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E l e c t r o n p r o b e m i c r o - a n a l y z e r ( E P 姐A) h a s m a n y s o f t w a r e o f a n a l y z e w h i c h i s v e r y

a v a i l a b l e t o o u r r e s e a r c h . S o
,

L i n e a n a l y s i s p r o g r a m i s s o t y p i c a l o f E P M A a n a l y z i n g

s o f t w a r e . H o w e v e r
,

w h e n w e m e a s u r e d a s a m p l e b y L i n e a n a l y s i s p r o g r a m
,

w e g o t a d a t a

o f l n t e n s i t y ( c p s) d a t a f a s t . A c t u a l l y ,
w e w a n t a c o n c e n t r a t i o n ( w t %) d a t a b e t t e r

t h a n I n t e n s i t y ( e p s) d a t a t o c o m p a r e w i t h p l u r a l s a m p l e s . B u t
,

i t s s o c o n f u s e t o g e t

a n I n t e n s i t y ( c p s) d a t a w i t h t h e b e g i n n e r s o f E P M A a n a l y s i s . B e s i d e
,

E P M A h a s m o r e

t y pi c a l s y s t e m
,

w h i c h i s c o n n e c t i o n o f L A N ( l o c a l a r e a n e t w o r k) . A l s o
,

i t s s y s t e m

i s d i f f i c u l t t o t r e a t s o m e d a t a f o r E P M A u s e r . I n t h i s p a p e r
,

I w i l l s h o w t h e

s y s t e m a t i c f o r E P M A L i n e A n a l y s i s a n d C o n ll e C t i n g o f L A N .

K e y w o r d s : e p m a
,

1 i rl e a n a l y s i s
,

A S C I I
,

b i n a r y ,
L A N

,

1 . は じめに

電 子 プ ロ
ー ブ マ イ ク ロ ア ナ ラ イ ザ ー

( 以 下

E P M A と い う) に は
､ 数多く の ア プ リ ケ ー

シ ョ ン

プ ロ グ ラ ム が 存在す る｡ そ の 中 で も代表的な分析

方法の
一

つ に L i n e A n a l y s i s ( 以 下線分析 と い う)

