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of S Phase

AIP法による DLC膜のトライボロジー特性に与える成膜条件の
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影響

大気中熱処理による AIP-DLC膜のマクロパーティクル除去の検

討

電析法による水素製造用電極の作製

電解処理法による水素製造用電極の作製

電解処理法による水素発生用電極の作製

気化性さび止め性試験における前処理改善方法の検討

気化性防錆材のポリエチレンフィルムとの共存性

電解処理法を用いた超希薄溶液からの白金微粒子の析出

Wood浴からのストライクめっきの析出挙動

チタンへの前処理方法がめっき密着性に及ぼす影響
Cr-SiC Strain Sensitive Cermet Films Prepared by Ion Beam Sputtering

SiC添加による Cr系歪抵抗薄膜の高温電気特性の改善
Fabrication and Evaluation of Solid Oxide Fuel Cells with Double 

Electrolyte for Operating at Low Temperature

MEMS技術を用いた新規センサの開発

超音波MEMSセンサを用いた自律移動ロボット

インピーダンス分光によるMISダイオードの界面準位密度分布

評価

塗布型有機トランジスタのセルフアライン法による寄生容量の

低減とインピーダンス分光法による周波数特性評価

小型電子デバイス向け圧電型振動発電デバイスの開発

強誘電体MEMS振動発電素子の試作とモデリング

圧電式振動発電素子の特性向上に対する物質科学的アプローチ
Preparation of P(VDF/TrFE/CTFE) Terpolymer Thin Films for Infrared 

Sensor of Dielectric Bolometer Mode

Air-Gap構造を用いた短チャネル・高速有機トランジスタ
Short-Channel and High-Mobility p- and n-Type Organic Single-Crystal 

Transistors with Air-Gap Structures

Organic Active-matrix TFTs with Air-Stable Organic Semiconductors

イオン液体を用いた低電圧駆動有機トランジスタの高速化
1,700 W/mKを有する高熱伝導グラファイトの絶縁化

複製防止のための象嵌構造のホログラム

インプリント法を用いたフレキシブル三次元有機トランジスタ

の作製

インプリント法を用いたフレキシブル三次元有機トランジスタ

の開発
UVインプリント法を利用したフレキシブル三次元トランジスタ

の開発
Androidによる機器制御アプリの紹介ならびに開発事例

ウェブサイトで操作できるグラフィックスアプリケーションの

開発
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有機トランジスタを用いた薄型ディスプレイ用アクティブマト

リクスの開発

テラヘルツ光を用いた非破壊検査技術の開発
The Fast Calculation of Diffraction and its Application to 360° Computer-

Generated Holograms

LEDを用いた照明器具の光学特性と測定支援

幾何光学に基づいた自己遮蔽対応型計算機ホログラムの高速計

算法

自己遮蔽に対応した円筒形計算機ホログラムの高速計算法

落下試験機を用いた製品衝撃強さ評価法の実験的検証

統計分析手法を導入した製品の許容衝撃レベルについての考察

段ボール箱の圧縮強さに及ぼす静荷重の影響

振動を受けた段ボール箱の強度について

褥瘡予防寝具の圧縮特性と仰臥位における官能評価

インテリアファブリックスの断熱性評価と省エネ効果の検討

モニターを用いた聴取実験による気づきやすい音の評価

人の印象に考慮した気づきやすい音のデザイン　－心理面と生

理面からのアプローチ－

汎用有限要素解析ソフトを用いた緩衝設計に関する基礎的研究

製品の破損事故や過剰設計の防止に役立つ蓄積疲労振動試験シ

ステム

包装品の振動疲労評価実験モデルについて

振動試験の現場再現精度向上に関する取り組み

非ガウス型ランダム振動試験システム
Non-Gaussian Random Vibrations Using Kurtosis

歩行帯電電位に及ぼす湿度の影響

歩行動作による人体の静電気帯電

凹凸型ゲル微粒子による金属ナノ粒子の吸着・複合化

複合微粒子の開発と応用

高分子アゾ重合開始剤を用いたゲル微粒子の調製におよぼす反

応条件の影響および複合化

食品副産物を利用した染色廃液吸着システム

変異原物質吸着剤
CF3基および NH2基を有する芳香族ポリアミド微粒子のキャラ

クタリゼーション

沈澱重合法によるナノファイバー状芳香族ポリアミドの調製

芳香族ポリアミド微粒子の作製について

共重合化によるフッ素含有芳香族ポリアミド微粒子の機能化
Fabrication and Characterization of Aromatic Polyamide Nanofi ber

ピリジンおよび水添加系で作製された芳香族ポリアミド微粒子

の比較

低 pH法によるプラズマ液中殺菌の分子生物学的メカニズム

低 pH法による効率的プラズマ液体殺菌の分子生物学的メカニズ

ム
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Dental Treatment Using LF Plasma Jet with Reduced pH Method 

-Disinfection of Dentin-

Inovative Disinfection for Dental and Surgical Therapies Combined with 

the Plasma Treated Water and Reduced pH Method

OHラジカル生成を意図した水溶性へテロポリ酸酸化分解触媒の

合成とその性質
Simulation of Alignment of CNT by Water Flow for Aluminum/CNT 

Composites

Thermal Anisotropy of CNT/Aluminum Composites and its Applications

Ni3Al-Ni3V系 Ni基超々合金のパルス通電焼結法による作製

高熱伝導性 Al/VGCF複合材料への CNT微量添加の効果

粉末冶金法による Ni基超々合金の作製と特性評価

高熱伝導性複合材料
VGCF/CNTをハイブリッド分散させたアルミニウム基高熱伝導

性複合材料の開発
Improvements of Thermal Conductivity of Aluminum Based Composites 

Containing VGCF-CNT Network by Heat Treatments of CNT

Synthesis and Novel Application of Nano- or Mezzo-Scale Porous 3C-SiC 

Coatings by Sicarbonization Technique

VGCF/CNTネットワークを用いたアルミニウム基高熱伝導複合

材料の CNT熱処理の影響

準安定相を利用したセラミックスの特性向上

カーボンナノチューブの合成と可能性について

放電プラズマ焼結法を用いたアルミナ／カーボンナノコイル複

合材料の作製

ゴミからエネルギーを作る～建築廃材の資源化に対する産技研

での取り組み

木質系建築廃材の液体燃料化に適したガス化炉の検討

微生物の基礎

ガス化技術を用いた船内廃棄物の有効利用

家畜排泄物炭を用いた燃焼法の検討

空気圧を利用した遮水シートの品質管理

カーボンナノチューブ高次構造体

防染タオルの開発

ガス透過性防水シートの環境放射能汚染対策への適用に向けて

－腐敗性廃棄物や除染土壌等への雨水浸透防止－

繊維製品および繊維応用製品に関するトラブルの原因解析

ポリビニルカルバゾール薄膜中でのシクロメタル化白金 (II)錯体

の電界発光特性
Effi cient White Electroluminescence from Two Phosphorescent Ir(III) 

Complexes Embedded in Poly(N-Vinylcarbazole)

薄膜白色光源用電界発光型インクの開発
2種のりん光性イリジウム (III)錯体を有する分子分散型高分子

電界発光素子からの白色発光
Operating Voltage-Independent White Electroluminescence from Two 
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Phosphorescent Ir(III) Complexes Embedded in Poly(N-vinylcarbazole)

電気泳動堆積法による異形酸化チタン微粒子の薄膜化と色素増

感型太陽電池用光電極への応用

異形酸化チタン微粒子光触媒の高活性化と固定化技術の開発

粒子サイズの揃った針状酸化チタン微粒子の簡便な製造方法

熱分解により易剥離する粘着剤の開発

皮革素材判別のための顕微鏡観察手法の改良
JES法による溶出総クロムの分析について (1)
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MALDI-TOF/MSによるポリカーボネート中の添加剤の分析

災害救援教育者用Webアプリケーションの開発
両極性パルスによる焼結ダイヤモンドの放電加工

レーザを用いた局所合金化技術－炭素鋼を局所的に高級鋼に－

ドリル出口バリの生成過程とその抑制

カップ型電着ダイヤモンド砥石の放電ツルーイングと研削加工

ガルバノミラーを用いたレーザ焼入れ

高強度・低弾性率人工骨への適用を目指したチタン粉末の積層

造形　－配列した貫通孔を有する構造体の造形に関する検討－

深絞り加工におけるサーボプレスモーション設定のための成形

性迅速評価法

低密度相の晶出を利用した引け巣のない軽量鋳造材料の開発

冷間加工後に時効処理を施したチタン合金の摩擦摩耗特性

成形シミュレーションを活用したテーラードブランク材の成形

技術の確立

ウッド Niめっき基材上への Cu微粒子生成技術を利用した微細

孔 PVD硬質膜の形成

高い変形能を有する耐震補強金具締結用タッピンねじの開発
AIP法による DLC膜の特性におよぼすプロセスガスの影響

電析法による省資源対応型水素製造用電極の作製

電解処理法による超希薄溶液からの白金ナノ粒子触媒の作製

ウッド浴からのニッケルストライクめっきの析出挙動
SiC添加による Cr系歪抵抗薄膜の高温電気特性の改善

微細象嵌構造による振幅型ホログラムの作製
MEMS技術を使った圧電型振動発電デバイスの開発

微細加工技術を用いた有機トランジスタの高性能化

高機能な触覚センサシステムの開発

複製防止を考慮した微細象嵌構造による振幅型ホログラム

インプリント法を用いたフレキシブル 3次元有機トランジスタ

の開発

インターネット上で操作できるグラフィックスアプリケーショ

ンの開発
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技術報告及び技術論文概要

【技  術  報  告】

蓄積疲労スペクトルを用いた振動試験条件の作成と輸送環境の分析

津田和城　中嶋隆勝　山内佳門

井上良隆

　現在さまざまな業界で振動試験が行われ，振動によるトラブルが事前に調査されている．し
かし現在の試験精度は十分とは言えず，市場トラブルや過剰設計を完全に防止できていない．
試験精度を向上していくためには，振動によって製品にかかる負荷を正確に把握する必要があ
る．これまでのマイナー則を用いた方法では，製品への負荷に対して振動の振幅や時間は考慮
できるが，振動数は考慮できなかった．そこで新たな評価基準として，振動数ごとに製品への
負荷を把握できる蓄積疲労スペクトルを提案した．本基準は輸送環境と等価な試験条件の作成
や輸送環境の分析に利用できると考えられているが，実際に利用できるかは十分検討されてい
ない．そこで本基準を用いて，実際の輸送環境と等価な試験条件の作成や分析ができるかを検
討した．さらに分析を容易にするために，本基準の区間積分を試みた．その結果本基準の利用
により，輸送環境と同程度の厳しさの試験条件を作成できることが確認できた．また区間積分
値の利用により，どの道路やどの経路が製品にとって厳しいのかを容易に把握できることがわ
かった。本報告では以上の内容について実データを示しながら解説する．

MEMS 技術を用いた圧電型超音波センサの開発

田中恒久　金岡祐介　宇野真由美

村上修一　山下　馨

　自動車のバックソナーやロボットの障害物検知センサとして，超音波センサが用いられてい
る．従来型の超音波センサは，バルク型の単体センサが一般的である．我々は MEMS 技術を用
いて作製することにより，超音波センサの小型化，アレイ化を行った．作製した超音波センサは，
圧電材材料を含む薄膜構造である．振動膜が数ミクロンの薄膜であるため，超音波の発信は難
しく，受信専用のセンサであるが，超音波が入射すると，薄膜部が振動し，圧電効果により電
気信号が出力されて物体が検知されるしくみである．また，圧電型 MEMS センサとしては，感
度が低く，共振周波数のばらつきが大きいことなどの課題を見出したが，センサ構造を改善す
ることにより，高感度化，共振周波数特性の改善を図ってきた．以上の内容について，技術報
告として解説する．

鉄が誘発した各種工業製品のトラブルに対する原因解析
－繊維製品を中心に－

浅澤英夫
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　繊維製品を主とする各種工業製品の製造，流通，消費過程におけるトラブル ( 変色，異物付着，
変形，破損等 ) に対して，試薬の色の変化を利用する呈色反応や炎色反応などの化学分析，及び，
フーリエ変換赤外分光光度計 (FT-IR) や蛍光 X 線分析計 (EDX) などの機器分析により原因解析
を行うことで，原因物質の特定を行ってきた．本報告では，長年にわたって蓄積した高度な分
析技術を駆使して，多くのトラブルの原因を解析した結果，原因物質として “ 鉄 ” が特定できた
事例に関して，トラブルの様態とその解析手法について報告する．とくに，屋根からの水滴に
よるシーツの黄変について，チオシアン酸カリウムと塩酸蒸気を用いた呈色反応により，黄変
部分から鉄が同定されたことから，水滴に含まれる鉄の酸化 ( 鉄さび ) による黄変と推測された
事例や，ヒノキチオールによる抗菌加工を施した下着の黒変について，呈色反応と蛍光 X 線分
析により，黒変部分から鉄が同定され，ヒノキチオールと鉄が形成したキレート錯体による黒
変と推測された事例などについて詳述する．

