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 2.3 測定サンプルの調整および測定サンプルの
選択 XPS測定用試料(表 1)は素地として電気亜鉛
めっきを施した鉄薄板(面積 1.81cm2)を用いた. 試
料形状に関しては当初測定に適した長方形小板を
準備していたが, 鋭角になった外辺部と中央平面
部でクロム層厚さにむらが生じることが分かった
ためこれを取りやめ, 既存の亜鉛めっき製品を検
討した結果, 輪形状をしたワッシャーが最も亜鉛
上の化成皮膜層厚さのむらが少ない基盤形状であ
ると判断し, ワッシャー形状(外径 10mm, 内径
3mm, 1mm厚)をベースとして各種化成処理を施し,

試料とした.

 化成皮膜処理は , めっき浴液として光沢剤
MG333A 15ml/L および MG333B(三原産業社製)

0.8ml/Lを添加した, 亜鉛濃度 27g/L(0.20M)，塩化
アンモン濃度 200g/L(3.74M)のものを用い, 浴温
25℃, 電流密度 0.3A/dm2, 浴の PH6.0 を基本条件
とし, 液量 40Lにおいて 60分間電析した. このと
きめっき浴液中の 6 価クロム濃度を変化させ複数
の試料を作製した. また試薬(表 2)は粒状のものを
乳鉢で粉末状にしたうえでカーボンテープに付着
させ層状にしたものを用いた.  
 以上作製した試料より測定対象を選んだ. まず,

表 1中めっき浴液 6価クロム濃度が異なる 4試料
(0ppm, 100ppm, 1000ppm, 10000ppm)を測定対象と
し, 測定施設の使用時間内に 3試料(0ppm, 100ppm, 

10000ppm)を測定した. また各スペクトル波形同
定のための試薬として表 1 に記載のうち金属クロ
ム(Cr), 酸化クロム(Cr2O3), 2 クロム酸カリウム
(K2Cr2O7), 水酸化クロム(Cr2O3 50～65%)を測定し
た.

 これらに加え, 将来の製品化を想定して作製さ
れた三原産業製 3価クロム化成処理を施された試

(a) A-01(0ppm) 

(b) A-06(100ppm) 

(c) A-09(10000ppm) 

Fig.1 Cr2p3/2

料(表 2中M200-01～04番)のうち, 6価クロム濃度
への影響を調べるため, 0ppm, 100ppm, 500ppmの 3

試料を測定した.

3. 測定結果
図 1に, 3価クロム化成処理皮膜中の 6価クロム
濃度を変えた場合(表 1 A-01, A-06, A-09)の Cr2p3/2

スペクトルを示す. 各元素の光電子スペクトルの
束縛エネルギーは炭素化合物を 285.0eV として補
正した. Cr2p3/2スペクトルには波形解析により, 6価
クロムである CrO3に起因する 578.9eV, 3価クロム
水和物である Cr(OH)3 に対し 577.3eV , 3 価クロ     

Table.2 
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(a) A-01(0ppm) 

(b) A-06(100ppm) 

(c) A-09(10000ppm) 
Fig.2 Cr1s
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(b) Cr1s 
Fig.3
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