が 挙げられ る
｡

こ の 分折方法は ､ 測定試料の 任意

に 指定 し た線 上 で の 元 素濃度変化 を 測定す る方法

で ある
｡

線分析 で 得 られ る 一

次デ ー タ は
､

Ⅹ 線強度 の み

を示 す生デ
ー タ で あ り 単位 は cp s と して 出力 され

る ｡

一

般的に ､ 研究者 に と っ て 重要 なの は w t % 単

位 にな っ た もの の 方 が都合 は よく ､
生 デ ー タ で の

単純 な比 較 で は な にか と 問 題 が 生 じる こ と もあ る
｡

し か し ､ こ の Ⅹ 線強度 か ら濃度 - の 変換方法 は単

純 な説明程度 の もの は ある もの の
､ 初 心 者に と っ

て 少 々 理 解 し 難 い も の で あ り ､ そ れ ら を解 り や す

く 体系させ マ ニ ュ ア ル 化 した もの は存在 しな い
｡

そ こ で
､ 本技術報告 で は Ⅹ 線生 デ

ー

タ を w t % に

変換 し
､
本 E P M A ( 日本電子 ㈱製 J X A 8 9 0 0 R) の

特徴で あ る L o c a l A r e a N e t w o r k(以 下 I J A N と い

う) 接続 を利用 した
一

般 ユ
ー ザ ー

の 利 用 して い る パ

ソ コ ン
･ 表計算 ソ フ トで 使用 可能な B i n a r y 仏S C I I

変換ま で を体系化 した
｡

2 . 供拭休

本実験 に用 い た 供試体 は
､ 報告者 が 共 同研 究と

して 携 わ っ て い る供試体を 用 い た
｡

組成 は T iB
2- T a 2 0 . 5 V o l % で あ り ､ あ る 高温 ･ 高圧

下 で 焼結 したも の で ある｡ そ の 後 ､ グ ライ ン ダ
ー

加 工 ･ 樹脂包 埋 し､
マ イ ク ロ カ ッ タ ー 切断 ･ 研 磨

を施 し鏡面 仕上 げを行 い E PM A 試料 と して 供 した
｡

供試体 の 寸法 は ､ 直径 9 m 皿
､ 高さ 16 m 皿 の 円柱体で

あ る
｡

グ ライ ン ダ ー 加 工 直後の 供試体を 写 真 1 に

示 す
｡

3 . EPN ^ の 群成と原理

本報告 に用 い た E P M A 装置 は ､
三 重大 学地域 共

同 研 究セ ン タ ー に 設置 さ れ て い る｡ 本装置 の 特徴

は ､ 波長分散形 Ⅹ 線分光器( W D S) と エ ネ ル ギ ー

分

散 形 Ⅹ 線分光器(E D S) を コ ン バ イ ン した こ と に よ

-
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り
､ 面分 析時 に 同 時収集元 素も 13 元 素と W D S (7)

み の 場 合 に 比 べ 一気 に 2 倍 以 上 に な っ て い る
o

ま

た
､ 映 像信号(反 射電子 億 ､

二 次電子 像) の 2 信号 が

追加 で き ､ 合計 15 信号の 同 時収集 が 可 能で あ る｡

E D S の リ ア ル タ イ ム 性 の 利用 に よ り
､ 効率 の 良 い

.

簡 単な分 析 能 力 も強化 され て い る ｡ ま た
､ 本体 ワ

- ク ス テ - シ ョ ン と I ｣ A N と の 接続 に よ り 遠隔 操

作及 び デ ー タ送信 が 可 能なネ ッ ト ワ
ー

ク 関連 ソ フ

ト も付 加 さ れ て い る
1)

D

一方 ､
E P M A 分析原 理 は電子 銃 か ら発 生 した 電

子 線 マ イ ク ロ ブ ロ ー プ が 加速 さ れ て
､ 収 束 レ ン

ズ ･ 財 物 レ ン ズ を 通 過 し 微小 な大き さ に 絞 られ る
o

絞 ら れ た ビ
ー

ム を試料表面 に 照射す る こ と に よ り

ビ
ー ム と 試 料 と の 相互 作用 か ら

､ 透過 電 子 ･ 反 射

電 子 ･ 吸 収 電 子 ･ 二 次電 子 . オ ー ジ ェ 電 子 と X 線

(特 性 X 練) を用 い て 微小 分 析 をお こ な い 各種 元

素に お け る 定性 ･ 定量 分析 , 線 ･ 面 分析等 を お こ

なう も の で あ る 2)
o 本装置 の 構成 を写 真 2 に 示 す o

P h o t o . 1 T y p i G a J S a m p一e

4 . Li n e A n Al y 6 i s ( 書分析) とは

線 分析 と は
､ 試 料 面 上 の あ る 任 意 の 直線 上 に お

い て 構 成元 素 の 濃度分布 を 知 る も の で あ り 点 分析

の 連続 系 で も あ る
o

精度的 に は , 最小 数 IJ m か ら最大 数 c m オ
ー ダ

ー

の 線上 で 線幅 1 - 2 0 0 /J m ､ 深 さ 1 L L m の 各元 素

の 知 見 を得 る こ と が で き る D

5 . L i n EI A n & l y 8 i 6 ( ヰ分析) の 美好

写 真 3 に 供試体 Ti B
2
- T a 2 0 , 5 V o l % の 表面 SE lu 像 を

示 す .
こ の 裏 面上 で 任意 の 線 を 選 択 し各 元 素 の 洩

度変化 を調 べ る こ と が で き るo 実際に 行 っ た Ti ､

T a
t

B の 線分析結果(&tl 定条件 : 1 5 k V
,
3. 0 6 1 e- 0 8 A

,

B- Ll)E 2
.