法人運営システム導入と所内システム連携

新田　仁　石島　悌　平松初珠

中西　隆

　2012 年 4 月に大阪府立産業技術総合研究所は地方独立行政法人に移行し，新たなスタートを
切った．これに伴い，これまで，大阪府庁の総務事務システムによって管理していた出張休暇
管理や財務管理などの総務関係の業務について，新規導入される法人運営システムにより管理
することになった．総務事務システムは大阪府庁イントラネット上に配置されていたが，法人
運営システムは産技研イントラネット上に配置することとなった．これまで，職員は普段，産
技研イントラネット上の端末を利用しているにもかかわらず，総務関係の手続きを行う際には，
総務事務システムが利用可能な大阪府庁イントラネット接続端末のある場所まで移動する必要
があった．しかし，法人運営システムへの移行後は，産技研イントラネット端末から総務関係
の手続きが可能になり，職員の業務効率の向上に寄与できた．また，産技研の情報分野職員が
独自開発した所内システムと法人運営システムのデータ連携が可能になり，顧客情報と財務情
報の連携など新たなメリットも生まれた．本稿では，これらを実現するに至った経緯やソフト
ウェア開発の内容などを解説する．

金属分析における考え方・分析法と分析事例
－品質管理，クレーム処理，製品開発等へ向けて－

岡本　明

　製造業のグローバル化に伴って，海外製の部材，製品が我国市場に多く出回っている．この
動きは，円高の影響により，輸入部材・部品の活用がさらに加速すると予想される．海外製の
材料や部品の一部では，品質や性能が十分に確保されていないものがあり，それらを活用した
製品においては破損・腐食などのトラブル事例が発生し，当所に持ち込まれている．金属材料
の材質は，強度・耐食性などの性能を発揮させる要であり，製品の品質確保のために金属分析
の重要性が高まっている．金属分析は，材料に含まれる元素の含有量として正確で高精度な分
析値を得る必要がある．しかし，その値は分析に使用する機器，測定条件，材料の前処理法，
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元素の組み合わせなどによって影響を受ける．また，近年では検出の高感度化が進み，試料マ
トリックスによる妨害も無視できなくなっている．したがって，実分析においては，分析目的
を正確に把握し，対象となる材料の特定，分析にあたっての前処理や分離，使用する分析機器
ならびに測定条件の最適化などを含め，それらが結果に及ぼす影響も理解してすすめる必要が
ある．本報告では，金属分析を行うに際しての基本的な考え方ならびに分析方法について概説し，
分析の事例について紹介する．

【技  術  論  文】

ジオシンセティックスの高速引張り特性に関する研究

西村正樹　赤井智幸

　東北地方太平洋沖地震による未曾有の被害が報告される中，土木構造物の安全，安心に対す
る意識はますます高まっており，ジオシンセティックス ( 土木・建設用途に用いられる繊維・高
分子材料の総称 ) に対しても，高度な性能，信頼性がより強く求められている．ジオシンセティッ
クスの力学特性に関しては，用途や適用される状況に基づき，地震発生時をも想定して設計引
張り強さなどが決定される．一方，ジオシンセティックスは粘弾性を示す高分子から構成され，
力学特性は変形速度に依存する．したがって，大規模地震を考慮した場合，高速変形下での実
際の力学特性値や，その速度依存性を評価することは極めて重要である．本研究では，ジオグ
リッドと遮水シートの 2 つのジオシンセティックスについて，地震時相当の高速領域を含む種々
の速度で引張り実験を行い，力学特性の速度依存性を評価した．その結果，双方のジオシンセ
ティックスについて，力学特性値の速度依存性が確認された．今後，それらの結果を基に，各々
の力学特性値の速度依存性を考慮して適切な力学特性値を選定した上で，割増し係数を導入す
ることで，より合理的且つ経済的な耐震設計が可能になると考えられる．

レーザ合金化による低炭素鋼の局所的な表面硬化法

山口拓人　萩野秀樹　武村　守

　レーザ合金化とは，レーザ照射によって基材表面を局所的に溶融し，溶融領域に他の元素を
混合させることで，基材の表面に新たな特性を付与する手法である．本研究では黒鉛粉末を用
いたレーザ合金化により，低炭素鋼の表面に炭素を供給し，局所的に高炭素鋼並みの硬さと耐
摩耗性を有する合金層の形成を試みた．特に合金層のミクロ組織に着目し，炭素供給量やレー
ザ照射条件との関係を系統的に調査した．その結果，適切な条件において，均一なラスマルテ
ンサイト組織からなる無欠陥の合金層が得られることが分かった．合金層の硬さは約 800 HV，
硬化深さは約 0.4 mm であり，浸炭で得られる硬化層に匹敵する特性が得られた．広い面積の合
金層を得るため，一定間隔でレーザ照射位置を移動させながらレーザ合金化処理を複数回行っ
た後，合金層の上から回折型光学素子を用いてレーザ焼入れを行ったところ，約 4 mm 幅にわたっ
て均一な硬さを有する合金層を形成させることができた．この手法によって得られた合金層の
摩耗特性を，大越式迅速摩耗試験機を用いて調べた結果，母材と比べて耐摩耗性が大幅に向上

することが確認できた．
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湿式酸化分解のための水溶性鉄系触媒の開発

林　寛一　中島陽一

　環境意識の高まりから揮発性有機化合物 (VOC) や農薬など環境中有害有機化合物の無害化が
叫ばれて久しい．なかでも排水処理は様々な産業活動に関わる課題のひとつである．これまで
我々は，「持続可能な社会」を目指し，安全・安心な環境技術の開発を行うため，鉄を用いる水
溶液中有機化合物の酸化分解処理法に関する研究を行ってきた．鉄は地球上に比較的豊富にあ
る元素である．フェントン反応と呼ばれる技術は，Fe2+ と過酸化水素との反応から生成する，強
力な酸化剤の OH ラジカルを利用する簡便かつ低コスト酸化分解処理法としてよく知られてい
る．さらに，我々はこの反応の変法である，III 価鉄種 ( 鉄サビに類するもの ) を用いる方法につ
いても研究も行ってきたが，これらの方法は，鉄残渣処理や反応剤の水不溶性が原因による低
反応効率といった課題があった．そこで，本稿ではこれらの諸問題を解決するために水溶性金
属酸化物であるヘテロポリオキソメタレートを用い，水に可溶な鉄酸化触媒の合成を行い，そ
の酸化還元能ならびに水中有機化合物としてベンゼンの分解について研究した結果を報告する．



技　術　報　告
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蓄積疲労スペクトルを用いた
振動試験条件の作成と輸送環境の分析

Creation of Vibration Test Condition and Analysis of 
Transportation Environment Using Accumulated Fatigue 

Spectrum

津田　和城 *　 中嶋　隆勝 *　         山内　佳門 **
Kazuki Tsuda      Takamasa Nakajima　Yoshikado Yamauchi

井上　良隆 **

Yoshitaka Inoue

(2012年 6月 19日　受理 )

キーワード：振動試験，蓄積疲労，スペクトル，加速，分析，伝達率，パワースペクトル密度

1.　はじめに
　

　筆者らは，振動試験 1−3)の精度向上を目的として，

蓄積疲労振動試験システムを提案している 4,5)．本シ

ステムは，輸送ルート，加速係数，安全率などを入力

することにより，ランダム振動試験の条件を導出し，

試験を実施できるシステムである．本システムでは，

蓄積される疲労の新しい評価基準として，振動数ごと

に製品にかかる負荷を把握できる指標として蓄積疲労

スペクトルを採用している．そのため，振動数の影響

を考慮した上で，輸送環境と等価な試験条件の作成や

輸送環境の厳しさの分析が可能になる．

　これまで，製品にかかる負荷を調べるには，
Palmgren-Miner則やピークカウント法を用いた疲労評

価 6−8)が行われていた．しかしこれらの方法では，振

動数を考慮せず振幅のみに注目しているため，振動数

の影響を考慮した疲労評価はできなかった．具体的に

は，加速度が同じであれば，10 Hz，100秒間の振動

と 100 Hz，10秒間の振動は等価であると評価せざる

を得なかった．しかし現実の包装貨物においては，10 

Hz，100秒間の振動の方が厳しいことが経験的に知ら

れており，振動数を無視した疲労評価には限界がある．

* 　 製品信頼性科
**　IMV株式会社

このように振動数の影響を考慮できる点が，従来の
Palmgren-Miner則やピークカウント法を用いた試験条

件の導出法に対する改善点といえる．

　本報告では，実際の輸送環境を対象にして，等価な

試験条件の作成や輸送環境の分析に，本システムおよ

び本指標を活用する方法について紹介する．まず，本

指標の基本となる Palmgren-Miner則や狭帯域ランダ

ム振動下での蓄積疲労を取り上げながら，本指標につ

いて説明する．次に，事前に輸送中の荷台振動が調査

されている輸送環境を対象にし，本指標を用いて輸送

によって製品にかかる負荷を求め，この負荷と同じに

なる試験条件を導出する．これにより，等価な試験条

件を作成し，輸送環境と同じ厳しさの試験で評価する

ことできる．すなわち，本システムによりこれまで一

部の専門家以外，実施困難であった試験条件の導出が，

誰でも自動的に実施できる．

　最後に，輸送環境の分析を容易にするために，振動

数に対して本指標の区間積分を行う．得られた値 (以

下，区間積分値と称す )は，ある輸送環境で蓄積され

る，振動数帯域に関連する疲労を意味する．この区間

積分値を用いて走行道路 (一般道路や高速道路など )

や経路 (往路や復路など )ごとに製品にかかる負荷を

求めて比較検討することにより，個々の輸送環境の厳

しさを評価することができる．
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　(5)

　　　　　　

　式 (5)を式 (3)に代入すると，蓄積疲労 β は式 (6)で

表現できる．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　(6)

　上式を積分の形式で表すと式 (7)となる．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
(7)

　上式に式 (4)を代入して整理すると，蓄積疲労は式
(8)となる．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
(8)

　　　   f0 ：　期待振動数 (Hz)

　　　　T：　振動時間 (s)

　　　  f() ：　確率密度関数

　　　　a：　加速度の変数

　　　 Δa ：　確率密度関数の微小区間

　　　 Γ()：　ガンマ関数

　2.3　蓄積疲労スペクトル
　狭帯域ランダム振動の蓄積疲労 βを広帯域ランダム

振動に拡張し，蓄積疲労スペクトル β(f)という新しい

蓄積疲労の評価指標を定義する．

　狭帯域ランダム振動では，式 (3)の Siを aiとおき，
aiの標準偏差 αを用いて，式 (8)に示すように蓄積疲

労 βを定義した．一方，広帯域ランダム振動では，式 (8)

の σの代わりに，aiのパワースペクトル密度 PSD(f)

の平方根を用い，式 (9)に示すように蓄積疲労スペク

トル β(f)を定義する．これにより，蓄積疲労を振動数
fごとに評価でき，異なる複数の振動による蓄積疲労

を振動数ごとに足し合わせすることが可能となる．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
(9)

 

　

　　 　β()：蓄積疲労スペクトルの関数

　　PSD()：パワースペクトル密度の関数

　σの代わりに PSD(f)の平方根を用いた理由は次の

とおりである．広帯域ランダム振動の σは，PSD(f)の

全振動数範囲での積分値の平方根である．しかし，蓄

積疲労スペクトルはスカラー量ではなく，振動数 fの

振動成分が蓄積疲労に寄与する度合いを示す指標でな

ければならない．そこで，振動数 fに限定した振動の

強さを代表する値として PSD(f)の平方根を用いるこ

とにした．ただし，β(f)の全振動数範囲における積分

2.　蓄積疲労スペクトルの概念

　ここでは，蓄積疲労スペクトルの基本となる
Palmgren-Miner則や狭帯域ランダム振動下での蓄積疲

労を取り上げながら，本指標について説明する．

　2.1　Palmgren-Miner則
　疲労破壊は，応力が小さくても繰り返し負荷される

ことにより，破壊に至る現象である．疲労寿命を推定

する際には，対数グラフの縦軸に応力 S，横軸に破壊

に至るまでの回数 Nをとった S-N曲線が用いられて

いる．応力 Sと回数 Nには式 (1)の関係があり，βは

蓄積される疲労 (以降，蓄積疲労と呼ぶ )を表してい

る．しかし実環境では異なる振幅の応力が作用するこ

とが多く，このような場合に Palmgren-Miner則が用

いられている．この法則は，異なる振幅の応力による

損傷度は個々に蓄積され，その和が 1を超えると疲労

破壊するというものである．この関係は式 (2)で表現

でき，蓄積疲労で表すと式 (3)となる．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　(1)
 

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　(2)

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　(3) 

　　　　α ：　製品の加速係数

　　　　β ：　製品の蓄積疲労

　　　　N：　破壊に至るまでの回数

　　　　S ：　応力

　　　　n ：　繰り返し回数

　2.2　狭帯域ランダム振動下での蓄積疲労
　期待振動数 f0の狭帯域ランダム振動の場合，ピー

ク値 ai はレーリー分布を示し，その確率密度関数
fRayleigh(x)は式 (4)となる．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　(4) 

　  fRayleigh()：　レーリー分布の確率密度関数

　　　　x：　変数

　　　　σ：　標準偏差

　Palmgren-Miner則を振動試験に応用すると，回数は

振動回数，応力は振動加速度のピーク値と見なすこと

ができる．ピーク値 aiの振動回数 niは，期待振動数
f0と振動時間の積である．さらに，振動時間は全体の

振動時間 Tと発生確率の積である．そして，発生確率

は f (ai)と Δaの積で表現できる．一方，Siは加速度の

ピーク値 aiで表される．したがって，式 (5)が成立する．
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値が，ピークカウント法による βと等価にはならない

