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Ⅹ線てイグロ7ナウイザは新し.い｣巨破壊徴′卜郎)‖昭雄仁としてこ二数年イ津)ざましい発蝦存せげ,応用範閃

の広さかF)ムて近い将 電J′一顕微鏡と同じ裾度の膏及な見るものと期待されている

｣~h■′二においては1958午よりi試作,研究に羞手し,札4三ⅩMA--4形な最初の巻野r｣-1として出1~に賛っている｡

XMA-4彬の礫偶の釧部にわたる説明∴実際の便井博路,分解能に関する実験.考察などとともに述べた,

】.緒 口

Ⅹ線てイクp7ナライザは新L･い非破壊分析装躍とL/て近々Ⅶ)ざ

Lい発屁なホLている._.木装抑よ電/･線衝撃によ/つて発/卜する一次

Ⅹ線を利川Lたもので,原朝伽輝こはきわめて筒中･なものであるり10

～50kV秤度の電圧で加 された電J′せ,1/～¢あるいほそれ以~卜の

衝こ絞って試料を照射する｡.その電千は試料表面の約1/′3の微′卜部

分に含まれる元 を励起し,一次Ⅹ線む発坐せL～ノ〕るこ.この→次Ⅹ

線な分光L■,梢性Ⅹ線の波長および藤度を測定すれば,微小部分の

定性,定量分析ができる(J 光Ⅹ線分析もやはF)非破壊分朝世の-･

つであるれ Ⅹ線の照射領域を100/∠2以下にすることば罰実_=甘酢

で占)り,試料内への浸入確度も100一′∠程度は考えられるので,_卜一‡上

のような微小部分の分析はとうてい不=†能であるし.

1｣′′3窄■三度の微小領域の戊分分析を必要とする問題は現在数一多く残

されている｡たとえば,化合物またほ固溶休組織の決定,合金[ト･の

偏析,メッキ,ゲラッ

の研究などで,特に

されるものと期

ド材などの拡散現乳 鉄鋼中の非金属介在物

尻学の各分明におし､て吐こく,かつ有効に利什j

されている｡

フランスのCastaing(1)が1949年に最初の実験を有㌧て以
,約

5年間はCastaing以外のとこ)')では右Hされなかったが,その後

1956年には3､4台の実験装置が組立てられ,1959年末にほ20台目

上(ソ連を除く)となった｡1960年頃よりメーカーの製品が本格的に

=始めたので,応用範開の広さから克て近い将来電J′一顕微鏡と同程

度の普及を見るものと期待されている｡,

1957隼項,イギリスのCosslett(2)らが考案したスキャンニング

Ⅹ線マイクロアナライザほ本装閏の普及に1■l三仲をかけたし.ニかほ,

Castaingの考案したスタティックタイプと走査顕微鏡の考えとな

合せたもので,特定7亡素の分布状態を二次~元的に観察しうる装置で

こじ)るし.Cosslettらは光学顕徴鑓の代りに反射電:(･像せ潤いたし､現7r三

では,このスキャソニングタイプとLても,スタテイ､ソグタイプと

Lてヰ)使えるようなもの7日′トド)れる触向にあるし,

=立~財乍所においてほ,1958隼に電J′･顕微鏡矛改造して試作1

け機(XMA---1形)な作り,[備実験に着手したし.XMAl~形は

分解能約10/′,空気通路で平板結l拓形の分光器な使用L,また光て二

麒微鏡の倍率は6n倍といったものであ/つた｡--.翌1959年にすリンパ

ス光ヴ,理γ電機と提携しⅩMA 2形を(3〉,1960咋にはこの装`J′■亡

か仁)得F)｣tたデー→タなもとにしてほほ薄即日ヒされた XMA 3井之り一

存`ノ己成した..馳■11-1としてほ3形の-一部存さ仁に改良したⅩMA ∠1

彬かHミされ,こ川よスタティ､ソクタイプとスキャンニソブタイ~ノと

存組合せた装躍てせ言..舞1図に試作葵間の外観イ､ノ示すL.

*[~1甘製作所中央研究所

**11~1日掛作所別府=~二場

57

寛*

第1図 Ⅹ根マイクロアナライザの外観

2.X線マイクロアナライザの構成

Ⅹ線マイクロアナライザは,(1)小さい電丁▲ブローベを作るたが)

の` √一光一字:系,(2)試粁弘(3)Ⅹ線分光器および乱酔財軋(4)

分析筒所を観察するための光学顕徴鎧,(5)スキャンニング装fFモ,

(.6)モニタ装置壬,(7)安定電汎(8)排気系の各部分からなりた

っている｡第2図は電子光学系,光学顕徴鼠

などの構成図である｡′

膵獅

1リ､~卜,ⅩMA-4形を｢ト山こ外部分の機構な述べる､

2.1 電 子光学系

第3図にⅩMA-4形の第1,第2

面を示すし.