T i- P E T J ,
T a- L I F ) を図 l に 示 すo

図 1 の 結果 か ら
､ 線 上 中央部に 存在す る 元 素 が

T a で あ る こ と が想像で き る
.

ま た S Ehl 像 か ら も 比

較的黒く 観 られ る マ トリ ッ ク ス が Ti
､

B で あ り
､
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白く 点在 して み ら れ る もの が T a の 粒 で ある こ と が

両者か ら確認 で き る
｡

線分析結果 の グ ラ フ をみ て み る と ､ 線分析プ ロ

グラ ム 終了 後直ちに 図 1 の ような Y 軸 ･ x 線強度

( c p s) ,
x 軸

･

距離( 皿) で 各元 素の グラ フ を 出力 し

て く る
｡

6 . * 鹿央換

x 線強度( c p s) と濃度( w t %) の 関係 を図 2 に示 す
｡

両者の 間に は ､
Ⅰ = A ･ C + B の 関係 が 成立 する

3)
0

こ こ で ､
Ⅰ は X 線強度(c o u n t s/ ( 〃 A

･

m s e c)
､

C は

濃度( w t %) ､
A は濃度 1 % 当た り X 線強度(c o u n t s/ ll

A
･

m s e c
･ %) そ して B は バ ッ ク グラ ウ ン ド( 〃A

･

m s e c)

とす る｡

こ れ らか ら解 る ように ､ JX A 8 9 0 0 R で は 両者を単

純 に直線近似させ て 濃度変換させ て い る｡

7 . X & jL 鹿* 換

実際の 濃度計算 を 具体的 に紹介す る｡ 線分析終

了後､ 図 3 の フ ォ
ー

マ ッ ト で 分析条件 ･ 結果等が

出力 され る｡
こ れ ら の 数値 を用 い て T i を例に あ げ

て 計算 して み る｡ まず A
､
B 値を求 め る と A 値 C o u n t s

は T i で の N e t ( c p s) ､ 〃 A は照射電流値 ､
m s e c は 測

定時間 ､
馴ま w t(%) で あ り ､

B 値 の C o u n t s は

B g-( c p s) B g + ( c p s) 絶対値 の 和の 平均 で ある
｡

そ の 後 ､ 前項の X 線強度( c p s) と濃度 w t % の 関係

(

ヽ .
_

′′

詮
｣

l
> く

%
> ヽ

+ ｣

2 E

⊂

くじ

～

=

C o n c e n t r a t i o n (C)

A : S l o p e o f c a lib r a ti o n c u r v e ( c o u n t/ ( m s e s
･ % ･

FL A)

B : B a c k g r o u n d ( c o u n t/ ( m s e s
I

〟A)

Fi g . 2 R el a t i o n sh i p b e t w e e n I nt e n si t y of

X - r a y a n d C o n c e n t r a t i o n

A v a l u e (T i) = c o u n t s / ( FL A ･

m s e c
.%)