ことに注意しなければならない．

　2.4　蓄積疲労スペクトルの区間積分
　蓄積疲労スペクトルを特定の振動数範囲 [f1, f2]で区

間積分したものを，その振動数範囲の振動成分がもた

らす蓄積疲労 βと定義する．これにより，製品の固有

振動数など，製品の脆弱な振動数範囲に対象を絞って，

疲労評価を行うことが可能となる．

 　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 (10)

　ここで，振動数範囲 [f1, f2]の蓄積疲労を求めるため

に，PSD(f)の区間積分値の平方根を，式 (8)に代入す

る方法を採用しないのは，振動数範囲が大きくなると，

狭帯域ランダム振動ではなくなり，ピーク値の分布が

レーリー分布と乖離するためである．一般に，広帯域

ランダム振動の場合，そのピーク値の分布は正規分布

となる傾向がある．

3.　蓄積疲労スペクトルを用いた振動試験
条件の作成

　蓄積疲労スペクトルを用いた，輸送環境と等価な振

動試験の加振条件の導出を行う．具体的には，事前に

輸送中の荷台振動が調査されている輸送環境を対象

に，本指標を用いて，輸送によって製品にかかる負荷

を定量化する．次に，この負荷と等価になる試験条件

を本システムにより導出する．

　3.1　荷台振動の事前調査
　今回，対象とする輸送ルート走行時の荷台振動の加

速度パワースペクトル密度を事前に調査した 10)．輸

送ルートは，往路で中央自動車道を利用し，復路で東

名高速道路を利用する輸送時間約 13時間の大阪－東

京間往復とした．走行した道路の詳細は表 1に示すと

おりである．図 1にバン (マツダ，ボンゴバン，最大

搭載質量 750 kg)の荷台振動の事前調査の様子を，図
2に，一般道路，中央自動車道，東名高速道路を走行

したときの荷台振動の加速度 PSDを示す．図 1に示

すように，輸送環境記録計を荷台後部の 2箇所 (左は

予備 )に取り付け，輸送中の荷台振動を計測した．た

だし記録計の計測結果は荷台の回転方向の動きに影響

を受けるが，ここでは，その影響が十分小さいと見な

し，垂直方向の振動のみを調査対象としている．さら

に，計測する荷台振動の振動数範囲は，JIS Z 0232に

記載されている試験条件 (図 5参照 )と同じ 3～ 200 

Hzとしている．

　3.2　実輸送における蓄積疲労スペクトルの推定
　図 3に示すように，試験機の振動テーブル上に包装

( ) dffβffβ
f

f∫
2

1

)(=, 21

dffPSDf
α

ΓT
f

f

α

∫ 2

1

}))(×2(×{×)
2

+1(×= 2

図 1　輸送時の荷台振動調査

 

表 1　輸送経路の詳細

 →  
 

No.  
 

1   → 
2   IC → 
3   JCT → 
4   JCT → 
5   IC →  

 →  

 
No.  

 

6   → 
7   IC → 

8   IC → 

9   IC → 

10   IC → 

11   JCT → 

12   JCT → 

13   JCT → 

14   JCT → 

15   IC →  

図 2　輸送時の荷台振動の加速度パワースペクトル密
度 (一般道路，中央自動車道，東名高速道路 )
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貨物を固定し，蓄積疲労計測用の加速度センサを製品

の側面に取り付けた．事前調査時 (実輸送時 )には製

品に加速度センサを取り付けていないため，製品の加

速度は測定されていない．そこで，事前調査で得られ

た各道路走行時の荷台振動の加速度 PSDを用いて振

動テーブルを振動させて，実輸送時に相当する製品の

加速度を測定した．次に，得られた各道路の加速度
PSDと各走行時間を式 (9)に代入することにより，輸

送によって製品にかかる負荷，すなわち蓄積疲労スペ

クトルを算出した．最後に，各道路の蓄積疲労スペク

トルを足し合わせ，全輸送経路に対する蓄積疲労スペ

クトルを算出した．得られた結果を図 4に示す．ただ

し，製品の加速係数 αは 3としている．

　3.3　試験条件の導出
　同様に，包装貨物を振動テーブル上に固定 (図 3参

照 )し，その振動の加速度 PSDを制御しながら，設

定した試験時間内に，3.2で算出した蓄積疲労スペク

トルと等価な疲労を製品に与える PSDを探索 (振動

試験条件を導出 )する．この PSD探索機能は本シス

テムに備わった機能である．導出された振動試験条件

を図 5に示す．ここで，試験の安全率は 1（輸送と同

レベル），試験時間は 30分 (JISの推奨最低試験時間 )

としている．

　3.4　結果と考察
　図 4に示すように，試験環境での蓄積疲労スペクト

ルと，輸送環境での蓄積疲労スペクトルを比較すると，

全振動数範囲にわたってほとんど差が認められない．

このことから，輸送環境で製品に蓄積される疲労を，

振動数まで正確に，試験で再現できていることがわか

る．また図 2と図 5を比較すると明らかなように，導

出された試験条件は JIS規格と明らかに異なり，輸送

中の荷台振動の加速度 PSDを反映した (どの道路走

行時においても荷台振動には 18 Hz付近や 102 Hz付

近にピークがある )ものになっている．このように本

指標を用いれば，輸送環境と等価な振動試験の加振条

件を導出できることがわかった．

4.　蓄積疲労スペクトルを用いた輸送環境
の分析

　高い振動数の振動に脆弱な製品もあれば，低い振動

数の振動に脆弱な製品もある．ここでは，特定の周波

数帯域に脆弱な製品について，蓄積疲労スペクトルの

区間積分を用いた，輸送環境の厳しさの分析を行う．

蓄積疲労スペクトルは関数であるが，その区間積分に

より定数で表現できる．これにより，ある製品に対し

て，輸送環境がどのように厳しいかを，道路別 (一般

道路，中央自動車道，東名高速道路）や経路別 (往路，

復路 )に比較分析することが可能となる．

　本章では，まず，蓄積疲労スペクトルにより得られ

る情報について整理する．次に，区間積分を活用する

効果について説明する．最後に，実輸送データに基づ

き，低周波 (3～ 25 Hz)に弱い製品と，高周波 (25～
200 Hz)に弱い製品に対して，輸送環境の厳しさの違

いを分析し，その結果を比較検討している．

　4.1　蓄積疲労スペクトル (振動数ごとの製品にか
かる負荷 )

図 3　振動試験の様子
図 4　輸送時や試験時の製品の蓄積疲労スペクトル

図 5　試験時の振動テーブルの加速度パワースペクト
ル密度
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　3.2で推定した走行道路別，経路別の蓄積疲労スペ

クトルを図 6(a)，(b)に示す．図より明らかなように，

今回の輸送では，10 Hz，40 Hz，90 Hz付近に負荷のピー

クがあり，特に 10 Hz付近のピークが大きくなってい

る．また，高速道路の負荷は一般道路よりも大きくなっ

ており，往路の負荷は復路と同程度であるものの，一

部，復路よりも若干大きくなっている．このように蓄

積疲労スペクトルから，特定の振動数に注目した形で，

走行道路別に製品にかかる負荷を把握できる．これは，

製品の脆弱性に関する特徴を考慮した上で，どの道路

やどの経路が製品にとって厳しいのかを判断する材料

になる．

　このように，蓄積疲労スペクトルは，試験条件の導

出や詳細な分析に，非常に有効な解析手段である．

　4.2　蓄積疲労スペクトルの面積 (振動数帯域ごと
の製品にかかる負荷 )

　前節より明らかなように，蓄積疲労スペクトルは，

詳細な分析には有効な解析手段である．しかしその反

面，簡易な分析には不向きである．たとえば，走行道

路別の蓄積疲労を棒グラフにしようとしても，指標が

関数であるため，振動数をパラメータとした三次元の

棒グラフになってしまい，一目瞭然とはならない．

　そこで特定の振動数帯域に対して，蓄積疲労スペク

トルを区間積分して (式 (11)参照 )，走行道路別に製

品にかかる負荷を推定し，その振動数帯域に関する蓄

積疲労を定数化する．これにより，走行道路や経路別

に，蓄積疲労を算出でき，棒グラフなどを用いた，わ

かりやすい比較分析が可能となる．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　  (11)

　ただし，振動数帯域を全振動数帯域に広げてしまう

と，従来のピークカウント法と同様，振動数の影響を

無視してしまうことになる．また，蓄積疲労スペク

トルの定義式は，狭帯域ランダム振動のピークの分布

がレーリー分布であることを前提として，設定されて

いる．そのため，その区間積分値に関しては，ピーク

の分布形状の違いなどによる誤差が生じる可能性があ

る．今後，この誤差を低減する手法の研究が必要であ

る．

　ここでは，全振動数帯域 3～ 200 Hzを 2分割し，3

～ 25 Hzと 25～ 200 Hzの振動数帯域に注目して，走

行道路別に製品にかかる負荷を推定する．分割する

振動数は，蓄積疲労スペクトルにおける 10 Hz付近と
40 Hz付近のピークの境にあたる 25 Hzとした（図 6

参照 )．図 7(a)，(b)，(c)に 3～ 200 Hz ，3～ 25 Hz，
25～ 200 Hzそれぞれの振動数帯域に注目したときの，

輸送全体に占める各走行道路の負荷の割合を，道路別，

一般道路と高速道路別，往路と復路別に示す．図 7(a)

より明らかなように，No.2の名神高速道路，No.4の

中央自動車道，No.10の東名高速道路の負荷が大きく

なっている．また図 7(b)，(c)から，今回の輸送では

一般道路と高速道路を比較すると高速道路の負荷が大

部分を占め，往路と復路を比較すると往路の負荷は復

路より約 10 ％大きくなっていることがわかる．さら

に図 7(a)より，3～ 200 Hzの割合と 3～ 25 Hzの割

合を比較すると同程度であるものの，3～ 200 Hzの

割合と 25～ 200 Hzの割合の比較では，No.4の中央

自動車道の割合が増加して No.10の東名高速道路の割

合が減少している．このことから，3～ 200 Hzの負

荷に及ぼす影響は 3～ 25 Hzの振動の方が，25～ 200 

Hz の振動よりも大きいことがわかる．このように，

蓄積疲労スペクトルおよびその区間積分値を用いれ

ば，特定の振動数あるいは，特定の振動数帯域に注目

した形で，輸送道路 Aと輸送道路 B（同様に，輸送

経路 Aと輸送経路 B，輸送形態 Aと輸送形態 B，輸

送環境と試験環境 )のどちらが製品にとって厳しいの

かが明らかになる． 

 

 (a)　輸送道路 (一般道路，中央高速道路，東名高速道路 )

 (b)　輸送経路 (東京－大阪間往復 )

図 6　各道路や各経路における蓄積疲労スペクトル

∫
200

3
)(=)200,3( dffββ
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5.　おわりに

　実際の輸送環境を対象にして，輸送環境と等価な試

験条件の作成および輸送環境の厳しさの分析に蓄積疲

労スペクトルを活用する方法について紹介した．以下

に要点をまとめる．
(1)蓄積疲労スペクトルから，輸送や試験によって製

品にかかる負荷を把握できるため，作成された試

験条件が輸送環境と同程度の厳しさであるかどう

かがわかる．
(2) 蓄積疲労スペクトルおよびその区間積分値から，

特定の振動数あるいは，特定の振動数帯域に注目

した形で，走行した道路や経路ごとに製品にかか

る負荷を把握できるため，どの道路やどの経路が

製品にとって厳しいのかがわかる．

(a)　輸送道路 (No.1～ No.15)

　　(b)　一般道路と高速道路                         (c)　輸送経路 (東京－大阪間往復 )

図 7　蓄積疲労の割合
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MEMS技術を用いた圧電型超音波センサの開発

Development of Piezoelectric Ultrasonic Sensor
 Using MEMS Technology
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キーワード：超音波センサ，MEMS，薄膜，圧電，PZT，チタン酸ジルコン酸鉛

