusing  was  efllective to obtain  high depth-resolution.

The  ablation  rates  were  measured  by observing  cross  sections  of  the  craters  obtained.

Remarkable differences in the  rates  were  found between 7 kinds of  pure  metals,  and  the

metals  with  higher boiling points had  lower ablation  rates,  except  for Cu, The

LAIICPrMS  has been applied  to depth analysis  of  TiNJcoated  steel  sheet  and  painted
steel sheet.

                                                  (ReceivedJuly 9, l991)
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