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旦_し研究目的

環境問題-の対応から飲料缶や自動車部晶を中心にリサイクル率が年々高

まり､これらスクラップを鉄源として使用する機会が増加している｡それに伴

い､スクラップから混入するCu､ Snといったトランプェレメントの分析のニー

ズが増大している｡トランプェレメントの定量分析を行う場合､スクラップ材

から試験片を切り出し､湿式分析やスパーク放電発光分光分析法などの機器分

析により行うのが一般的であるが､分析に必要な時間やコストを下げるために

は､より迅速かつ簡便な分析法の開発が望まれている｡　本研究ではスクラッ

プ鉄から試験片を切り出すことなく､スクラップ鉄に測定子を聴診器のように

接触させて､ Cu､ Sn､ Pb､ Sb､ Bi､ Znその他のトランプェレメントを迅速に検

出できるトランプェレメント検出器を開発することを目的とした｡
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3.研究成果の概要

平成1 4年度はトランプェレメント検出器の製作を行った｡トランプェレメ

ント検出器の原理は低圧レーザー誘起プラズマ発光分光法である｡測定子とな

る小型の減圧チャンバーと試料板との気密性を保つため特殊なシリコンゲルシ

ート((樵)ジェルテック0･5)をパッキングとして用いたところ､試料板の表面

が荒れていたり波打っていても､シリコンゲルシートが試料表面の形状に適合

するためチャンバーの真空を保つことができた｡スクラップ鉄の表面は平滑で

はないことが予想されるので､今回製作した減圧チャンバーが実際のスクラッ

プ鉄試料にも使用できるものと思われる｡

そこで､緑及び灰色に塗装された鉄板やトタン板をスクラップ鉄のモデルと

して使用し､今回製作した減圧チャンバーを用いて低圧レーザー誘起プラズマ

発光スペクトルを測定した｡雰囲気としてはAr及びHeを用い､ Nd:YAGレ

ーザー光の伝送及び集光は誘電体多層膜ミラーと平凸レンズを用いた｡その

結果､緑色の塗料中にはCrが含まれ､灰色の塗料中には肌が含まれること､

また､パルスレーザー光の照射回数を制御することにより深さ方向分析が可能

であり､塗装膜及びバルクの元素分析が区別して行えることが確かめられた｡

この結果は学会講演及び論文により公表した｡

また､減圧　血､ Ne及びHe雰囲気中でトランプェレメントであるSn及

びZnの発光特性を調べたところ､試料原子と雰囲気ガスとの衝突により第一

種の衝突励起が起こること､またNe雰囲気中では特定のZnイオンの発光

強度が選択的に増加し､それはNeイオンとZn原子の共鳴的電荷移動衝突に

より起こっていること､共鳴的電荷移動衝突により励起されるZnイオンの発

光強度は大きく増大し分析線として適することがわかった｡この結果は学会講

演及び論文により公表したoこの結果より本法では分析元素により雰囲気ガス
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の選択が重要であることが分かった｡

平成1 5年度は､前年開発したトランプェレメント検出器のNd:YAGレーザ

ー光伝送部分を､レーザー伝送用光ファイバー(三菱電線工業STU･1200Ⅰ,コ

ア径1.2mm¢,3m)に変更して実験を行った｡　フラッシュランプ励起高出

力パルスレーザー光(波長532mm,パルス幅10ns)を光ファイバーに導入し､

また光ファイバーから出射したレーザー光を平行ビームに戻すためのコリメー

ターは､同社製D85･THLのレンズ部分を､ 1064mm用反射防止コーティング

無しの石英製レンズに変更した物を用いた｡　レーザー光をこの光ファイバー

に通したところ､石英レンズで試料表面に絞り込んでも小さなスポットは得ら

れず､光ファイバーのコア径程度までしか集光できなかった｡　その状態で入

射レーザー光の出力を上げて行き､試料表面でレーザー誘起プラズマを発生さ

せようとしたところ､光ファイバーの入射口でブレークダウンが起き､光ファ

イバーは破壊されてしまった｡　光ファイバーを通して試料表面にレーザー誘

起プラズマを発生させようとする場合には､光ファイバー-のレーザー光の導

入方法を工夫する必要があることが分かった｡

研究の期間が限られているため､高出力レーザー光の光ファイバーによる伝

送は断念し､トランプェレメント検出器の構造を変更することにした｡　新し

い検出器では､ピーク出力が中程度の高繰り返しレーザーダイオード励起Qス

イッチNd:YAGレーザー(波長1064nm､ピーク出力は繰り返し周波数lkHz

の時に約40kW )のレーザー光を光ファイバーにより伝送してレーザーアブレ

ーションにより試料のサンプリングを行い､試料原子の励起は-リウムグロー

放電プラズマにより行うこととした｡　実験で使用したレーザー光伝送用の光

ファイバーは､コア径　が　400pm¢､長さ100mの三菱電線工業製

ST-400E･SYを使用した｡　この光ファイバーをレーザー光は約70 %透過し
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たが､レーザービームの質が劣化したためか､色の付いた試料上でのみレーザ

ーアブレーションが起き､金属ではレーザーアブレーションを起こすことがで

きなかった｡　しかし､光ファイバーによりレーザー光を伝送してもレーザー

アブレーションは起きることが確認できたので､今回使用したものよりピーク

出力の大きなレーザーダイオード励起YAGレーザーを用いれば､鉄鋼試料など

の金属材料でもレーザーアブレーションによるサンプリングは可能になるもの

と思われる｡

そこで､レーザー光を光ファイバーに通さずに直接金属試料に照射してアブ

レーションにより試料のサンプリングを行い､試料原子の励起は-リウムのグ

ロープラズマにより行う新しい励起源(トランプエレメント検出器)の特性を

調べることとした｡　その結果､試料原子の発光スペクトル強度はレーザーア

ブレーションの繰り返し周波数で変調され､それに対しプラズマガスや､ガス

中の不純物の発光スペクトル強度は変調されないので､ロックインアンプを用

いた位相敏感検波を行うことにより試料原子の発光だけが検出でき､プラズマ

ガスや不純物の発光は除去できる可能性があることが確かめられた｡この結果

は論文､学会講演､及び国際会議において公表した｡

4.報告資料

(1)論文の別刷等 p.8 -p.30

(2)学会報告等の講演要旨

国内学会発表要旨　　　　p.31 - p.35

国際学会発表要旨　　　　p.36 - p.38

(3)依頼講演要旨　　　　　　p.39 - p.51
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