1.　はじめに
　

　自動車のバックソナーやロボットの障害物検知セン

サとして，超音波センサが用いられている．従来から

市販されている超音波センサではバイモルフ型の超

音波センサが良く知られている．センサ数は単素子で

パッケージサイズは約 φ10 mmである．センサにバル

ク型の圧電素子を使用しているため超音波の送受信が

可能であり，単素子で物体の検出，二素子で超音波信

号の伝達が可能である．周波数特性は共振型であり共

振周波数は 40 kHzである．立体像計測用にセンサを

アレイ化しようとした時，センサ単体の外寸法が大き

くセンサパッケージ同士が干渉するためにセンサ配置

の狭ピッチ化が難しい．

　近年，MEMS技術を用いて作製された小型の音波

センサが MEMSマイクロフォンという名前で販売さ

れている 1)．MEMS とは，Micro Electro Mechanical 

Systemsの略で，フォトリソグラフィを基本にした立

体的微細加工技術を用いてシリコン基板等に作製され

たセンサやその他微細構造体等を集積化したデバイス

のことである．MEMSマイクロフォンは，携帯電話

等の電子機器内部に実装されている単素子型の受信専

用センサである．パッケージ寸法は約 4 mm角である

*   　制御・電子材料科
** 　京都工芸繊維大学

が，今後小型化されていくと考えられる．センサ構造

は従来型のコンデンサ型マイクロフォンと同様，非常

に狭い間隔で薄膜と電極とが対向して配置されてい

る．音波が薄膜を振動させると，薄膜と対向電極間の

静電容量値が変化し，その量を電気信号に変換して出

力される．周波数特性は可聴域での感度特性はほぼ一

定であり広い周波数帯域を持っている．ただしセンサ

の構造上，水分の進入があると薄膜が電極に貼り付く

恐れがあり，使用する周辺環境に気を使わなければな

らない．

　本報告では，MEMS超音波センサのもう一つの型

である圧電型超音波センサについて紹介する．超音波

の検出部分に圧電薄膜を使用しており，対向電極を持

たずに超音波の検出を行っている．その利点は水で薄

膜と電極が貼り付く恐れが無いことと，製造プロセス

が簡単なことである．MEMS技術を用いるため基板

上にアレイセンサを一度に作製でき，バッチ処理によ

る大量生産が可能である．

2.　圧電型MEMS超音波センサの設計

　2.1　断面構造
　圧電型 MEMS超音波センサの断面構造について，

図 1に示した断面模式図を用いて説明する．単結晶シ

リコン基板を支持体としたダイアフラム構造になっ

ている．支持体は固有の角度 (35.26°)のテーパー角を
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する．良好な受信感度を持つセンサを開発するには，

超音波受信時に振動板が大きく振動する構造にする必

要がある．そのためには振動板を薄膜化して曲げ剛性

値を下げ，音波を受ける面積を大きくすると良い．

　MEMS超音波センサはその構造上，固有振動数を

もつ共振型の超音波センサである．従って超音波セン

サを設計する際に，あらかじめ必要な共振周波数を決

めて、その共振周波数に合う設計をしなければいけな

い．一辺の長さが aの正方形ダイアフラムの共振周波

数は次式より求めることができる 2, 3)．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　(1)

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　(2)

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　(3)

　ここで αは振動モードによる係数であり，正方形板

の最低次は αが 35.99である．Kはダイアフラムの曲

げ剛性，νはダイアフラム全体のポアソン比，ρはダ

イアフラム全体の体積質量密度，tはダイアフラムの

全厚である．Eiは第 i層のヤング率，Z0は中立面，hi

は第 i層の高さ，tiは第 i層の膜厚である．

　共振周波数は振動板の面積に反比例するため，振動

板の面積を変化させれば容易に共振周波数を調整でき

る．曲げ剛性値はヤング率に比例し，振動板の膜厚の
3乗に比例する．曲げ剛性値を小さくすれば，超音波

を受信して振動し易くなる．しかし振動板の膜厚を薄

くし過ぎると機械的強度が低下し歩留まりや信頼性が

低下するので注意が必要である．

持っている．本テーパー構造は，面方位 (100)の単結

晶シリコン基板を，強アルカリ溶液を用いて結晶異方

性エッチングをすれば，結晶方向に準じて自然に作製

されるものである．ダイアフラム構造の薄膜部は，振

動板となる薄膜と，その上方に電極薄膜に挟まれた

圧電体薄膜とで構成される．振動板には，SOI(Silicon 

on Insulator)基板のデバイス層を使用する．その理由

は，デバイス層が単結晶シリコンであり，機械的強度，

振動特性が優れていると考えられるためである．試

作したセンサの振動板は，デバイス層を熱酸化して，
SiO2/Si/SiO2の３層膜としている．圧電体材料には圧

電定数が大きく，バルク型超音波センサに用いられて

いるチタン酸ジルコン酸鉛 (以下 PZT)を用いる．下

部電極には白金を使用する．理由は白金上に作製され

た PZT薄膜の結晶性が良いためである．上部電極に

も白金を使用する．上部電極材料は，白金以外にも金

等の金属材料の使用が可能である．

　2.2　表面構造
　圧電型 MEMS超音波センサの表面構造について，

図 2に示した写真を用いて説明する．強アルカリ溶液

による結晶異方性エッチングを基板の裏面から行った

場合，振動板の形状はほぼ矩形になる．図 2で示さ

れた振動板には光の陰影による四つ葉の形状が見える

が，これは振動板の撓みである．振動板の中心部分

に形成された上部電極 /圧電薄膜／下部電極部の残留

応力の影響により振動板が撓むと考えられる．振動板

自体の表面形状はほぼ正方形であり大きさは 1300 μm

角である．振動板中心部分の上部電極の大きさは 240 

μm角である．高感度化のためには振動板や圧電薄膜

の大きさの最適化が必要である．上部電極と下部電極

の絶縁には圧電体薄膜が使用されている．寄生容量を

少なくするため，振動感知部以外のオーバーラップは

必要最低限にする．

　2.3　薄膜構造
　MEMS超音波センサの振動板の構成について説明

図 1　MEMS超音波センサの断面模式図 (I)

図 2　MEMS超音波センサの表面写真
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　図 3に試作した MEMS超音波センサの断面模式図

を示す．本断面模式図は，図 2の上面写真図内に描か

れている点線部分の断面模式図である．振動板の中央

部分以外の圧電薄膜，下部電極を除去し，振動板の曲

げ剛性値を下げて受信感度の向上を図っている．

　振動板の上層にアモルファスフッ素系樹脂である旭

硝子 (株 )製のサイトップ (CYTOP) CTL-813NMX(濃

度 13%)を使用している．サイトップ膜はスピンコー

ティングによりセンサ表面に均一に作製可能であり，

特性ばらつきを改善する効果があると考えられる．サ

イトップは高分子膜のため，他材料より柔らかく曲げ

剛性の増加にあまり繋がらないので感度特性への影響

も限定的と考えられる．

　振動板を設計する場合，薄膜の残留応力に注意する

必要がある．薄膜の振動膜は引張応力に弱く容易に断

裂する．そのため応力が少し圧縮応力気味になるよう

に設計すると良い．振動板体の残留応力は次式により

求めることができる 4)．σtotalは振動板の残留応力 tiは

第 i層の膜厚，σiは第 i層の残留応力である．

                                                                                   (4)

　振動板の残留応力値を表 1に示した残留応力値を

(4)式で計算すると，圧電薄膜部を含む振動板が 42.4 

Mpaの圧縮応力，圧電薄膜部以外の振動板が 35.8 

Mpaの圧縮応力となる．

3.　圧電型MEMS超音波センサの作製

　3.1　圧電薄膜
　圧電型 MEMS超音波センサの振動板上に圧電薄膜

を作製する．超音波により振動板が振動すると，圧電

薄膜に歪みがかかり，圧電効果により電荷が発生する．

圧電材料として，大きな圧電定数を持つ PZTを使用

した。圧電薄膜の作製方法について下記に示す．PZT

圧電薄膜の作製には市販のゾル－ゲル前駆体溶液を用

いる．製品名は三菱マテリアル株式会社製 PZT薄膜

形成剤 (A6)である．図 4にゾル－ゲル PZTの作製プ

ロセスを示す．作製手順は，回転数 500 rpmで 5秒間，

回転数 3000 rpmで 20秒間スピンコートした後，400 

℃のホットプレート上に置き空気中で熱分解させる．

本プロセスを 3回繰り返して 3層成膜した後，酸素雰

囲気中で 600 ℃にて 10分間アニールする．これらを
4回繰り返し最終的に 12層堆積し，膜厚 約 0.75 μm

の PZT薄膜を作製する．作製した PZT薄膜の誘電特

性を，ラジアントテクノロジー社製 強誘電体測定装

置 RT6000にて測定した．測定結果の一例を図 5に示

表 1　薄膜のヤング率と残留応力
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図 6　 作製プロセス

図 7　受信特性評価実験の概略図 図 8　音波の音圧と伝搬距離の関係
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す．横軸は電界強度，縦軸は分極である．図より，残

留分極 Pr 20 μC/cm2，抗電界 Ec 50 kV/cmである．強

誘電体薄膜特有の P-Eヒステリシスループを示してい

る．

　3.2　作製プロセス
　シリコン異方性エッチングを使用した超音波センサ

の作製を行う．作製プロセスの一例を図 6に断面模式

図を用いて示す．全てのプロセスは産技研にて実験可

能である．以下作製プロセスについて述べる．
(a) 基板として市販の SOI(Silicon on Insulator)ウェハ

(活性層 2.0 μm，中間酸化膜 0.5 μm，支持層は単

結晶 Si (100)方位 Φ100 mm，基板厚 300 μm)を用

いる．
(b) 下部電極間の絶縁のためと異方性エッチング時の

マスクのためにウェハ両面を熱酸化する．電気炉

の炉内温度 1140 ℃，O2 5 l/minで 5分間ドライ酸

化後，O2 5 l/min + H2 4.5 l/min で 170分間ウエッ

ト酸化する．酸化膜厚は 1.0μmで，TMAHによる

異方性エッチングに十分耐える厚さである．
(c) 下部電極として Ti/PT/Tiを RFスパッタ装置により

製膜する．Arガス流量 50 sccm，1 Paの雰囲気に

おいて，まず Tiを 500 Wで 1分，次に Ptを 200 

Wで 10分，そして Tiを 500 Wで 30秒スパッタ

することにより，それぞれ膜厚 0.02 μm，0.2 μm，
0.01 μmを得る．

(d) 下部電極のパターニング用のリソグラフを行う . 

次に下部電極を ICP-RIEでエッチングする．ガス

は塩素と Arガスを用いる．
(e) ゾル－ゲル法により圧電層として PZT薄膜を製膜

する．膜厚は 0.75～ 1.0 μm程度とする．
(f) 上部電極として Pt/Tiを RFスパッタにより製膜す

る．製膜工程は工程 (c)と同じで膜厚は，0.2 μm

と 0.01μmである．
(g) 上部電極の Pt/Tiをリソグラフの後，ICP-RIEでエッ

チングする．
(h) PZT 薄 膜 を リ ソ グ ラ フ の 後， フ ッ 硝 酸

（HF:HNO3:H2O=1:1:100）でエッチングする．0.75 

μmの厚みの PZTをエッチングするのに要する時

間は 10～ 30秒で，サイドエッチ量は 5～ 10 μm

である．スカムの除去には希塩酸を用いる．
(i) 下部電極の Ti/Pt/Tiをリソグラフの後，ICP-RIEで

エッチングする．
(j) 表面保護膜として，フッ素系樹脂をコーティン

グする．フッ素系樹脂は，市販の旭硝子 (株 )製 

CYTOP CTL-813NMXを用いる．3000 rpmにてス

ピンコート後 100 ℃で 20分間乾燥し，3層コート

した後，200 ℃で 2時間キュアを行う．膜厚 5.1 

μmの製膜が可能である．
(k) 表面保護膜の CYTOPのコンタクトホールをリソ

グラフ後，酸素プラズマアッシングにてエッチン

グする．
(l) 両面リソグラフとバッファードフッ酸により，基

板裏面にシリコン異方性エッチング用窓をパター

ニングする．
(m) 異方性エッチングによりダイアフラム構造を形成

する．エッチャントは TMAH（濃度 25%)を 90 ℃

で使用する．エッチングレートは 0.83 μm/minで

ある．
(n)ダイシングソーを用いて４インチ Φウェハから 18 

mm角のチップを 12個切り出す．チップをステム

上に接着後，ワイヤーボンダーを使用してパッド

とピン間に Φ30 μmの金線を配線する．

4.　圧電型MEMS超音波センサの特性評価

　4.1　評価方法
　作製した圧電型 MEMS超音波センサの受信特性を

評価する．受信特性評価実験の概略図を図 7に示す．

音波の発生源には自作した火花放電器を使用する．火

花放電器の構成は，2本の先端の尖った針を距離約 4 

mmで対向させて設置し，その両端に高電圧発生装置

を接続する．そして数 kVの電圧が両端に印加された

時，空中放電が発生し音波が発生する．火花放電器か

ら放射された音波は無指向性の球面波であり，周波数

帯域が広いため作製した超音波センサの受信特性評価

の音源に最適である．図 8に音波の音圧と伝搬距離の

関係を示す．音圧は距離にほぼ反比例して減衰する．

伝搬距離 40 cmでの音圧は 4.3 Pa，伝搬距離 100 cm

での音圧は 1.6 Paである．

　受信特性測定する超音波センサを，音源に対向させ

て，一定の距離を離して設置する．超音波センサから

出力される電気信号は微弱なためプリアンプで数百倍

に電気増幅をした後に，デジタルオシロスコープに接

続し受信特性を評価する．超音波センサの受信感度は，
(5)式により与えられる .ここで sは感度，Vはセンサ

出力信号の最大振幅値，Pはセンサに入射した音波の

音圧である .

