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軽イオンビーム照射 したステンレス鋼の

EPMA による組成分析*

森山実　鎌田喜一郎

Composition analysis for light-ion irradiated 

Stainless steel by EPMA

Minoru MORIYAMA and Kiichiro KAMATA

Thispaperreportsthevariationofchemicalcompositionforthestainlesssteel

(SUS1316日rradiatedbyintensepulsedlight･ionbeam(H',C'ionsetc.).Thecompo-

SitionwasmeasuredbytheuseofEPMA(ElectronprobeX･raymicroanalyzer).It

wasrevealedthatMocontentincreasedwiththeirradiatedshot(pulse)counts,while

Sicontentdecreased.Thecontentsoftheotherelementswerealmostunchanged.

Onthewlole,itwasanticipatedthatthelightelementsinthestainlesssteeldecre･

asedandheavyelementsincreasedbytheirradiationoflightion･beam.

1. 緒 言

316ステンレス鋼に強力な軽イオソビーム(H',C+等の混合イオソ)パルスを照射し,そ

の照射パルス数をパラメ-タとしたステンレス鋼 の組成 の変化をⅩ線マイクロアナライザ

(EPMA,ElectronprobeX-raymicroanalyzer)を用いて分析した.その結果,C含有量

は増加,Siは減少,Cr,Mn,Fe及び Niはほぼ無変化,Moは増加する憤向を示した｡C

は照射したイオンビーム中に含まれる元素であるが,全体として,ステンレス鋼中の軽元素

の濃度が減少し,重元素の濃度が増加する傾向が認められた.

2.実 験 方 法

2-1試 料

実験に用いたオーステナイト系316ステソレス鋼 (以下 SUS･316と略す)試料は市販品

を使用し,その組成の JIS規格(1)を表1に示す.表面はエミ1)-ペーパーで研磨後,バフ

研磨を施した.試料の大きさは,10mmXIOmm の正方形で厚さ1mm とした.
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TableIJISstandardsforchemicalcompositionofSUS-316stainlesssteel(wt.%).

c si .Mn p S Nト Cr Mo

<0.08 <1.00 <2.00 <0.040 くり.030 10.00-14.00 16.00-18.00 2.00-3.00

2-2 軽イオンビーム照射

軽イオソビーム照射は,磁気絶縁型ダイオード(2)方式軒こよる照射装置 "ETIGO-I"(3)を用い

て行なった. ダイオード-の印加電圧は～650kV, 印加電流は～40kA,パルス幅は～90

nsec(FWHM)である.照射ビームのイオソ源はポリエチレンフィ･ルムで,高圧印加して

フィルム表面にシ-スプラズマを発生させ,生じ声イオンをターゲットの SUSl316方向-

電界加速することにより照射した.照射イオソの内訳は,H':84.3%,C+:8.32%,C2+:

4.98%,C3':1.06%,H2+:1.33% (いずれもイオン数による割合)であり,主成分はH'

イオソである.炭素放射化法(4)により求めた450keV 以上のエネルギーの1ショット (パ

ルス)当りのH'イオン照射量は～1018ions･cm--2であった.照射回数は,1,5及び10シ

ョットとした.以上,装置及び照射突放の概略を記したが,その詳細は既報(5)による∴

2-3 EPMA 分析■

2-3-1EPAIA 分析装置

Ⅹ線ウイ̀クロアナライザ (以下 EPMA と略す)は,日本電子製▲JXA:733型 (波長分散

塗)~を使廃し,SUS1316に含まれる全元素 (C,Si,Cr,Mn,Fe,Ni,及び Mo)について

EPMAにより定量分析した.図1に示すように,̀加速した電子どこム■を試料に照射すると,

一般にオージェ電子,2次電子,反射電子,特性X線,可視光線 (または燐光)等が放出さ

れる.EPMAは,このうち特性Ⅹ線の強度を検出して定量元素分析を行なう装置(6)(Dである.

図2に示すように,電子ヒ.-ム照射により試料 (Specimen)から発生した特性Ⅹ線は,敬l
四角a(40度)方向の直線上を移動する分光結晶Cで特定の波長のみが分光 (回折)され,

Ⅹ線検出器Dに入る･このとき,X線発生源S,~分光結晶C及び検出器Dは,-ら-ラソド･

車ニクルと呼ばれる半径r(140mm)の円周上に常に位置するように構成されている･SC-1

匹1
･よ -山

E.B.:Electronbeam
--A.E.:-Augerelectron-
･S･E･:Secondaryelectron
B.E.'.Backscatteredelectron
Lum.;Luminescence

Fig.1 Projectedelementsbythe
irradiationoftheacce l e rated
electron.