M e a s u r e m e n t r e s u lt ･ . I

F i g . 3 C o n c e n t r a t e c o n v e r s i o n p r o c e s s

式 に A 値 ･ B 値 を代入 して 濃度(c) を 求め る
｡

結果

の グ ラ フ は 図1 と 全く 同 じ グラ フ に なり Y 軸が c p s

か ら w t % に変換され て 表示 され る｡

8 . X 線土産* 換の間JL 点

前項 の 様 に ､ と り あ えず濃度換算 は さ れ るが バ

ッ ク グ ラ ウ ン ド(B) の 測定場所に よ っ て は
､ 結果 に

大きな差が 現れ る ｡ ま た ､ 安易に 測定元 素濃度 の

ト ー タ ル を 1 00 w t % に ノ
ー

マ ライ ズす る こ と に よ り

同様 の 問題 が 発生 す る｡ 表 1 に具体例 を 示 す｡

表 か ら
､
バ ッ ク グ ラウ ン ドの 測定個所 を T a 付近 ､

T i B
2 付近 ､

そ れ と T iB
2
付近複数箇所 ･ 1 0 0 w t % ノ

ー

マ ライ ズ に して 各 々 の 濃度結果 の 最大 ･ 最小 値 を

表す｡
T a に集中 して み る と T a 付 近 で バ ッ ク グラ ウ

ン ドを測 定 し た も の は 問 題 な い が ､ 他 の 個 所 で 測

定 し た もの
､

ま た 10 0 w t % ノ
ー

マ ライ ズ したも の は

特に T a の 組成濃度が 1 00 を超 え る と い う異常な結

果と な っ た｡
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T a b l e l C o n c e n t r a t e c o n v e r si o n r e s u l t

B y v a r i o u s c o nd i t i o n

A , B m e a su r e N e a r by T a N e a r b y Ti B2 N e a r by T iB 2

p oi nt a n d si n g l e s l n gJ e p lu r a l

c o n di ti o n p o i n t p o i nt p o i n t

B m a x c o n °. %

B m i n c o n °

. %

T i m a x c o n ° . %

Ti m i n c o n °
. %

T a m a x c o n °. %

T a m i n c o n c

.
%

30
.

8 99 3 3
.

4 52

-7.
0 47 - 7 . 5 97

57. 6 52 6 2 . 9 54

2
.

38 6 2
.
6 0 6

96 . 3 52 1 2 6. 1 8 8

-0.
5 35 - 0 . 6 95

9 . B i n a r y/ ASC H * &

｣~xA 8 9 0 0 R は LA N を介 した ネ ッ トワ
ー ク 機能が 付

加 さ れ て い る｡ そ れ を利用 して 前項の 要領 で 出力

さ れ た線分析 の 結果等 を P C - 転送可能 と なる｡ そ

こ で 注 意す る こ と は本体側 と PC 側 で の フ ォ
ー

マ ッ

ト形式 の 違 い で あ る｡ 表 2 に J XA 8 9 0 0 R に お い て 作

られ る 各フ ァ イ ル の フ ォ
ー

マ ッ ト形 式 を示 す
4)

0

表 か ら ､ 各分析 に お け る分析条件は AS C I I で あ

り数値デ ー タ は Bl n a r y の 形 で フ ァ
ー

マ ッ トさ れ る
｡

p c に 転送す る 場合
､

B i n a r y 形 式で あ るデ ー タ を

A SC l l 形 式 に 変換す る 必 要 が あ る
｡

そ れ は
､ 本体

u t i l i t y ソ フ ト内の AS C I I C o n v e r s i o n プ ロ グラ ム

を 用 い る こ と に よ り 可 能 と な る ｡ 図 5 に

Bi ll a r y/ A S C I I 変換プ ロ グ ラム の 入 力ウ イ ン ドウを

示 す｡ そ して ､
A S C I I 変換され た フ ァ イ ル を P C 側

か ら FTP( フ ァ イ ル 転送 ソ フ ト) を 開き LA N 経 由 で

J XA 8 9 0 0 R - ア ク セ ス す る こ と に より 取 り 込 む こ と

にな る
｡

図 6 に 本ネ ッ ト ワ
ー ク シ ス テ ム の 構成等

を示 す
｡

1 0 . おわりに

以 上 の よ う に ､ E P M A 線分析 に お け る 生 デ ー タ で

あ る X 線強度( c p s) か ら w t % 濃度変換 し ､ さ ら にネ

ッ ト ワ
ー

ク を経 由 し て P C で の 表計算 ソ フ トで の デ

ー

タ取 り込 み ま で の 体系化を 試み た｡
こ れ ら を進

め て い く 中 で
､ 以 下 に示 す い く つ か の 注意す べ き

問題点が あ っ た よう に 思う｡

T a bl e 2 H o u si n g of m e a s u r e m e n t d a t a

S o ft w a r e F i[ e n a m e D a t a

f o r m a t

C o n t e n t s

O u a】it a t iV e 1
.

s p c
.