　　　　　　　　　　　　　　　　                 　(5)

　4.2　評価結果
　試作した MEMS超音波アレイセンサの全体写真を

図 9に示す．表面はセンサ面，裏面はシリコンエッチ

P
Vs =
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ング面である．18 mm角のチップ上に 1.3mm角の超

音波センサが 2.8 mm間隔で 5行 5列 25個配置され

ている．チップ上の 25個の全てのセンサの特性評価

を行った．伝搬距離 40 cmでの単素子の受信波形を

図 10に示す．単振動に近い減衰振動でノイズが少な

い波形である．この波形の周波数特性を図 11に示す．

ほぼ単振動であり共振周波数が 56.6 kHz，Q値が 28

である．アレイセンサの共振周波数分布を図 12に示

す．共振周波数は平均 56.9 kHz，最大 58.7 kHz，最小
54.7 kHz，標準偏差 1.3 kHz(2.3%)である．フェイズド・

アレイ方式ではアレイセンサからの出力を遅延加算す

るため超音波波形の位相のずれが問題になるため，共

振周波数分布をさらに改善する必要がある．受信感度

は 0.22 mVpp/ Pa, −73 dB (1 V/Pa= 0 dB) である．圧電

体素子からの出力電圧は小さいが，プリアンプと組み

合わせれば出力を増幅可能である．以上より開発した

超音波センサの立体計測装置への利用可能性が示され

た．

5.　まとめ

　MEMS技術を用いた超音波センサの試作例につい

て構造設計，圧電薄膜，センサ構造の作製方法，特性

の評価方法の順に紹介した．紹介した作製プロセスは

全て産技研で実験可能である．評価結果より試作した
MEMS超音波センサの受信波形は SN比が良く，アレ

イ内のセンサの共振周波数特性ばらつきが少ないこ

とがわかった．この結果より開発した超音波センサの

図 9　試作した超音波アレイセンサの外観

図 10　MEMS超音波センサ (単素子 )の受信波形

図 11　MEMS超音波センサ (単素子 )の周波数特性

図 12　アレイセンサの共振周波数分布
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立体計測装置への利用可能性が示された．MEMS超

音波センサの作製方法は，今回紹介した強アルカリ溶

液を使ったシリコン異方性エッチング以外にも，ボッ

シュ方式のドライエッチング技術，表面マイクロマシ

ンニング技術等，多様な方法がある．今後既存技術の

改良や新技術の活用により，高性能で生産性に優れた
MEMS超音波センサの開発を進めていく予定である．
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鉄が誘発したトラブルに対する原因解析
－繊維製品を中心に－

Cause Analysis for Troubles of Textile and Polymer 
Products Induced by Iron

浅澤　英夫 *
Hideo Asazawa

(2012年 6月 29日　受理 )

　　　
キーワード：鉄，変色，異物，強度低下，呈色反応，機器分析，EDX，FT-IR

1.　はじめに
　

　繊維製品を主とする各種工業製品の製造，加工，流

通，消費過程における様々なトラブル (変色，異物付

着，変形，破損等 )に対して，顕微鏡による観察，試

薬を利用する呈色反応や炎色反応などの化学分析，エ

ネルギー分散型蛍光 X線分析計，フーリエ変換赤外

分光光度計などの機器分析により，それらの原因解析

を行ってきた．

　本報告では，長年にわたるトラブル原因解析の中か

ら，原因物質が “鉄 ”である事例に関して，トラブル

の様態とその解析手法について報告する．

2.　変色に対する解析事例

　2.1　黄色に変色 (黄変 )した事例
　呈色反応により，鉄の存在を確認する一般的な方

法は，塩酸とフェロシアン化カリウム (ヘキサシアノ

鉄 (II)酸カリウム )を用いた青色の呈色反応であるが，

当所では様々な製品の色に対応するため，塩酸とチオ

シアン酸カリウムを用いた血赤色の呈色反応も採用し

ている．

　2.1.1　綿布の黄変 (i)

　まず，青色の呈色反応を利用し，鉄を確認した事例

について述べる．持ち込まれた製品は，筋状に黄変し

*　繊維・高分子科

た綿布である．この黄変部分をあらかじめ塩酸蒸気に

暴露して鉄のイオン化を促し，そこへフェロシアン化

カリウムの 3%水溶液を噴霧したところ， 3価の鉄イ

オンの存在により，反応式 (1)に従い，図 1に示すよ

うに青く発色した．

　　Fe3+ + K4Fe(CN)6 → KFeⅢFeⅡ (CN)6 + 3K+　  (1)

　発色状況を観察した結果，発色は布中の同じ一本の

糸のみに生じており，特定の糸に鉄が付着しているこ

とがわかった．このことから，綿糸製造における紡績

もしくは撚糸工程において，何らかの理由で鉄が混入

し，その糸を用いて綿布を製織したため，後日，鉄の

酸化により布内に筋状の黄変が発生したものと推定さ

れた．

図 1　フェロシアン化カリウムによる鉄の呈色反応
(光学顕微鏡写真 )
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　2.1.3　脱脂綿の黄変

　エネルギー分散型の蛍光 X線分析計 (島津製作所製
EDX-800HS；以下，EDX)を利用し，鉄を確認した事

例について述べる．

　これは，脱脂綿に斑点状の黄変が生じたものである．

脱脂綿の黄変部分を分析して，得られたスペクトルを

図 3に示す．図から，脱脂綿に由来する元素以外に鉄

が特異的に多く存在することがわかる．ここで RhLα

のピークは X線発生管中のターゲット (Rh：ロジウム )

に由来する特性 X線である．

　2.1.2　綿布の黄変 (ii)

　次に，血赤色の呈色反応を利用し，鉄を確認した事

例について述べる．事例はニット製品であり，仕上が

り検反時には見つからなかったが，最終製品となった

後，店頭において斑点状の黄変が発見されたものであ

る．製品の色目の関係で青色の呈色反応では判別でき

ないものであった．

　原因解析にあたり，この布の黄変部分をあらかじめ

塩酸蒸気に暴露し，そこへチオシアン酸カリウムの
10%水溶液を噴霧した．その結果，図 2に示すように

赤く発色した．これは，3価の鉄イオンの存在により，

反応式 (2)に従ったものである．

　　Fe3+ + 2KSCN → [FeⅢ (SCN)2]
+ + 2K+　　　　(2)

　また図 2に示すように，発色状況を詳細に観察した

ところ，周縁部が輪染み状に濃い赤に発色しているこ

とから，まず鉄 (鉄イオン )を含む水滴が付着し，水

分の拡がりに伴い鉄イオンも移動し，水分の蒸発によ

り，その濃度が高くなったものと推定された．この事

例では数枚の製品の同じ部位で黄変が生じており，ま

た時間を経て黄変していることから，鉄イオンを含む

水滴が，原反，あるいは縫製前のパーツの段階で付着

したものと考えられる．はじめは無色であったものが，

水滴が乾燥した後，時間を経るに伴い鉄が酸化して黄

変を生じたものと推定された．

　なお試薬を噴霧する理由は，黄変部分と同じ分布で

呈色反応を示すかどうかを広範囲に確認するためであ

る．この呈色の分布状況を観察することにより，有機

物の付着や蛍光染料の劣化など，他の要因による黄変

と区別して確認することができる．

図 2　チオシアン酸カリウムによる鉄の呈色反応

図 3　黄変部の EDXスペクトル

図 4　黄変した脱脂綿に紫外線を照射した様子

図 5　繊維上の油粒子が赤く染まった様子
(光学顕微鏡写真 )
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　次に，黄変した脱脂綿を紫外線ランプにより紫外線

を照射したところ，図 4に示すように黄変部分の周辺

に青白い蛍光発光が認められた．この蛍光発光は，共

役二重結合を有する有機化合物に由来することが多い

ため，油分の付着の可能性が考えられた．

　そこで，油溶性染料であるワキソリンレッド試験液

を用いて顕微鏡下で油の存在を確認することにした．

その結果，図 5に示すように，赤く染まった油の粒子

を観察することができた．さらに，エチルアルコール

による黄変部分の抽出物をフーリエ変換赤外分光分析

計 (Thermo Nicolet製 Avatar 360; 以下，FT-IR)で測定

し，得られたスペクトル (図 6)から，抽出物は油 (鉱

物油 )であることを確認した．

　それらの分析結果に基づき，油中に鉄が存在するこ

とから，機械摩耗等による鉄分を含む機械油の油滴が

製造工程中に付着し，油中の鉄分が酸化触媒となって

油を酸化させ，斑点状の黄変が生じたものと推測した．

　以上の解析結果に基づき，製造工程の清掃内容を改

善したところ，それ以降の黄変発生を防ぐことができ

た．

　2.2　黒く変色 (黒変 )した事例
　2.2.1　繊維製品の黒変

　黒変した繊維製品に対して，EDXを利用し，鉄を

確認した事例について述べる．

　トラブルが発生したのは，芳香および抗菌性を付与

するため，ヒノキチオールを含む成分で加工された下

着製品であり，洗濯後に黒変が生じたものである．洗

濯時に井戸水を使用したということであった．洗濯時

に井戸水のように鉄分を多量に含む水を使用した場

合，ヒノキチオールと鉄とが，図 7に示すような黒色

の錯体を形成することが考えられる．そこで，未使用

品を水道水により洗濯したもの (正常品 )と，黒変し

た製品 (黒変品 )についてEDXを用いて分析を行った．

得られたスペクトルを図 8に示す．

　図 8において，正常品 (青色スペクトル）は，鉄に

図 6　黄変した脱脂綿の抽出物の FT-IRスペクトル

図 7　ヒノキチオールと鉄との錯体の構造

図 8　下着の正常品，黒変品の EDXスペクトル
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由来するピークがほとんど確認できないが，黒変品
(赤色スペクトル )は明瞭な鉄のピークが確認できた．

この結果から，洗濯時に井戸水を使用したため，洗濯

用水中の鉄分とヒノキチオールが錯体を生成したこと

により黒変したことが明らかになった．

　2.2.2　合板の黒変 (i)

　次に，合板の黒変に対して，呈色反応と EDXとを

利用し，鉄を確認した事例について述べる．

　これは，建築工事現場に立てかけていた合板の表面

に，雨に濡れただけで雫状の黒変が生じたものである．

鉄由来の原因が想定されたので，まず，黒変部分をあ

らかじめ塩酸蒸気に暴露し，そこへフェロシアン化カ

リウムの 3%水溶液を噴霧した．その結果を図 9に示

す．

　図 9(a)は，呈色反応前，図 9(b)は，呈色反応後の

合板表面の様子である．図 9において，黒変部分のみ

青く発色したことから，黒変部分に鉄の存在が確認さ

れた．この結果を基に，さらにトラブル発生の経緯を

調査した結果，その近くで鉄製品の切削加工をしてい

たため，飛散した鉄の微粉末が合板表面に付着し，雨

に濡れてイオン化した後，合板の樹脂成分と反応し，

黒変を生じたことがわかった．

　2.2.3　合板の黒変 (ii)

　合板の製造過程では，合板表面に木目をつけるため

に薄く削り出した木片を貼り付けている．これに関し，

図 10に示すように，貼り付けた後に，その表面が黒

変したという事例が持ち込まれた．まず，EDXを用

いて分析を行った結果，黒変部分には，正常部と比較

して鉄が多く存在していることがわかった．この結果

に基づき，鉄が合板の表面に付着しうる経緯を詳しく
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調査した結果，木片をかんなで削り出す工程があり，

その時に生じる波状の凹凸 (ナイフマーク）と，黒変

場所が一致したことから，かんな由来の鉄と樹脂成分

が反応して黒変を生じたと推定された．なお，この事

例では，木片製造用の原木を変更してから黒変が発生

しており，特定の木材に含まれる樹脂成分が影響を及

ぼしたものと考えられた．

3.　異物付着に対する解析事例

　繊維製品への異物付着に対して，微小部を測定する
X線分析顕微鏡 (堀場製作所製 XGT-5200)を利用し，

鉄を確認した事例について述べる．使い捨ておしぼ

り (綿，レーヨン，ポリエステルの不織布 )の一部に，

直径約 1～ 2 mmの茶褐色の付着異物が認められた事

例である．図 11に示すように顕微鏡観察では有機物

の付着と考えられた．

　この部分を X線分析顕微鏡により分析し，得られ

たスペクトルを図 12に示す．

ここで，RhLαのピーク強度が通常よりも異常に大き

く，このエネルギー位置に重なる ClKαが存在してい

ることがわかる．また，前出の EDXで一次 X線中の

特性 X線である RhLα付近をカットするフィルターを

使用して測定した結果からも，塩素の存在が確認され

た．なお，TiKαはポリエステル中に含まれる艶消し

剤 (ダル剤 )の酸化チタンに由来する．

　図 12において鉄と塩素に由来するピークが確認さ

れたこと，また，有機物の付着と想定されることなど

から，異物が血液である可能性も考えられた．製品の

性格上，血液の付着は最も避けなければならないトラ

ブルである．そこで，呈色反応を利用し，血液である

か否かの検討を行った．

図 12　茶褐色異物の EDXスペクトル

図 9　合板表面の黒変部分の呈色反応前後の様子
(a)反応前，(b)反応後

図 11　おしぼりに付着した茶褐色異物
(光学顕微鏡写真 )

図 10　合板の黒変部位 (ナイフマーク）
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　適用したのはロイコマラカイトグリーン試験であ