Ⅹ線分光器

来レンズおよび試料･墨の晰

電†･光サ系に要求される件質とLてほ,

(1)十分に高い輝度(少なくとも105Amp:rCm2sterad:)を有す

る電イ･手原をもつことr〕

(′2)`尼J′･源を1/100以卜に縮小できる電J∴レンズ系フう了ヰ)/つこと‥

(ニi)柵調整機構カ㌣ノ己備Lていること､

などであるし.

J見ゃ三の高件胆石ナ顕微鏡の電j′一統はタングステン線なへ7ピン形

に■まげたフィラメントと Wehnelt電極と存用い,フィラJソト温

度2.80(rKく;,し､~(]･3-＼ノ5×105Aml}Cm2sterad,の輝度i:有~し,直

径4り＼6()一′再のクロスす-バポイントを†ノト,ているので,ⅩMA 4

形においてほこれなその~まま利J~】~1Lた..舞3国にホすように,電

j′一レンズ系ほ第l,第2債東レンズおよび投射レンズかド〕成り,2

仰の集束レンズは電子線を絞るために用いられ,投射レンズば有半

スポットを数百倍に拡大して,蛍光板上でレンズ系の軸合せの良否

な監視するために用いらかるし｣節1鶴来レンズの縮′卜率ほ2-J.■′30,
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鏡体およびX線分氾絹の構成

第2集束レンズの縮小率は,試料の位置が同定しているたが)に第1

葉来レンズの像面の位抑こよって決まり,最小1/12である...したが

って,総合縮′卜率の最小伯は約1/360で,レンズの収

約0.1/く¢の電/･スポットが.試料面_l二に得られるり 実

を無視すれば

の測定でほこ

れに近い0.18/∠¢という値を得ている､Jなお,非点収差を補1ヒする

ために第2集束レンズ中にステイグてトール(非点収差補正装置)が

組み込まれている÷-.加速電圧は20,25,30,35,40,45,50kVの7段階

切替えになっており,.試抑こ応じて避巨l]な電圧を選ぶことができ

るい

2.2 料

試料宝ほ第3図に示されるように試料ホルダ,その微動機構など

よりなる｡試料ホノしダには10mlTl¢×5111mの試料受け火4凧標準

試料用の1mm¢の穴が16個および電｣1線を~卜の蛍光板で観察する

ときに用いる3mm¢の突抜け穴があいている(二′ 各試料,紆標準ぷ

料および突抜け穴は試料微動ダイヤ′し上に什Lたマークによりおよ

その位相を決定し,細かくほ光′エア:麒徴賂卜で調整するし.試料微動は

水平面内のⅩ,Y方向に1/㌧以‡ノ1の精度で頁空外よ()行う､_卜下の

微動,傾斜,電了･線を軸とLた回転も真空外より行うことができ

る｡上~F微動は,光学顕微鏡の対物レンズ耳申l足されているため,

そのピント合わせに用いる｡傾斜の抱囲は水平±15度以l勺で,これ

により試料面に対して最大25度の何度でⅩ線な取り目すことかで

きる【〕水平面内の一方向ほ甘掛送りか叶能で,その速度ほ18,36,

60/J/minの三段階切替えとな/〕ていて,これは特定成分の分布状態

をみるときに用いる｡送り速度は測定精度からいえは遅い持と上い

わけであるが,測是時間と電源の安定度から限卯甘凍る-.

2.3 X線分光器および記録装置

Ⅹ線分光器としては紫中形の結晶分光器が川いられている.1,その

領2リ､ 11､'′言付箭別…拍′=Hり･
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雛3けl XMA--4彬第1,雛2渠来レン穴l拭料ヰなどの購ぷ

Jは幾†車打伽こ求めらjtJ
J?

