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1.はじめに

粒子線とは､共通の進行方向を持った細い流

れとなって進む粒子の集団である｡内部ではほ

とんど衝突せず､中性の分子線･原子線･中性

子線と､電荷を持つ電子線･陽極線､各種の放
射線等が､その例に挙げられる｡適当な方法で

発生させた粒子の集団から､必要があれば加速

し､スリットの組合せを通して一方の進行方向

を持つものだけを取り出し､荷電粒子を電子レ

ンズで集束させる等の方法で得られる｡また､

A.Einsteinによって提唱された光量子仮説によ

れば､光(電磁波)もエネルギーカγならびに運

動量カ/Aを有する粒子である｡これらの粒子線

と物質との相互作用を利用した材料評価手段は

多数存在するが､ここでは表1の方法によって

各種の表面改質皮膜から得られた結果と､導出
される皮膜の構造につい.て述べる｡

表1.粒子線による評価方法例

粒子 評価方法

Ⅹ線 X繰回折法(Ⅹ和)

電子

走査電子顕微鏡法(SEM)

透過電子顕微鏡法(TEM)

後方散乱電子線回折法(EBSP)

Auger電子分光法(AES)

イオン 集束イオンビーム(F王B)

2.実験方法

表面処理皮膜として､表2に示す表面改質試
料を準備した｡高純度鉄への処理は､表面硬化

ならびに溶融アルミニウムに対する耐溶損性向

上のために著者らが開発したものである1,2)｡ア

ルミニウム合金への亜鉛置換処理は､無電解ニ

ッケルーリンめっきの前処理として行うもので､
めっき皮膜の密着性向上に不可欠である｡マグ

ネシウム合金への陽極酸化処理は高耐食性を付

与するもので､中でも導電性を兼ね備えるもの

は電子機器筐体に適用されている｡銅合金への

スズめっきならびに溶融一凝固処理は､電子回路

コネクタに広く用いられている｡近年高密度化
が進む電子回路において､スズめっき皮膜から

発生するウイスカ(ひげ結晶)による短絡事故が

問題となっており､めっき皮膜の微細構造解析
技術は今後更にその重要性を増すと予想される｡

表2.表面改質試料

基板 処理方法

高純度Fe Ai拡散浸透→プラズマ窒化

工業用純Al 亜鉛置換

鋳造用Mg合金 陽極酸化

Cu合金 Snめっき→溶融一凝固

3■.結果と考察

3.l.高純度鉄表面の硬化層

図1は､FIBを用いて薄片化した硬化層のTEM

観察結果(明視野像･制限視野回折図形･暗視野
像)である｡TEM 観察に先立って硬化層を

XRD･SEM･AESを用いて分析･観察した結果､

XRDでは窒化物に固有の明瞭なピークが観察さ
れないが､微細な板状析出物が生成し､Alの化

学状態が金属から窒化物に変化していることが

示された｡TEM観察によって得られた情報を総

合することで､硬化層はα-Feのマトリクス中に

岩塩型構造の板状AIN(厚さ数十nm)が析出した

ものであり､それらの結晶方位関係はBaker-

Nutting型((001)α//(001)AlN,[100]α//[110]AlN)で

あることが判明した｡

3,2.アルミニウム合金表面の置換亜鉛皮膜

図2は､亜鉛置換処理表面の二次電子像なら

びにAuger電子スペクトルである｡亜鉛置換処

理後の表面二次電子像から､処理表面全体が亜

鉛に覆われていると考えられたが､その厚さは

EPMAにおける特性X線発生領域(～1pm)に比べ
て小さく､正確な組成を得ることが出来なかっ

た｡一方､最表面の数nmからの情報のみが得ら

れるAES分析の結果は､表面に亜鉛のみならず

アルミニウムが存在することを示す｡これは､
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アルミニウムが亜鉛皮膜申を拡散して表面に到

達し､置換亜鉛皮膜と基板との間に強い冶金的

結合が得られたことを示唆する｡

3.3.マグネシウム合金の陽極酸化

図3は､陽極酸化処理表面に対して入射角の=lO

として得たⅩRDである｡本ジオメトリは一般に

Seemann-Bolllin法と呼ばれ､入射角を小さくす

ることで表面からの情報が選択的に得られるた

め､薄膜の構造解析に対して特に有用である｡

基板のマグネシウムに由来するピークに加え､

20ニ20-300の領域にブロードなピークが存在する

が､これは陽極酸化皮膜が非晶質であることを

示している｡FIBによる薄片化とTEM観察の結

果も､本皮月莫が非晶質であることを示した｡flB

による加工は試料表面の損傷､特に非晶質化を

もたらすため､対象材料が非晶質であることが

予測される場合は､ⅩRDによって事前に非破壊

評価を実施しておくことが重要である｡

3.4.銅合金上のスズめっき

図4は､銅合金基板ならびに溶融一凝固処理後

のスズめっき表面で得られたEBSP方位マップ

である｡基板は圧延面が(110)圧延方向がト112]

の｢Brass方位｣と呼ばれる集合組織を示す｡一
方､スズめっきでは､溶融一凝固の過程を経るこ

とで(100)[0ト2]の強い集合組織が形成される｡

スズめっきのウイスカ発生原因として､一般に
めっき皮膜内部の残留応力が考えられており､

またその成長方向としてく100〉〈001〉く10i〉くi23〉

く111〉等が提唱されているが､これらを詳細に評

価し､ウイスカの発生を抑制するには､ⅩRDに

よるひずみ(格子定数変化)測定ならびにめっき

皮膜の集合組織解析と共に､EBSPによる微視的

方位解析技術が必要とされる｡

4,おわりに

試料の平均的な情報を得るⅩRD､その中の最

も特徴的な部分を抽出する円B､微細構造の詳細

な観察･分析･解析が可能な各種電子顕微鏡法

について､その特徴ならびに適用事例を紹介し

た｡特定の手法によって得られた結果のみに頼

ることなく､種々の手法の長所･短所を考慮し

ながら､それらを組み合わせて欠点を補うこと

で､対象材料が本来有する微細構造を得た後､

その解析ならびに考察を行うことが重要である｡
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図1.∫高純度鉄硬化層のTEM観察結果((a)明

視野像,(b)制限視野回折図形,(c)暗視野像)
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図2.アルミニウム合金表面の置換亜鉛皮膜

((a)二次電子像,(b)A喝el･電子スペクトル)
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図3.マグネシウム合金表面の陽極酸化皮膜の

薄膜ⅩRD(入射角の=lO)

図 4.銅合金ならびにスズめっき皮膜表面の

EBSP方位マップ((a)銅合金基板,(b)溶融一
凝固後のスズめっき表面)
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