る．この試験は，血液中に含まれる酵素に試験液が反

応して活性酸素を生じ，これによりロイコマラカイト

グリーンが酸化され，緑色に発色する現象を利用した

呈色反応である．

　付録に記載したロイコマラカイトグリーン溶液を，

模擬的に，血液と鉄さびを付着させた布に滴下した様

子を図 13に示す．過酸化水素は血液中の酵素以外に

鉄を触媒としても活性酸素を生じるが ,この溶液の滴

下直後では ,血液が付着した部分は緑色に発色し，鉄

さびが付着した部分では発色しない．

　このロイコマラカイトグリーン試験を使い捨ておし

ぼりの付着異物に対して行った．その結果，発色は確

認されず，したがって，血液の可能性は否定された．

さらに，X線分析顕微鏡により，異物が付着していな

い部分にも塩素の存在が確認された．詳細な調査の結

果，このおしぼりには製造時に消毒剤として塩化ベン

ザルコニウムが添加されているとのことであった．し

たがって，この塩素は塩化ベンザルコニウムに由来し

ていると考えられた．

　以上の結果から，この茶褐色付着異物は鉄を含む有

機物であると推定された．

4.　強度低下に対する解析事例

　鉄が，綿 (セルロース )の酸化，あるいは加水分解

を促進させ，強度低下 (劣化 )を引き起こした事例に

ついて述べる．

　トラブルが発生したのは綿製の病院用シーツであ

り，シーツの左右の端部 (マットの下に折り込まれ，

マットとベッドフレームに挟まれる部分 )において，

洗濯工場で洗濯すると，強度が低下し簡単に破れるよ

うになったというものである．綿の劣化が想定された

ので，化学分析によりそれを確認することとした．適

図 13　ロイコマラカイトグリーンによる呈色反応

用したのはハリソン試験とターンブルブルー試験であ

る．

　セルロースが酸化，あるいは加水分解により劣化す

ると，セルロース中にアルデヒド基やカルボキシル基

が生成される．ハリソン試験は，セルロースに生じた

アルデヒド基を検出する試験であり，アルデヒドの還

元作用により，銀がアルデヒド基に付着する反応を利

用する．すなわち，銀鏡反応と同じ作用の化学反応で

ある．セルロースが酸化，あるいは加水分解され，ア

ルデヒド基が生成している部分には，銀が付着し黒く

なる．

　ターンブルブルー試験は，セルロースに生じたカル

ボキシル基を検出する試験であり，カルボキシル基に

鉄を付着させ，その鉄を発色させる方法である．セル

ロース上にカルボキシル基が生成している部分は青く

発色し，セルロースの酸化を評価する．

　上述のシーツの破損部分について，ハリソン試験と

ターンブルブルー試験を行った結果，両試験で陽性を

示したことから，綿の酸化による劣化が確認された．

洗濯工場におけるシーツの洗濯方法を詳細に調査した

ところ，過酸化水素による殺菌と漂白を行っており，

この場合の綿の酸化は，洗濯に用いる過酸化水素によ

ると考えられた．さらに，当該シーツには，マットに

折り込まれ，マットとベッドフレームに挟まれる部分

にベッドフレームの鉄さびが付着していることがわ

かった．過酸化水素処理時に鉄が付着していると，鉄

が触媒となりセルロースの酸化を著しく促進し，シー

ツの強度低下を引き起こすことが考えられる．

　以上の分析結果に基づき，洗濯工場において，鉄さ

びの付着を目視で確認したシーツについては過酸化水

素処理前に部分水洗いをして，鉄を除去する改善がな

された．その結果，その後，この種のトラブルの発生

を抑制することができた．

　なお，塩素系漂白剤についても，鉄の付着によりセ

ルロースの酸化が著しく促進され，強度低下を引き起

こすので，注意が必要である．

5.　おわりに

　本報告では，変色や異物付着，強度低下などのトラ

ブルの原因物質として “鉄 ”が特定できた事例に関し

て，トラブルの様態とその解析手法について詳述した．

本報告では触れなかったが，種々の化学分析と機器分

析との組み合わせによりトラブルの原因として特定さ

れた物質は，鉄のような金属元素だけではなく，様々

な無機化合物，有機化合物の場合がある．
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トラブル原因解析には分析結果だけではなく，製造，

　加工，流通，消費など，その製品に関わる全ての状

況の把握が重要である．

　製造から消費に至るまでの幅広い知見と，トラブル

を起こしやすい素材との組み合わせに関する知識をあ

らかじめ有していれば，トラブルの発生を未然に防ぐ

ことができ，また，トラブル発生後の対策も講じやす

い．

付録：本文中に記載した各種試験方法

　ワキソリンレッド試験
　ワキソリンレッド (Sudan Red 7B)を，メチルアル

コールとグリセリンの等容溶液に飽和濃度で溶解させ

たのちに吸引濾過した試験液を作製する．これを試料

に滴下し，光学顕微鏡により観察する．

　ロイコマラカイトグリーン試験
　ロイコマラカイトグリーン 0.3 gを 20 mLのエタ

ノールに溶解した後，5 mL酢酸を加え，さらに蒸留

水 30 mLを追加して A液を調製する．また，3%過酸

化水素水 (B液）を調製し，A液 :B液が 3:1となるよ

う混合する．この溶液は，保存がきかないので試験時

に調製する (用時調製 )．

　ハリソン試験
　硝酸銀 8 gを蒸留水 100 mLに溶解して A液を調製

する．また，水酸化ナトリウム 20 gとチオ硫酸ナト

リウム 20 gを蒸留水 100 mLに溶解して B液を調製

する．試験時には，A液と B液を蒸留水 20 mLに，A

液 1 mL，B液 2 mLの割合で混合する．次に，セルロー

ス試料 1 gあたり，試験液 100 mLの割合で，試料を

約 5分間煮沸する．

　ターンブルブルー試験
　硫酸第一鉄 1 gを蒸留水 100 mLに溶解して A液を

調製する．また，フェリシアン化カリウム (ヘキサシ

アノ鉄 (III)酸カリウム）1 gを蒸留水 100 mLに溶解

して B液を調製する．次に，室温で A液中に試料を

約 10分間浸漬後，十分に水洗する．引き続き，B液

中に試料を約 5分間浸漬後，十分水洗する．



　大阪府立産業技術総合研究所報告　No.26, 2012 　25

法人運営システム導入と所内システム連携

Introduction of Independent Administrative Institutions 
System and Cooperation with Existing Systems

新田　　仁 *　石島　　悌 *　平松　初珠 *
Hitoshi Nitta       Dai Ishijima       Hatsumi Hiramatsu

中西　　隆 *

Takashi Nakanishi

(2012 年 7 月 2 日　受理 )

　　　
キーワード：情報，システム，連携，オープンソース，Java，PHP，Ajax，JSONP，出退勤管理

1.　はじめに
　

　2012 年 4 月 1 日，大阪府立産業技術総合研究所 ( 以

下，産技研 ) は地方独立行政法人に移行し，これに伴

い，大阪府総務事務システムが担っていた出張休暇管

理や財務管理などの総務関係の業務が，新規導入され

た法人運営システムに移行した．同時に，これまで大

阪府総務事務システムは大阪府庁内イントラネット，

研究管理等を担う産技研所内システム 1) は所内イント

ラネット，と別ネットワークに分断されていたが，法

人運営システムは，所内イントラネットに配置したた

め，職員は，大阪府庁内イントラネット用端末と所内

イントラネット用端末の間を移動する必要がなくな

り，さらには，顧客情報と財務情報の連携など新たな

メリットも生まれた．本稿では，法人運営システム導

入の経緯や，所内システムとの連携に関連して，新た

に開発したプログラムについて報告する．

2.　法人運営システムの導入

　本章では，新規導入した法人運営システムの概要と

その導入や運用について述べる．　

　2.1　法人運営システムの概要
　1．「はじめに」で説明した総務関係の業務を行う場

*　顧客サービス室　業務推進課

合，一般の企業では豊富に用意されている市販の業務

パッケージシステムを導入する場合が多い．多くの市

販のパッケージシステムが用意されている理由は，一

つのパッケージシステムで多くの企業の業務を管理で

きるからである．

　一方，自治体や独立行政法人などは，その数が一般

的な企業に比べて圧倒的に少なく，業務システムの種

類も少ない．さらに独立行政法人は，自治体と企業と

の中間ともいうべき存在であり，その業務に関連する

法令や規則も多岐にわたっている．そのため，既存の

自治体向けの業務システムでは，我々の業務をカバー

できるものが存在しなかった．そこで，自治体向けの

システムを開発している複数のベンダーに，不足して

いる部分を開発してもらい，既存のもので足りる部分

についてもカスタマイズが可能かを問い合わせた．そ

の中で市町村などへの導入実績があり，開発期間が間

に合うものを導入することとなった．

　2.2　法人運営システムの導入と運用
　法人運営システムは大きく以下の 3 つのシステムに

分類することができる．
1.　人事給与・庶務事務システム
2.　文書管理システム
3.　財務会計システム

これらのうち，1. および 2. は，自治体向けシステム

をカスタマイズすることによって既存のシステムが利

用可能であった．一方，財務会計については，会計に
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ど，それ以外の対応については，有償になることが大

半である．有償となれば，利用者の細かいニーズがあ

る場合でも，お金がかかるため，あきらめることが多

くなる．しかし，ニーズの放置は，「このシステムは

使いにくい」というイメージを利用者に徐々に植え付

け，最後には，誰も利用しないシステムになってしま

う．職員がこのニーズに迅速に対応してきたことで，

所内システムが産技研に根付いたと言っても過言では

ない．

　また，職員がシステムを開発することは，職員のシ

ステム構築におけるスキルやノウハウの蓄積というメ

リットにもつながった．参考書や論文からは得られな

い，実際にシステムを構築した経験は，産技研の使命

である中小企業支援に大いに貢献した．

　所内システムの 2 つ目の特徴は，システムを Web

アプリケーションによって構築したことである．Web

アプリケーションとは，ホームページの仕組みを使っ

て実現したアプリケーションソフトウェアあるいは

サービスのことである．Web アプリケーションを利用

する際に，クライアント側で必要なソフトウェアはブ

ラウザだけである．このため，OS や OS のバージョ

ンに依存しにくく，多くのクライアント PC から利用

できる．また，Web アプリケーションは，システム

に関わるデータを全て Web サーバ側に保持している

ため，システムの仕様変更や機能追加は Web サーバ

上のデータ変更だけで完了し，クライアント PC ごと

の作業が不要である．産技研の所内システムは，利用

者のニーズに応えるために高い頻度でバージョンアッ

プし，また，クライアント PC の数が 200 台を超えて

いることを考慮すると，システム更新の負担が少ない
Web アプリケーションは，産技研の所内システムに最

適の仕組みであったと考えられる．なお，Web アプリ

ケーションの開発において，確認メッセージの表示な

どサーバのデータベースの参照が不要な処理について

は，ブラウザ上で動作する JavaScript を用いている．
JavaScript にはブラウザの種類やバージョンに依って，

実装上の差異が多く存在するが，この差異に依存しな

いプログラミングをしたり，jQuery2) を利用したりす

ることで，この問題を解決している．

　所内システムの 3 つ目の特徴として，システムを構

成するソフトウェアにオープンソースソフトウェアを

採用したことが挙げられる．オープンソースソフト

ウェアは無償で利用できるため，システム構築コスト

の大幅な削減につながる．また，単にコスト削減だけ

でなく，バージョンアップによる最新技術の適用効果

も考慮している．さらには，オープンソースソフトウェ

関係する法令や規則が自治体に適用されるものとは異

なっており，この部分の開発をベンダーに依頼した．

　開発期間は平成 23 年度の単年度しかなく，産技研

の財務会計担当者からのヒアリング，ベンダーによる

コーディング，両者によるテストなどを，約 8 ヶ月間

で行う非常に厳しいスケジュールが組まれた．また，

後述のとおり，財務会計システムは，既存の所内シス

テムとの連携が必要であり，この部分については，独

立行政法人化まで 2 ヶ月しかない中での対応が求めら

れ，より厳しいスケジュールとなった．

　また，法人運営システムを動作させるためのサーバ

ならびにネットワーク環境の構築と導入後の運営担

当として，インフラ基盤チームが組織され，前述した
3 つの業務システムの担当者もそれぞれチームを組織

し，計 4 チームでシステムの導入にあたった．

　2.3　インフラ基盤チームへの参画
　法人運営システムを動作させるサーバとネットワー

クの導入ならびに運用を担当するインフラ基盤チーム

には，本稿の執筆者である情報システム管理者があた

ることになった．このチームの最初の仕事は，ベンダー

から提示された資料にもとづき，物理的・論理的にサー

バをどこに配置するかを決定すること，ならびにそれ

らの仕様を作成することであった．

　次章で説明する所内システムと異なり，法人運営シ

ステムはプロプライエタリな ( オープンソースではな

い ) システムで動作する．これまでは，このような比

較的規模の大きいプロプライエタリなシステムの導入

実績がなく，ベンダーとの交渉経験がほとんどなかっ

たため，導入にあたっては十分な打ち合わせが必要で

あった．

　

3.　所内システムの概要
　

　ここで，法人運営システムと連携する所内システム

について解説する．所内システムは，産技研の研究や

技術支援業務の効率化を目的に構築され，2001 年に

開発を始めて，10 年に渡り産技研の中核システムと

して利用され続けている．

　所内システムの特徴の 1 つ目は，その大半を産技研

の情報分野の職員が開発していることである．このこ

とは，所内システムの仕様変更や機能追加に柔軟に対

応できるというメリットをもたらしている．システム

が組織に根付くためには，初期の仕様策定以上に，シ

ステム運用開始後の利用者ニーズへの対応が重要にな

る．システム開発を外注した場合，一定期間に限り不

具合の修正をしてもらえることが多いが，仕様追加な
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アは，プログラムソースが公開されているため，内容