一l､

j(′dは結晶の格子間隔)となるので,結晶を

0-0′緑上でlr与~進運勅させれば波長せ肋二接指′六することが叶能となるL

第4図+簾中形結晶分光器の光路

光路および外観む諜= 5図にホす.集中法の条刊に従ってⅩ線源

(ふ〔料の分析ノさ.江∴hん帖結_けトFゴよび検上_ll器のノラ忙スリ､ソトは同一lり

(Rowland=)周卜に判矧掛こ障か小十検出帯は常に結晶の小心をね

らうようになっている∴ このような関係で紡l裾および検出器が運動

す川よ常にBraggの条件式

2(ゴsin〃ニス

5R

■ -



Ⅹ 線

使用時ほ全休が真空ケーースの申に入る

1:X 緑 ‥険｣ll器 3:Ⅹ 拙:刃文+川

2:Rowland=の･l･心 4:.い ん 曲 結

節5図 Ⅹ 練こ分･光:帯= の･叫･紬

ノィl-:

√じ＼

r
l】ll

ノ冊iたさJしる.糾一触土=】いると,X緑拙かト発散したX線か結11--,

一己州プ了像受光スリ､ソトに射1-されるため,腑こ点X紬酢封射l~j~~4-る

J易糾こ必性的にfJ`かごふる..結晶虹l∴り鋸悍服の運動はしてほ,

Rowla11〔llリの小心むl.-il定させるヰ)の,lく()Wlandl■jの小心むX線漱

のい▼=で卜他ミさせるものなど色々のノ〃吊-∴考▲∴LL-｣レL小,XMA-｣

Jlラで[エ綬榊)ノん･しン採けL,結.l.Ⅰ】ろ了X線封糾二月lノて直進運動させる

ようにしたい X紬帖い-J紙ハほでの距離′ンヱ,Ro､Vland Hの､l二猛

ノ⊥月とすると十舞4匝指紺町
J__2βsi11/ノ

ノ‖J某りl■′ール)~r∴
仁ノい二上il▲aggしり糾卜人∴′ノいi▲ノ

なる関係か得FJ｣しる.､.しLか,■亡,過竺-1な二巨＼′機肺⊥HjいてJむス

に変換すれば汲長Jふ1)igitalに=盛りとしてよ′卜することが可能

となる｡､

結晶直二進ノん℃,波良Il′り封旨_′Jこ

Ⅹ線の被暴面積か狭く安全でふる

結晶および検出一器の移動砲聞か比較的狭いため分光器の真

空容器か′｣､さなものです･h.⊃

(4)糸.■i.け,のⅩ線な受(ナる~ノノ向カニーーぷで∠も)るから,水-､紬肋のX

線頻度分和こ伴なう.諾主菜を触り除くことかできる｡､

など数多くの利ノ点をもつlつ

ⅩMA--Ll形では,結L†■一.としてLiFおよび】11icaな,検州都とL･て

S.C.(Scintillation Counter)およびP.C.(ProportionalCounter)

ユ用iiえ,長披艮領域(12､2.2A)i･こほmica-P･C･の,短波長領域

(こ主.9､0.6A)にはⅠノiF-S.C.の組合せで分析な行うようになってい

る｡すなオ)サJ,KまたはⅠ一系列の通子■うな特性Ⅹ線を川いることによ

/_-,て11Naよりも和､すべての元素を分析することができる｡結晶

の曲率半径(Rowland‖の半径)ほ250mmで,LiF,micaは~-~･

つの糸鋸J】かレダ_トニに掛巨合せに支持されていてf~控外よりホルダを

180度l叶転させることにより容易に安換することができる｡検出お

としてはユニヴ7･--サノL方式か凝甘され･ている｡これはS･C･のす

:前にP.C,をf;,:たき,長波艮のⅩ線ほP･C∴ご,短波艮のⅩ線はP･

C.な通過後S.C.で倹U_けるというもので,二台の検出郡の切替え

はまったく電気r杓な操作でできるし.P.C･ほGasFlowTypeのも0.)

で,A90%--CH310.?ゎの通称PRガスな流しノて川いるし.

長波長のⅩ線ほ通路が空気l-1｣であるとその吸収をはなほたLく受

ける｡このた〟),分光帯全休が鏡休とフランジで接続した其空容器

lノ｣に収JJられる｡ケースlノ引出一損ノニヒか,ふるいはH2,Heなどの蜂

ラ イ ザ と そ の 応■ =】

､
J
ヒ
謝
潔
野
＼

760nlrnHgの場合と,1mmHgの場合とでは強度に約20恰

の変化がある｡X視通路の長さほ約360mm｡

第6l又ITiK(r(2.75A)のJ/こLi如こよる吸収

いカ~スむ流すことが可能で,後者の場如こほ鋭体とケースとを厚さ

7/り程度の掛､マイラー膜で分離し,鋭体の高圭モ控を保/〕､_.第d図

ほTiK什(スニ2.75A)の通路巾で受ける吸収を見た例である.