E.B.

Fig.2Schematicdiagramforthemeasure･
nientsofX-rayintensitybytheuse
ofEPMA∴
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とし,分光結晶Cに対するⅩ線の入射角と反射角を伊とすると,幾何学的条件より

1-2rsinβ (m) (1)

一方,分光結晶CによるブラックのX線回折条件は(2)式により与えられる.

2dsine-nl (m) (2)

但し,d-･分光結晶Cの格子面間隔, n:反射次数 (1,2,3- -の整数), i:X線の

波長である.上記2式より

1--i-nl (m) (3)

従って,1の値を読取ることにより回折X線の波長)がわかり,試料中に含まれる元素の同

定ができる.

2-3-2 定量分析方法

元素の定見分析を行なうためには,既知組成の標準試料が必要である.本実験では,全て

99･99%以上の高純度単元素試料を標準試料とした･Cの標準試料は,アモル7ァ,?(グラッ

シー)カーボンである.

各元素の組成は,基本的には(4)式で表わされる (Castaingの第1近似式).

ci-笛 (wt･%)

但し,i:分析元素 (C,Si,Cr,Mn,Fe,Ni及び Mo)中の各元素,Ci:被測定試料中のi

元素濃度 (重量割合),IiBtand:i元素の標準試料

からのi元素特性Ⅹ線強度 (eps),Ii88mp:被測

定試料からのi元素特性X線強度 (cps)を示す.

しかし,厳密には上記の計測した1次Ⅹ線強度に

対し,散乱Ⅹ線等に基づくバックグラウンド補

正,検出系の不感時間に基づく数え落とし補正,

試料自身のX線吸収に基づく吸収補正,被測定試

料と標準試料との平均原子番号の差に基づく原子

番号効果補正,試料中の分析元素以外の元素 (他

元素)による間接的な励起を補正する蛍光励起補

正等種々の補正(8)(9)を行たわわは精度の良い測定

結果が得られない.本補正法は,一般に ZAF法

と呼ばれている.筆者らは,メ-ソナルコソピュ

ーク (NEC PC-8801)を用いて,汎用性が高く

全元素に拡張可能な ZAF法による補正浜算プロ

グラム (EPMA 用)を開発したが,そのプログ

ラムの詳細については,後に報告する予定である.

ここでは,プログラムのフローチャ-トを図3に

示す.
Fig.3 Flowchartofthecorrection

forEPMAmeasurements.
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Table2 ExperimentalconditionsforEPMAmeasurements.
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2-3-3 測定条件

C,Si,Cr,Mn,Fe,Ni及び Mo各元素分析時の分光結晶,加速電圧,ビーム電流,増

幅皮,分析モー ド,検出レベル (スレッシュホー

ル ド), ウインドー幅,時定数,特性X線ピーク

(Ip)及びバ ックグラウンドⅩ線 (Ibl及びIb2)料

定分光結晶位置 (分光結晶位置の移動範囲)を表

2にまとめて示す. 加速電圧 :15kV, 電子ビー

ム径 :30FLmd,ガソ･バイアス :3,-レクトロ

ソ ･トラップ ON/OFF:ON に共通設定して分

析した.分光結晶を走査させると,どの元素も一

般に図4に示すX線強度のプロファイルが測定さ

れる.(4)式に代入する IiBt&ndと IiSaJnpのデータ

としては, ピーク強度 (Ip強度,cps)または面

(sd
u)
A)!sua)uzL
t:･T
x

Crystalposition(mm)

横強度 (Ahllph2の両横,eps.mm)いずれ Fig･4 Ⅹ-rayintensityprofileasa

を用いてもよいが,本実験ではピーク強度に統一

した.

functionofcrystalposition(or
wavelength).