を自由に変更できる．プロプライエタリソフトウェア

の場合，仕様の変更は開発したソフトウェアメーカに

委ねられるため，仕様が壁となり，求める機能を実現

できないことも起こりうる．オープンソースソフト

ウェアであれば，プログラムソースに対する十分な理

解が前提ではあるが，自ら仕様を変更し，必要な機能

を実現することが可能になる．

　これらの特徴をもつ所内システムは，複数のサーバ

によって構成される．以下でその中核を担う 2 つの

サーバについて紹介する．

　3.1　所内ポータルサーバ
　所内ポータルサーバ 3) は，所内システムのポータル
( 玄関 ) 機能や，各種研究管理，技術相談管理，情報

交換用の掲示板などのサービスを提供している．サー

バ を 構 成 す る ソ フ ト ウ ェ ア と し て は，OS に Linux

（Ubuntu サーバ )，データベースに PostgreSQL，ロジッ

ク部に Java ，Java アプリケーションサーバに resin4)

を採用している．Web アプリケーション開発に際して

は，MVC モデルに基づいたプログラム構造の採用が

効率的と考え，その実現を支援するフレームワークと

して主流となっている Struts5) を使用した．また，通

常，Struts では表示ページとして JSP を想定している

が，ソースコードの視認性の良さなどを考慮し，同じ
Jakarta プロジェクト 6) の成果物である Velocity7) を採

用した．

　プログラム開発は，WindowsPC 上で Vine Linux OS

を仮想マシンとして実行し，その上で NetBeans を
Java 統合開発環境として利用している．OS を含めた

開発環境を仮想マシンとすることで，作業を行う PC

を選ばず，さらに開発環境そのものをイメージバッ

クアップできるため，安心して開発を行うことができ

る．実行環境で使用している Java コンテナの resin は，
NetBeans でサポートされていないため，開発環境に

おける Java コンテナは Tomcat を使用している．

　所内ポータルサーバのプログラム開発は，現在，複

数名で行なっていることから，バージョン管理を適切

に行い，デグレード ( プログラム更新に伴う内容の退

化や品質の低下）の発生を未然に防止する必要があ

る．これに対応するために，バージョン管理システム

の CVS を導入した．NetBeans には CVS を管理する

機能が付属しており，別途，CVS サーバを準備すれば，

比較的簡単に CVS を利用することができる．利用手

順としては，図 1 のように NetBeans の起動後に，チェッ

クアウトの画面を開き，CVS サーバの IP アドレスや

ユーザ名などを入力した上で，“ チェックアウト ” を

行う．これにより，CVS サーバに保存された最新の

バージョンのデータを開発端末に反映することができ

る．ファイルの変更後は，“ コミット ” を実行するこ

とで，変更した内容を CVS サーバに書き戻すことが

できる．また，同一ファイルを同じタイミングで，複

数の開発者が変更し，競合が発生した場合も，コミッ

ト時に NetBeans が相違箇所を指摘し，CVS サーバの

データとローカルのデータの不一致が解消されない限

り，コミットができないように制御する仕組みとなっ

ている．

　3.2　試験・歳入管理サーバ
　試験・歳入管理サーバ 8) は，以下の業務を提供する

ものである．

　1.　依頼試験

　2.　機器開放・施設開放

　3.　上二件の収入 ( 歳入 )

　なお，収入管理とそれに付随する帳票の出力につい

ては外部のソフトウェアベンダーにその開発を依頼し

た．このサーバを構成するソフトウェアは以下のとお

りである．

　・OS: FreeBSD

　・データベース : PostgreSQL

　・アプリケーションロジック : PHP

　・Web サーバ : Apache

　Web アプリケーションの開発については，フレーム

ワークなどの仕組みは用いていないが，個々の業務で

共通する部分を部品化することによって開発の効率を

高めている．利用者視点においても，負担の軽減を目

的として，類似の処理を実施する場合は，過去に入力

した内容を検索し，それをコピーできるようにするな

どの処理を組み込んでいる． 

図 1　NetBeans の CVS チェックアウト画面
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4.　法人運営システムと所内システムの連
携

前述のとおり，法人運営システムと所内システムは産

技研の所内イントラネットを介してつながった．ここ

では，双方のシステムの連携を支援する仕組みや，連

携を活用して実現したサービスの開発事例を紹介す

る．

　4.1　顧客情報の共有支援
　依頼試験，機器開放などの有料サービスを利用した

顧客への請求書発行は，法人運営システムが担う．し

かし，請求書に記載する郵便番号，住所，氏名などの

顧客情報は，所内ポータルサーバのデータベースに記

録されている．このような場合，所内ポータルサーバ

に顧客情報を提供するインターフェースを用意し，法

人運営システムが所内ポータルサーバの顧客情報を参

照するのが一般的である．しかし，法人運営システム

には外部サーバへ接続する機能がなかった．このまま

では，法人運営システムと他のサーバの連携が全くで

きないため，法人運営システムの開発業者と交渉し，
CSV ファイルのインポート機能が追加されることに

なった．この機能は，法人運営システムが提供するファ

イル共有フォルダに顧客情報を記録した CSV ファイ

ルを保存し，取り込み処理を行うことで，法人運営シ

ステム内のデータベースに顧客情報を流し込むもので

ある．取り込み処理を手動で行う必要はあるが，手入

力で顧客情報を入力することに比べれば，大幅な省力

化につながる．この機能を用いるにおいて，注意しな

ければならないのは，CSV ファイルのインポート機

能は，顧客情報の新規登録にしか対応できない仕様に

なっていたことである．つまり，顧客情報に変更があっ

た際には，法人運営システムの顧客情報編集画面にお

いて手作業で変更しなければならない．当初の計画で

は，法人運営システムの運用開始前に，所内ポータル

サーバの全顧客情報を CSV ファイルに出力し，上記

インポート機能を用いて法人運営システムに顧客情報

を一括登録する予定だった．しかし，この場合，顧客

情報に変更があった場合，所内ポータルサーバでの顧

客情報変更処理に加えて，法人運営システムでの顧客

情報変更処理も行う必要があり，事務作業の負担が大

きくなってしまう．そこで，法人運営システムの運用

開始時は，システムに顧客情報を登録せず，請求対象

となった顧客情報だけをその都度，法人運営システム

に登録する方法を採用することにした．この方法であ

れば，変更がある顧客が未だ有料サービスを利用した

ことがなければ，法人運営システムには対象の顧客情

報が登録されていないため，所内ポータルサーバの顧

客情報を変更するだけで済む． 

　この方法を実現するためには，請求が発生した顧客

を日々把握する必要があるが，この情報は，所内シス

テムの試験・歳入管理サーバに保存されている．そこ

で，図 2 に示すように，試験・歳入管理サーバ，所内

ポータルサーバ，管理端末のそれぞれに処理プログラ

ムを用意し，法人運営システムに請求対象の顧客情報

を送り込む仕組みを構築することとした．以下に，各

サーバおよび，管理端末で動作する処理プログラムに

ついて説明する．

　4.1.1　試験・歳入管理サーバ

　依頼試験や機器開放などの有料サービスを利用した

場合，請求書発行のために，その内訳や合計金額など

の情報も法人運営システムに伝達する必要がある．こ

れについても，法人運営システムに付属する CSV ファ

イルのインポート機能を活用することとした．

請求書の発行は，前日までに処理の終了した依頼試験

および機器開放などが対象となる．そこで，夜間にバッ

チ処理として，必要な CSV ファイルを生成する機能

を追加した．

　CSV ファイルの形式は，法人運営システムの仕様

で厳密に定められており，文字数が異なる，あるいは

情報の形式が違っているといった小さな不具合があっ

図 2　法人運営サーバへの顧客情報登録の流れ
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た場合，その CSV ファイルは法人運営システムでは

全く処理できない．そのため，CSV による連携プロ

グラムの開発には細心の注意を要した．

　また，法人運営システムが出力する帳票のレイアウ

ト上の問題から，一度決定した仕様から項目名の文字

数が変更になるなど，ヒアリング → 開発 → テストの

サイクルは年度末ぎりぎりまで続くこととなった．

　4.1.2　所内ポータルサーバ

　所内ポータルサーバでは，試験・歳入管理サーバが

提供する未請求の顧客番号に紐付く顧客情報を生成す

る．顧客情報の生成プログラムは，Java サーブレッ

トとして開発した．生成プログラムは毎日定時に自動

実行するが，何らかのトラブルで顧客情報の生成に失

敗した場合に，任意のタイミングでシステム管理者が

生成作業を行えるように，ブラウザから簡単に実行で

きる Java サーブレットを採用した．このサーブレッ

トは実行すると，試験・歳入管理サーバから HTTP

経由で顧客番号が記載された CSV ファイルを取り込

み，顧客番号に紐付く顧客情報を所内ポータルサーバ

のデータベースから抽出し，結果を管理端末からの
ODBC 接続を許可したデータベースに保存する．

　顧客情報の処理においては，所内システムで顧客情

報を管理するテーブルの構造と，法人運営システムの

要求するデータ構造に大きな違いがあるため，これを

吸収するプログラムが必要になった．特に，住所につ

いて，所内システムでは「住所」という１つのフィー

ルドに保存しているのに対して，法人運営システムで

は，「都道府県」「市区町村」「丁目」「番地」「方書」

の 5 つのフィールドに分ける必要があった．この課題

に対応するために，図 3 のような正規表現による住所

分割を行った．

　分割のパターンマッチについて，当初は，「都道府県」

は「都」「道」「府」「県」のいずれかで終わる文字列，

「市区町村」は「市」「区」「町」「村」のいずれかで終

わる文字列，という単純なパターンで分割していた．

しかし，例えば「三重県四日市市」を上記のパターン

で分割すると，「三重県」+「四日市」+「市」となっ

てしまい，市区町村フィールドに正しい住所が入らな

い．この問題には，パターンで正しく分割できない住

所は，先に例外住所として分割することで対応した．

　政令指定都市名をパターンに含めているのは，政令

指定都市については市区町村フィールドに「◯◯市
□□ 区」というパターンで分割するよう指定するため

である．この指定をすることで，政令指定都市である

「大阪府堺市北区」は，「大阪府」+「堺市北区」と正

しく分割できる．一方，政令指定都市ではない「山口

県周南市公園区」の場合では，「◯◯市」というパター

ンで分割され，「山口県」+「周南市」+「公園区」と

正しく分割できる．また，前述の「四日市市」のよう

に，単純に分割できない市区町村名については例外指

定し，個別パターンとすることで正しい分割ができる

ようになった．

　所内ポータルサーバでは，未請求の顧客情報生成
Java サーブレット以外にも，顧客番号を指定し当該顧

客の顧客情報を生成する Java サーブレットも用意し

た．事務担当者が法人運営システムに顧客情報の登録

漏れを発見した際には，このサーブレットで顧客情報

を生成し，後述の管理端末での処理を行うことで対処

できるようにした．

　4.1.3　管理端末

　管理端末では，未請求の顧客番号に紐付く顧客情

報から法人運営サーバのデータベースに登録されて

いない新規顧客のデータを抽出し，新規の顧客情報
CSV ファイルを生成するための処理を行う．顧客情

報 CSV ファイルの生成プログラムは，VB.NET で開

発した．プログラムは，請求書発行手続きの一環とし

て，担当者が毎朝実行する．このプログラムの実行に

より，所内ポータルサーバのデータベースに格納され

ている顧客情報が取り込まれ，法人運営サーバのデー

タベースに既に登録されているかチェックされる．そ

図 3　住所分割用正規表現マッチパターン



30

して，法人運営サーバのデータベースに格納されて

いない顧客情報があれば，その顧客情報を顧客情報
CSV ファイルに書き込む．その際，法人運営サーバ

の顧客 DB に登録できるよう指定されたフォーマット

で書き込む．また，新規に登録するデータの抽出だけ

でなく，すでに法人運営サーバに登録されているデー

タがある場合，住所や部署に差異がないか比較する処

理も行っている．差異がある場合は，後で手作業で修

正する必要があるため，そのデータを別ファイルに保

存する．作成された顧客情報 CSV ファイルのデータ

は，法人運営サーバ上で稼働するプログラムを介して，

顧客 DB に登録される．

　4.2　住所変更警告機能
　所内システムでは，顧客の来所時に図４に示す来所

受付画面を用いて来所受付処理を行っている．新規顧

客の場合は，会社名，氏名，住所などの情報を入力し

新規登録する．そして，顧客番号の情報が含まれたバー

コードを印刷した顧客カードを渡す．次回以降の来所

時には，顧客カードを提示してもらい，バーコードリー

ダで顧客番号を読み取り，来所受付処理を行う．その

際，住所などの顧客情報の変更依頼があった場合は，

図 4 の画面上で当該情報を書き換えて登録することで

顧客情報が変更される．また，法人運営システムに登

録済の顧客の場合は，前述のとおり，別途，法人運営

システムの顧客情報の変更作業が必要になる．

　ここで注意しなければならないのは，有料サービス

を利用後，まだ，請求書を発行していない顧客の住所

を変更する場合である．すでに会社の全機能が移転し

ている場合は新住所に請求書を送るべきだが，費用支

出を担当する部署が移転していない場合には旧住所に

送る必要がある．この確認を受付で行うために，来所

受付画面で顧客情報を変更する際に，未請求のサービ

ス利用実績のある顧客については，事前に警告を行う
“ 住所変更警告機能 ” を構築することとした．

図 5 に，住所変更警告機能を実現する構成を示す．来

所受付処理は所内ポータルサーバが担っているが，

サービスの利用実績は試験・歳入管理サーバのデータ

ベースに保存されているため，試験・歳入管理サーバ

に顧客ごとの未請求のサービス利用実績の有無を確認

できるインターフェースを PHP プログラムで用意し，

それを所内ポータルサーバから参照する構成とした．

所内ポータルサーバから上記インターフェースを参照

するための方法として，jQuery による Ajax を採用し

た．これは，来所受付画面で登録ボタンを押した際に，

画面遷移することなく，住所変更警告を表示するため

の措置である ( 図 6)．一般に，JavaScript においては，

通常，セキュリティ対策のため，別ドメインからのデー

タ取得ができない．所内ポータルサーバと試験・歳入

管理サーバの間の通信もこの制約を受ける．この制約

を回避する方法として，JSONP を採用することとし

た．JSONP は，HTML における Script タグの src 属性

のデータについては，上記制約を受けないことを利用

し，別ドメインのサーバとの JavaScript による通信を

図 4　来所受付画面

図 5　住所変更警告機能の構成  
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可能にする手法である．