XMA-4J捌ここわいてほ分光一県全体が凍､1佃伸二対し′て】0度仰いて

いるL_-,これほⅩ線の収里1-iし用度(試料面と収り=1しノルjとのなす

用度)か浅いと試料トトでの吸収が測定に景子苧苧をリーえ,ふげト出面の､lエ

滑さなとが大きくl■H腰となるため傾斜を持たせたヰ)のであるし その

ほか,分光器は手動および0.012,0.05,∩.2,0.4A/l-ュhの走査速

度を持ち,分析と｣的に応じ適宜 択するり第7図ほ分光墨操作板の

ノゾ貞で,走査速度の切替えノブおよび波長才臣J~ミ‖盛が見られるり

記録裳粁としてはスケーラl潮路による計数装r事'′■予と,レートメーク

i_11力を記録する1て】動､【え衡形㍊録計とがあり,分析=的に応じて帆､

分けるし.

結晶交換は外部SWにより貞少l一叫こて交換することかできる.

2.4 光学顕微鏡

光･了･顕微鏡は第3図に示すように,第2製丑レンズ小に`-宣J′▲線軸

と伸榔こ組ふ込まれている,二,X総てイグロ7ナライザの性能む巨分

に発揮するためにほ光子顕徴綻の性能が十分高く,X線的な分離髄

と同等の分角紺巨をもつことが必要であるL_.

XMA-4ノ研こ川いし■ノれる光一判姐微鋭は叔射対物蟻■己1ノしイ釆=jし■~亡い
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雛81冥lスキャンこ/グX税マイクロアナライザの偶収

る､,反射対物鏡は屈折対物鋭に比べ多くの利点ノ左守､トン

すなわち,

(1)†′l 動跳瀾打巨大さ

i■与れか少ないこ
,.捌斗からの反射虜J′･による
と,

(2)人鎧と呼ばれる凹面反射鏡の中央には本来穴か

あいているので,電子線通路におくのに吋郁子-i

であること,

(3)対物鏡かすべてk別･続から構成されているの

で,こjtらを全部金属で作り,荷電な防÷こと

ができること,

などである｡ⅩMA-4形のものほ倍ヰ約400†吉,分解能

0･7/ど,作動距離23mm,実視野0.5nlmウ1の性能を有す

るし､

2.5 スキャンニング装置

弟8図にスキャンニングⅩ線てイクロアナライザの構

成な,弟9図に像観察 匿の外観を示す｡スキャンニン

グ装躍は大別して,鏡体中の偏向装ほ,偏向電源,観察

用ブラウン管およびこれらに付随する各種電気回路とか

らなる(5)｡

原理は,鋲体の電子ビームとブラウン管のビームとを

同j一紬柘引しておき,同時に特定の特性線のみを受けるよ

うにセットされた分光器からの出力でブラウン管の糎度

を変調し,特定元素の分布拡大像をブラウン管上に得よ

うというものである｡画面には検出している元素の多少

ノソ､ンノ飢300mm超残光性東光体瀬川.)4:
尤査速度調節つま(も 5:

相法変調時間調節/_.)まふ 6:

像一濃度ク川1切片り土左

スポット位置調節りまん

作㍗室調節つまん

雛91当1スキャンニンブ装置像観察部の外紙

に応じて明るさの強弱が1しこずるので,像の明暗から濃度分布む知る

ことができる｡

ⅩMA一■4形では,静電偏向板を兼学髄脳儲の反射対物鏡と試料一と

の間の光線通路として使用されない空間に設けているため,竃千綿

査を行いながら同時に一光学顕微鏡で試料を観察することができる

(弟3図参照)｡Cambridge社の製品でほこの同時使用はできず,

.試料から放出される
Ⅹ線および2次電子によるいわゆるElectron

Imageで光学顕徴鋭の代用をしているが,ElectronImageと一光一､7:

願徴鏡像との対応性については疑問の点オ多く,ⅩMA-4形のよう

に同時に使用できることが当主ましい｡

本装跡よ走査時間がⅩ:0.02s,Y:4-＼･1(JUs,観察視野か0.5

×0.5mm,倍率が200･､2,000倍の性能をもっている｡ブラウン管

は300mm(12インチ)の静電偏向形で,超残光性蛍光体の使用(残

光時間7s)のものである｡通常,像を観廃する際は残光を利用す

Y軸ほけ---､･:り棚引Lておき.X軸ほ最初適当なl白:流電1l_三を加えて測定簡所を選

択する｡選択後,~ブラウン管の偏向仮にのみレートノータの川力を加え画面で濃

度分イIiをど一ムのふれとして観察するし､

第101瑚 濃I斐 分 イIF
r借

回 路

るのでこのようなブラウン管を用いた〔,このほか,傲の明暗たけで

ほノL の濃度が定性的にしか判定できないため,任意の一直線上の

濃度分布せレートメータを用いてブラウン管上にビームの振れとし

て表わす機能を持つ｡.この時の回路を弟10図にホす｡使用方法は

次のと.bりである｡Y軸は周期100sぐらいでゆっくり走査し,Ⅹ

司郎こほ最初適当に 節した直流電圧を加えて分析箇所を 択し,次

にブラウン管の偏向板にのみレートメータの出力を加える｡むちろ

ん,この時レートメータにはⅩ線検出器からの出力が加えられてい

る｡また,残像を観廃しながらⅩ,Y車両こ適当な直流電丑を加え任

意の箇所へ容易如こ電イ･スポットな移動することができるので,正確

に場所を選んでその箇所の定性定量分析を子fうことがn†能であるし｢

ⅩMA-4形のスキャソニング
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匠の一つの特長は輝度変 時間

調節ドイ】路が用いられている点である｡これはⅩ線強度が不足で像の

きめが荒い陽合にⅩ線検出益からのパルスの帖を適二組ムげて,像点

L-ゝl
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試凪面上′′髄灘

恨い■･-ソナでほ試料ぶIniがかなり平滑に什卜_,ているし,

わ′‡111対(A)NiWirc rlr の W(/)分 巾

一冊ふ/二りの粘度変調崎職位′ノ)はLて像′.L▲l明る一こL,観霊ん勅=↓

うとするもので,†代含有ノ〔素の別J子のl賃料小二役たノノノ

2.る モニ タ装置

X線一丁イクロ~′'十ウイザ圭一′定冒二的/.王1川l･′1▼ij■′バー坊Ⅰ′i,竜｣･流動性

(ノ)変化,.荘川裏面直､州†さノ州lり定精度にE;!-‡~苧攣ノユ_′リ■･:′Lる(,XMA

′4形ではⅩ線取≠L窓のす∵構にX線政吉_侶侶(正二_タトン机き,総

X線(連続およひ明件Ⅹ線)を検～-tl,.‡J録することにより上.iJの変化

ノンl監視Lているソニれほ総Ⅹ線の感度が電｣′･流臓度の変化,試料よ

l自~iの凹lリ1にほ対応Lて変化するれ ふt料の収加こはあまり休骨Lた

いことむ利川したものである(6)し‥

モニタとしては色々のⅩ経験卓J_l持:壬が考■えられるがⅩMA--4ノlラで

ほ次の即山により硫化カドミウム緑晶■】の光k導性を利川している｡

~~j】なわも,

(1)小形であるたム′〕,分光器ときわめて近い方向でⅩ線な

できる,

(2)分光掛こ什h､る検出㍑のように速い分解時間を要求Lない

(`111SeC.の応答速度があれば十分),

(3)検出Ⅰロl路が非常に簡巾なものですむ,

などのためである｡第11図に実際の班用例をホす｡.

2.7 安 定 電

電子線の強度を安定に保つために加速電れ`壱J∴レンズ電流なご

の電源を特に安定化する必要がある｡J電/儲徴鏡の場合に比して留

意せねばならぬところは,分析が比較的長時間にわたるノ､■､(で,短時

間(へ｣Os)における変動とともに,ドリフトには牛如こ注意を払う

必要がある｡加速電吐は高址側よリフィード′こ､ソクを行し､,その変

動は

｣E/Eく2×10-り10I11in,

また,レンズ電流の変動は

｣Jけ<1×10~り10】11i11,

に抑えられている｡

2.8 排気系,保安装置

鏡体は油l司転ポンプ(100りnl叫1台,仙拡散サンソ(40(川s.)l

千手,Ⅹ線分光瀾情剖帖1転ポンプ(100りmin)1千丁でおのおの排気す

るれ 排気開始後約20､30分で10~51TllTIHgに達する｡
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～】･′.㌣小人｣り=ケ作ノ)‥-.酢′･′〔うぅ､情′卜しJ∴しい