B i n a r y M e a s u r e m e ∩t d a t a

A n a一y s is 2 s p c
,

. . .

f o ｢ Sp e c t｢ o m e t e ｢

c o nd it i o n

N o l . 2 ,

-

0 . c nd A S Cl M e a s u r e m e n t

c o n di ti o n f o r

O u a lj t a ti v e

a n a ly s i s

M a p
1
.

m ap , B i ∩a ｢ y N e a s u r e m e n t d a t a

2 m a p ,

- f o ｢ E l e m e n t

A n a ly s i s N o . 1 . 2 ,

-

0. c nd A SC l M ea s u r e m e n t

c o nd it i o n f o r M a p

a na ly s j s

Li n e

1
.
l i n e

. B i n a r y M e a s u r e m e n t d a ta

2
,
l i n e

, f or E】e m e n t

A n a一y s is N o. 1 . a . . .

0 . c nd ÅSC l l M e a s u r e m e n t

c o nd jt i o n f o r L i n e

a ∩a l y s i s

Qu a nt it a t i v e

1 . G O ｢ . A SC lー R e s u lt f jL e f o r

2 . w t Q u a n tit a ti v e

A n a ly s i s
a n a l y s is

0 . c n d
,

A SC J[ H e a s ∪｢ e m e ∩t

1 q n t c o n d it i o n a ∩d d a t a

f o r O u a nt it a t i V e

EPS 1
.

d d t B i n a r y M e a s u r e m e nt d a t a

f o r EDS a n a l y s i s

0. c n d A SC J[ M e a s u r e m e n t

c o nd it i o n f o ｢ ED S

A n a l y s i s

F i g .
5 AS C H c o n v e r s i o n wi nd o w

当
PC

FTP

･ ･F e t c h 3 0 1 -

e t c

S p r e a d s h e e t

･ ･ .E x c e l ･ ･ ･

e t c

- 2 2 -

L A N □
ち

｢三富] し亘垂

E PMA

B i n a r y/ A S C f J C o n v e r s i o n

- t r a n s f o r m o v e r
-

Eii][∃巨壷]匡亘亘ij]巨コ:頭
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①濃度変換す る場合の バ ッ ク グ ラウ ン ド測定点 が

大 い に w t % 濃度変換に 効い て く る こ と｡ ②分析線の

近 傍付近の デ
ー

タ を数多 く取 り 込 む こ と に よ り精

度 は 向上 す る こ と｡ 特 に ､ あ る 均
一

な マ トリ ッ ク

ス 上 に 点在す る 試 料 を測定す る 場合は 結果 に 注 意

を 払わ な けれ ば な ら な い こ と｡ ③ こ の 関係 式 を用

い た 場合の 信用 度 は ､ 基本的に 単純な 直線近 似 で

あ る た め 目 安的 な も の で あ る こ と を理 解 し た 上 で

使用 しな けばな らな い こ と
｡ ④w t % の ノ

ー

マ ラ イ ズ

化 は安易に 用 い る と 重大 な誤 解 が 生 じて く る こ と

が あ るの で 注 意する こ と
｡

ま た ､ 濃度変換の 作業 を本体側 プ ロ グ ラ ム 上 で

お こ な わ ず に 測定終 了 後直 ち に X 線強度 の 値 を

A S C I I 変換 させ PC に転送 し､
P C の S p r e a d s h e e t

上 で 濃度変換 を お こ なう方が ハ ン ドリ ン グは い い

の で は な い か と 考 え る
｡

今後､
こ れ ら の 問題点を参考 に して 学内 ユ

ー

ザ

ー

向け の 線分析 マ ニ ュ ア ル を作成 し
､

こ れ が EP M A

分 析 をお こ な う ユ
ー

ザ
ー

の 方々 に少 し で も 参考 に

し て 頂け る も の に なれ ば報告者 に と っ て 幸甚 で あ

る
｡
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