3. 結 果

Ⅹ線強度の1次測定結果を表 3に示す.国表の Ipはピーク強度,Ibはバックグラウンド

強度 (Ib-Ibl+Ib2/2)を示す.また,Std.は標準試料を,Shot`̀0","1","5'',"10''は,

sus･316に未照射, 1, 5,10ショット照射した被測定試料を表わす (以下同様)･表3の

測定結果に基づいて,コソピュークによって補正演算した定量分析結果を表 4と図5に示す･

図5は未照射 ("0"ショッ日 の場合の各元素の組成を 1.0として,ショット数に対する組

成の変化 (原子数割合)を求めたものである.SUSl316に軽イオンビームを照射すると,概

略,C:増加 (Cは照射イオソビーム中に含まれている元素),Si:減少,Cr,Mn,Fe及

び Ni:ほぼ変化なし,Mo:増加,以上の傾向が見られた･
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Table3 FirstorderX-rayintensitydata(eps)forEPMAmeasurement.
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* From therecordingcharts.

Table 4 Concentrationresultscorrectedwiththeaidofcomputer.
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1 5 10

Shotcounts

Fig.5 Variationoftheatomicconcen･
trationratioforSUS-316asafunction
ofshotcounts.

5 10

Shotcounts

Fig.6 Variation ofX･ray diffraction
intensityforirradiatedSUS-316asa
functionofshotcounts.

4.考 察

4-1光学顎微鏡組織の比較

写真1に,イオンビーム照射した SUS･316の光学顕微鏡組織を示す.1ショット照射し

た場合は化学的エッチングに似た組織が観察され,結晶粒内のところどころに双晶組織が認

められた.結晶粒界も鮮明化した.5及び10ショット照射した場合は大きなクレーター状の

凹凸 (直径50-100上Im)が多数観察されたが,これは質量の大きいイオン粒子 (例えばC+

イオン)"が>照射さ.れた点と推零され季･表面の担さが増大し,また表面に大きな凹串ができ

ると,電子ヒ-ム入射角やX線取出角が変化し,組成分析結果に影響が出てくることが予想

される.

4-2 Ⅹ線回折強度の変化

SUS･316(面心立方構造)に軽イオソビームを照射した場合の Fe･KαX線による各格子

面の回折X線強度の変化を図6に示す.ショット数が増加するにつれて (111),(222)面の

回折強度が増加し,一方,(220),(311)面の強度が減少する傾向を示した.(111)及び (222)

面は面心立方構造の最密原子面であり,(220)及び (311)面は低密度面である.従って,

これは,高強度の軽イオソビ-ムが面心立方構造の SUSl316に衝突したとき,高密度面上

の原子が強い抵抗を示して残 り,低密度面上の原子が飛散されたためと推考芦れる･照射し

た表面層は低密度化し,かなり結晶性が悪くなっているものと推定 される.表4の Ct｡tal

(wt.%)の値は,1ショット目でやや向上しているものの,5及び10ショット目で減少して

いるが,これは表面層が低密度化している証拠と考えられる.

4-3･組成の変化

結果の項で述べたように,組成については,C:増加,Si;減少,Cr,Mn,Fe及び Ni:

一定,Mo:増加,以上の傾向があった.Cは照射イオンビーム中に含まれるの卓 これを除
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Photo.1 OpticalmicrographsofirradiateddamageforSUS-316
atoshot(a).1shot(b),5shots(C)and10shots(d).

いて考察すると,SUSl316中の比較的軽元素が減少 し,比較的義元崩が増加する傾向が認め

られる.こ11.とr'.]様の幌向は,フラズマCVD法により令成 した SiNxCy膜(5)でも認められ

た.Liau ら叫によると,Pt2Si,PtSi,NiSiなどの並い元素と軽い元素の化合物に 40keV

の AT+イオソを雌射すると,表面での組成比がそれぞれ Pt3.3Si,Pt2.1Si,Nil.6Siに変化

し,重い元素 (ス/ミック邸が大きい)の潰皮が州加した.この原田は,試料表面層で合金元

素相互間の鎖状衝突が生じ,低い令金成分がより多 くス/ミック遅発するためと考えられてい

る.木突験の場令も,鎖状的IjeによるIL.]様な機構により軽い元素の浪度が減少し,相対的に

盃い元素の濃度が榔加したものと推定される.

5. 総 括

316ステソレス鋼に,H+,C◆-3･の強力な混合軽イオソビームのパルスを照射 し,-との組成

変化を EPMA により定並分析した.照射前と比較して,以下のことが判明した.

(1) Cの浪度は,惟射イオソt=.-ムに含まれているため増加した.

(2) 比較的軽元素であるSiの波圧は減少した.

(3) 比較的重元素であるMoの濃度は増加した.

(4) Cr,Mn,Fe,Ni等の小並立の元素の濃度は,変化が少なかった.

(5) 表面層の原子密度が低下 した.
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