節12図 緋㌦系統の軋咽操†′ト板バルブ切持たほ

■E′く川1Jにできる

恩
師
町
中

鑓体排元糸のバルブ闇椚吊す/-こてモータ駆動で行い,州ボタンl

仰で切替えができるようになっているr､第】2図が排気己系統の切件

j射1搬のノウ′其であるしノ第13図ほバノLカ断面で初替機構の原理な′J二

している._､図■l■のシリンダ;エノキータ馳馳に⊂lこり適当な位躍まで働け

して切伴えな子J-･う｡

保`友矧〔堂としては断,減水時の高圧･り路切断装損ならひ王ザ明け

l軋 低真空時のフィラメントおよび高‖弛路の切断装置,X線分光

祁の遇瀾動防l卜矧毘など~左似り什け,撹作の安全な期している｡

3.X線マイクロアナライザによる分析

3.1分 解 能

X純一~､′仁グロアナライザの分解能は,.試料･･1け)炊川Lている出汁1:

X練な発′トトか領域のIノーJさによって㍊まる｡Lた′ト)て分伽瀧は`ぷ

イスポットの人きさ叶脚数でもあるが,加速`■一畠｣1ふ･用･の種鄭など

にヰ)ノ■一三イ√さ′jLる｡加速電圧は低いほど.むし料･二1--への電J′一のi･立入深度か

i_長くなり,針た択光Ⅹ線の招常住少なくなるので甘解能は上るかl-fJ

時にⅩ緑風度の減少なヰ)きたす｡L･たがって品馴l】速電圧ほ分解能

とX緑風度とのかわふいで決まる｡誹刑･としては,その構成ノ｣よ細:

重いほど,また密度の高いほど試料中での電十の髄講如月岬えら守る

ため分解能カ㍉Ⅰ二る〕ふ〔料小での`一にJ′･の拡倣がほとんど･Jlしl潮r･ラきるよ
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試料は銅ゾ11ック

イ‡14lて1哉√･線律とX練源律りj凋州巨Jぴ_)捌′定

/′J

うな誹り削･こ薄い,たとえばiEJ′儲i徴錆川の一品糾ノ1ごケ川トj~く1場侶･こ(.†､

甘酢能は大略庵イスホ､ソトの律と-′こ李Lくなる｢,

第14図ほ電丁ス｣て､ソト経とⅩ線源仔(分解能に′こ宇Lい)とむ冥験

‥引こ求ぜ)た結果である(7)√.電j′･スホットのノノはスホ､ソトむ電イーレン

ズで約800倍に拡大後乾板で根猥して測定し,最′卜0.18｡座のrtl`り二

得たし､Ⅹ線源はシャープな緑なもった物休㌣rE-r･ス｣てソトか構リJる

ときのⅩ線の強度変化から求め,最′｣､伯0･6/亡ウ′;を得た〔.このように

■~はJ′･スホ､ソト経とⅩ線淵径(分解能=二ほ伯にかなりの開きがあり,

プロ､ソクの試料を分≠する場合の分解能ほせいぜい0.5〃程度にと

どまる｡

深さ方向の分析抱囲ほ別の方法で｣ミめた｡その結果を舞15図に力三

す(､これはGeとAuについて厚さtなる.試料かF)充/~巨するX線

度(~GeはGeK(rl,AuはAuL,lJlの感度)Itと,十分に厚い.甘料か

ら允生する同一相生Ⅹ線の強度Ⅰ∞との比It/Ⅰ∞をtに対して求め

たものであるこノGeK′r(1.25Å､)とAuしtイ1.27Å)の波長れ近し､のでⅩ

･緑ゆ吸収による差は少なく,什1｡｡は_巨としノて`一定｣一▲のし訂村中へのu
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,試料ほGeとAuでItは厚さtなる試料からのGeK/Y,AuLαの強度
1ccはブロックからのl･り一相性Ⅹ縦の強度である｡

拾151当1竜 十 根 浸 入 深 虹 の 測 定

人深度の差む衰わす､_.Itり∞二0.5なる厚さなt立とすると t主は

それぞれ

AuL(l/t基二1,400Å(15kV),2,100A(20kV)

GeK√t･t去=1,900A(15kV),3,OOOÅ(､20kV.)

となるL Geの方かAuよりも原丁番LJ･が低いため侵入深度は深∴

また加速電址の上昇に伴う深度の増加も大きい｡上述の二つの実験

から,隣州L得るだけのⅩ線な放目する術域の大きさほ大略数千オ

ン グストロームでぁることかJ〕カ･匂し.
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Cr.Mll,Fe,Ni,Cu.W,Moの7ノ仁一,hが検廿.さ)lてし､ろ

ニ〕`与川lく†州■昭,耐 仙 洲J~)宣 守什左上情

3.2 定 量 分 析

X経てイクロ7ナウイーり∴亡､`ぷriミニ加帖′_ノア｣~~=坊ハ∴f欠√-】二=′~ゝこ･11■項

に対⊥て補11:手ご考慮Lなけれ(土なL■ノン′い-

(1〉 波長による検=感度のノrリ･上

(2)波艮によるⅩ線通路小て′受ける吸叶夏の1′雄

(3)波長による分析日射誹-のい一価憮度の差理

(4)J貯料に｣る電イ･線,X線の吸収の差異

(5)ぷ料小に召上fl三する他ノ亡嘉のと;ぎ‡響

電/･貯芋系およびⅩ線分北端の状礎′5J一心こして_机､たとヱ号∴

純粋なノ己素かじ川lる牲性線の㈲度15二小川いこ測定して比捌`丈′j=.に(1)

＼(3)の要素を1■F当去することがでさ,Aノて〔る成分灯用けH一に.｢訂ナる

成分比C.1ほ第一･近似に_bいて､

C_.＼
Ⅰ__l

l(A)

と細ナる.ここにl(A=よ元来の-んかゎなる腔準.もーじ料かドノ叫~川ミX

維の慮度を.Ⅰ一-1はぶ料小明Aノ亡∃三カ､FJの川･持性X線

の藤昏を表1っす.=(4=5)の要射し二/)いてほCastaing !~

の詳しい議論`8)があるが,ヾはり椎々巧仮定な必要と

し,最終的には検量線せ作らなけJ=よなLモノない

3.3 使 用 例

X経てイクロ7ナウイザによるけ析は畑山乃3種矧

に大別される.

(1)電J′･スポットむふ(料卜のf~｢一昔の一∴-､(にl卜れ

その点の定性,定量分析な行う

(2)Ⅹ線分光黙せ腐る特定の持性Ⅹ紛糾剰1iする

エうに調節Lでfゴき,竜J∴スホ､ソトと.試料と

た朴~1対的に移動させて.作意の1什糾=∴呵.誓竺

度分布せ分軒~十る

(:‡)スキャンニンケノん-して2沃ノ甜勺にfi~い王ノ亡ワ十‡の

分布l大態を分析する.

弟1d図は(t)の例で,プラチナゾウムと称せ木′ナし

る一秤の耐酸,耐熱鋼の小けを定性分析した結りさでふ

る､_.ピークの高さは一合イー一雄:の多少に閏柘寸1Cl･,

ドeK丹の1ヤーいンニンブ像な繊度しながら矢川の点へ局｢

ぺ′トン】-む移動しその場川†の定性別布をしたもの､このノルこ

によJtばっ~ナ1･J~r抑り手J)選択が非′㌔-7に厳沖‖こできる

雛17巨くICl･-Carl)ide の｣∴十1トニフクシてlン

レフリノノび)号析

Mn,Fe.Ni,Cu,W,MoJ~)7ノ亡素が椀=さ)Lている

(1)と(3トとiⅧ車Ijしたヰ.)のカり第17匡いり例H,スキャンニン

像十観葉L/)/)圧点の箇欄にスポーソト昌了】卜め,定什別Jfむ?J二/-,た結

りさでふる.ふけごl･ほクロムソ巨【バイトのエキストラクションレプリカ

′;:､ぁる.失蔓てl｣のノ1注力朝した結果,Fe,Crが検=さ′1け∴.二のノノ臼こ

出師二紅述べたように,滝イ･スポ､ソトのト■′二言■'′托非′.r岩～●に汀:碓に定〟)う

るた(ゾ)場所利付新こ選ぷことができる

第18図は分析ノ付こ(2)の一例でこら,る..シー膵廿日紺ル削錮て＼ヒー

クの仙叶に鉛の偏析す甘言二とな′J二し/ている.r2)と(二i)む糾合甘

IL･川二にブラウン管仁に′J二したの力､こ第】9図〝)例｢∴b〉る..試料ほCtl--

Zn合倉で Zn机=物近悌のZnのスキャンニング像と,検川物む

借切るようなIF′-r覿ミ(a--a′)上の濃度分布(b-1〕′l)′′)とが同叫に′jこ

されている

(こi)の分析法,すなわらスキャンニソグ像の代衣的な例が第20,

21図r(〕､:し〉1〇､.第20図はFe Cu Pb(T金の作成分の分布状

l刷.L..■
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ピーク拉二r呂二に鉛が†1■紺rしている

弟lとキトくt`i■≠十圧 ‖り 細り 小一 の+m+の･--う 情
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Zn析=物.11ⅢプのZnIく=にrl二ろ-l -.'′

惟とIa~a′)にそ一沃濯~性分作用1)′け′･とむ1 速 力
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須19l又ICtlZn合金申のZnの掛F㌢守山の

吉

FeK什,CuK′-,Pl〕し†によるスキー1･ソニンブ像
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弟22図(A) 7′しニコー5の定性分≠
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杵扶物の中にはMnが多く,外にほCtlが多い- Ctl件の卜の独-;′:は

11付物lノ､J外のCuの含イ〕~喜11二む失わす

1′†↑1けl(､‖ Mll合 二巨〃〕r｢什
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弟221瑚(B) 粒軋;互傍の各収うナのけ巾状簿

J亡的に比たものr~こ･ある..策21図ほCu Mn合金11[の

Cしl,Mnの分布状態土光一､封鎖微鏡像とを対応させたもの

川Jこ机織のJJ､周;にはMnが多く,外部にほCuが

いrLうすが比仁),=一る..粒状組織lノ｣外のCuの濃度ほ定牒

小伸現.1躁湘刊21‰,和明56%と求〟)られたL,すなわ

r)35㌔捏度の濃度ズけこ舞21図に･んド).れる裾度のコント

ウ■ぺ卜む/卜し■､る.

第22図はAlnico 5〟つ粒程近傍む 卜J-Jの3ノブ臼こむ

総合伽J11いて分析した例でふる､.第22図(A)ほ定性

か軋(B)は粒界を依り)ってFe,Ni,Co,Cuの分布状

態むムた結果で,(C)がFビ,Ctlのスキャンニング像で

ふろ､
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第22図(C)スキヤソニンブ後による濃度分布の観察

4.結

Castaingが7イディ7を 王_11してから約10年でⅩ線てイクロ7

ナライザは長妃の進歩をホした｡粗こスキャンニソグ装置との併用

国匝雪 国 匝司[≡箋∃

特許 第260543号

特 言午 の

により,その有用性をいっそう増すことになった⊂.

わが国においてほ,日立製作所が他社iこさきがけ3年前よ畑試作

を開始し,現在製品な出すまでに至っている｡1.直前後の微小部分な

非破壊的に分析-~jlる方法がほかに見当らない現在,新Lい微量分析

装躍として/日計大きく発展することが期待されるr.分析可能な成分

範川の制限,定量分析の精度の高度化など,まだ解決すべき問

残されているが.上述の利点を最大限iこ利用すれば現段階にぉい~〔

も研究しうる沢Ⅰ_【1のテーマが存在すると思われる｡

終りにあたり,試料をご提供いた美き,また公 をお許Lいたた

いた方々.ならひ碇本装間の製作になみなみならぬご脇プJをいたた

いた理学電機,すリムパス光学,池上通信機の関係者各位に厚くふ

礼申し_1一二げる｡,
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自動制御におけ る操作量遠隔伝送装置

発送電系統において周波数あるいは電力の制御を行う場合調整発

電所より遠隔の他にある給電所に検出部を置き操作量を遠隔の調整

発′姦所に伝送することが行われる｡

本発明はこの場合において桧山部で検出した.針走偵からの偏差を

操作部碇伝送し操作部に通いて検山部における偏差を再現させる装

酎こ関するもので.′∈E圧の影響,抵抗,蓄電器の温度変化による影

響が全くなく,したがって操作員のドリフトを零に保つことができ

また周波数平衡式であるので感度が高く確度も高い∩

図面によって大体を説明すれは,送呈器r′′～においては基準問汲

数人によって充放電される凹路2に設けたしゅう動抵抗凡のしゅ

う動子5を操作量検出部1によって駆動させるようにし,そのしり)

う動抵抗点0の電圧降下と送品周波数′によって充放電される回路

3の抵抗月の電圧降下とを比較し,その差によって送造周波数′を

制御させる｡一方受景器βゼ｢でほその送造器からの周波数′によ/､

て充放電される回路12に設けた抵抗月′の電圧降下と堪準開披数

人によって充放電される川路13の｢車変挺抗勒′の電柾降~Fとを比較

しその差電圧によって平衡電動機17およびそれに丑沌■iしたlノゆう

動子15と19を動かし操作電圧｣-.｣Eが得られる｡ (手 島〕
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