　JSONP を利用するためには，コールバック用の変

数の準備が必要になる．例えば，所内ポータルサー

バの jQuery において，コールバック用変数の名前

を ”callback” と指定した場合，jQuery は変数 callback

にランダムな値を与えた上で，試験・歳入管理サー

バに変数 callback を GET パラメータとして送信する．

次に受け側となる試験・歳入管理サーバでは，インター

フェースプログラムが，未請求のサービス利用実績の

有無に関する応答値と変数 callback の値を JSONP 形

式に成形した上で，所内ポータルサーバに送信する．

このデータを受けた所内ポータルサーバの jQuery は，

送信した変数 callback の値と，受信した JSONP 形式

のデータに付与された値が一致することを確認した上

で，受信データに含まれる未請求のサービス利用実績

の有無に関する応答値を取り出す．その結果，未請求

のサービス利用実績が存在する場合は，図 6 に示すよ

うな住所変更警告を表示し，作業者にその対応を促す

ようにする．

　なお，住所変更警告機能の構築においては，参照

先の試験・歳入管理サーバがイントラネット上にあ

るため JSONP を採用したが，インターネットに公開

しているサーバについては，クロスサイトリクエスト

フォージェリの脆弱性による情報流出の可能性がある

ため，JSONP の採用においては，十分な配慮が必要

である．

　4.3　出退勤管理システム構築
　今回導入した法人管理システムでは，職員が出勤あ

るいは退勤した時間をネットワーク接続型のタイムレ

コーダー (Online Time Recorder: OTR) を使って処理す

るシステムがオプションで用意されていたが，このオ

プションは諸般の事情で付加することができなかっ

た．

　しかし，これまでのシステムでは，職員証に磁気ス

トライプが入っており，これを磁気カードリーダで読

み込むことにより，出退勤の管理ができるようになっ

ていたため，押印やオンラインでないタイムカードな

どにより出退勤を管理することには抵抗感があった．

そこで，比較的低廉なシステムで新たに出退勤システ

ムを構築することとなった．

　ここまでに説明したとおり，法人運営システムには，

必要な情報を外部システムから CSV 形式のファイル

で取り込むことが可能となっている．そこで，市販さ

れているカードリーダと，法人運営システムが必要と

するデータ形式を変換するシステムを構築した．

　用いるカードの種類は，これまで所内で鍵を管理す

るために用いていたカードや，交通系カード，電子

決済 ( 電子マネー ) カードとして広く利用されている
Felica( フェリカ ) と，職員証などの ID カードとして

の利用が期待されている MIFARE( マイフェア ) とし

た．これらのカードはいずれも非接触型の IC カード

である．非接触 IC カードについては，これまでの IC

カード (RFID) による研究実績 9) があり，そこで得ら

れた知識が開発に大いに役立つこととなった．

また，ここで述べた IC カードは広く普及しており，

それとともに，IC カードリーダも多くの機種が発売

されている．これによって，カードリーダの選択肢が

広がることとなり，結果として安価なカードリーダを

用いることができるようになった．

　残念なことに，カードリーダに IC カードをかざし

た際に出力される情報は，法人運営システムが要求す

るものと形式が違っていた．そこで，試験・歳入管理

サーバにおいて，その形式を変換することにした．

　形式を変換するシステムは Perl により記述した．
IC カードリーダは，カードがかざされた日時と，か

ざしたカードの ID を出力する．一方，法人運営シス

テムでは，誰が何時に出勤 ( あるいは退勤）処理を行っ

たかを要求する．そこで，このシステムでは，IC カー

ドの ID から職員を検索することによって，カードリー

ダが出力する情報を，法人運営システムが必要とする

情報に変換した．検索にはハッシュ形式のデータベー

スをあらかじめ用意しておくこととし，登録されてい

る IC カードの枚数が増えても処理時間が伸びないよ

うにした．

5.　効果と今後の課題

　今回の取り組みは，職員端末での総務関係の手続き

を可能にしただけでなく，総務事務作業の軽減にもつ

ながった．特に，法人運営システムへの顧客情報の登

録作業の自動化は，産技研が独立行政法人化し，他の

事務作業が増大する中で，総務事務担当職員の負荷軽

減に大きく寄与した．また，出退勤管理システムを独

図 6　住所変更警告表示
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自開発したことで，所内システムの画面上で，その日

の出勤打刻時間が確認できるようになるなど，独立行

政法人化前にはなかったサービスを提供できるように

なった．その一方で，法人運営システムの仕様の制限

から，手作業でしか顧客情報の変更が行えないことな

ど，いくつかの課題が残っている．今後，法人運営シ

ステムの開発業者への仕様変更依頼や，仕様が変更さ

れない場合の次善策の検討を行い，早期の課題解決に

取り組む予定である．

6.　おわりに

　本稿では，産技研の独立行政法人化に伴い導入され

た法人運営システムや，その連携に関係するトピック

スをまとめたが，法人化に際しては，本稿の内容以外

にも，産技研の大幅な組織改編や業務内容の変更に対

応するために，所内システムやその他システムにおい

て多くの改修作業を実施した．法人化の期限が迫る非

常にタイトな日程の中での対応となったが，情報分野

の職員が総出で作業を行い，情報システムの面では大

きなトラブルなく法人化を乗り切ることができた．

　今回の経験から再認識したのは，職員間の連携や情

報共有の重要性である．本稿でも，CVS による開発

内容の共有や，サーバ間での連携などを紹介したが，

これらの取り組みも，日頃，所内システム掲示板やミー

ティングを通して，情報共有や意思疎通ができていた

からこそ，効率的に実現できたものである．その一方

で，情報分野の職員と，総務・企画部門の職員の情報

共有ができていれば，法人運営システムの導入や法人

化対応スケジュールの面で，さらに効率的に取り組め

た，と思い返される点も多くある．

　今後は，この経験を糧として，産技研の全職員が緊

密な連携を行い，さらなる顧客サービスの向上につな

がるよう努めていきたい．
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1.　はじめに
　

　金属製品がさびた，材料が折れた，部品が摩耗した

といったトラブルに対して，日本の製造業は高いもの

づくり技術と品質管理によって，それらの軽減を図っ

てきた．しかし，経済のグローバル化が進み，中国や

東南アジアでの製造業が活発化し，さらには円高の影

響によって，海外において生産された部品，素材，製

品の輸入が急激に増加してきている．このような状況

において，国内での工業製品の製造量は縮小し，それ

に伴ってものづくりの品質管理の弱体化が懸念されて

いる．

　海外製の材料や部品の一部には，品質保証や性能が

十分に確保されていないものがあり，それらを活用し

た製品においては，これまで見られなかったような事

故や製品トラブルも発生している．実際、当所に対し

ての材料，部品，製品などに関連する組成分析やクレー

ム処理に関わる技術相談は増加する傾向にある．金属

材料では，材料組成はその強度や耐食性などを発揮さ

せる “要 ”であり，安全，安心できる製品づくりにお

いて金属分析は欠かせないものとなっている．

　ここでは，金属分析に関係する規格としての分析法，

分析装置，分析手順の概要を紹介するとともに，当所

に持ち込まれた組成に関係する分析事例について紹介

する．

*　金属表面処理科

2.　JISにおける対象元素と分析法

　金属材料は大きくは鉄鋼と非鉄金属に分けられ，そ

れぞれに関係した JIS(日本工業規格 )が数多く存在す

る．ここでは，金属の組成の観点から，JISで扱われ

る金属分析法を分類する．

　2.1　鉄鋼材料分析 1−5)

　鉄鋼材料は日常最も多く使用される材料であり，鋼

材の JISにおける規定は約 200で，規定される鋼種は
2000を超え，これらの鋼種において 27元素が規定さ

れている．なかでもC(炭素 )，Si(珪素 )，Mn(マンガン )，
P(燐 )，S(硫黄 )の 5元素に関する規定が多い．これ

らは鉄鋼の 5元素と呼ばれ，その含有量が鋼材の特性

に大きく影響する．次いで多い規定元素は，Cr(クロ

ム )，Ni(ニッケル )，Cu(銅 )，Mo(モリブデン )であ

る．これらは鋼材の特性改善のために添加される代表

的な元素であり，規定されることが多い．

　鉄鋼材料の JISにおける定量分析としては表 1に示

す 34元素が規定されている．これらの分析で使われ

る方法は，次のように分類される 6, 7)．
1)湿式分析法

　①重量・滴定・吸光光度法など (JIS G 1211～ 1237)

　②原子吸光法 (JIS G 1257)

　③ ICP発光分析法 (JIS G 1258)

2)固体分析法

　④スパーク放電発光分析法 (JIS G 1253)

　⑤蛍光 X 線分析法 (JIS G 1256)
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　①は基準分析で標準物質の分析値を決定する方法と

して，②は標準物質の微量域の分析値の決定方法とし

て，③は分析操作が容易で多元素同時分析の方法とし

て使われる．これらの湿式分析法は，④と⑤の固体分

析法の補完や分析結果の信頼性チェックとしても利用

される．④と⑤は，金属そのものを対象とする分析法

であり，炭素鋼・合金鋼などに対して多元素同時分析

が可能で，簡便かつ迅速であることから製造工程管理

などに多用されている．

　①については，JISで各元素ごとに定量法が規定さ

れている．②については，原子吸光法を適用できる個々

の元素が附属書に分けて規定されている．③～⑤につ

いては，多元素同時定量法を規定し，それらが適用で

きる元素とその定量範囲が規定されている．

　鉄鋼分析法には多くの元素が規定されており，製品

出荷の検査報告書 (ミルシート )には，添加元素の含

有量が数値で記載される．各分析の信頼性は分析法で

異なるが，検査報告書に記載された値は製造者が保証

する値として扱われており，購入者や利用者が分析に

採用された分析法について考慮する必要はないとされ

ている．

　2.2　非鉄金属材料分析 5, 8)

　非鉄金属材料は主成分が Fe以外を対象とし，JIS

に数多くの非鉄金属について通則や分析法が規定さ

表 1　鉄鋼分析法規格における元素および適用範囲 6)
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れている．Cu及び Cu合金，Ni及び Ni合金，Mg合

金，Al及び Al合金，Ti及び Ti合金，Zr及び Zr合金，
Ta，Ti鉱石については通則と分析法に制定されてい

る．これら以外の各種地金や貴金属，りん銅ろうなど

で分析法のみ制定されている非鉄金属もあり，分析に

おいて JISを参照する際には注意を要する．非鉄金属

の JISにおける定量分析でも鉄鋼と同様に①～⑤を使

用し，主成分や材質によってその選択肢が異なる．主

成分は，Cuなどの一部の元素では，古典的な分離法

と容量法や重量法などの組み合わせにより定量分析さ

れるが，一般的には差数法 (残部 )により求められる．

合金元素については，鉄鋼材料と同様に各種定量分析

法が規定されている．近年では，多元素同時分析がで

きる ICP発光分析法やスパーク放電発光分析法の規定

が増えており，簡便かつ迅速な分析が必要な現場で多

用されている 9)．

3.　金属の分析方法

　3.1　評価方法
　金属分析は，目的に対して正確な数値を得て適切な

評価が行えるかにかかっている．ここでは金属分析に

おける分析法とポイントについて述べる．

　3.1.1　定量分析
　金属材料中の元素含有量を数値で表す定量分析には

必要な前提がある．これは，金属分析の全般フローを

把握し，場合に応じた適切な分析法を選択するうえで

の要点であり，特に理解しておく必要がある．

　第一には，定量分析を行うには，どのような材質で

あるか，分析したい元素の概算量はどの程度か，どの

程度の精度で分析するかなどを予め知っておく必要が

ある．予めとは，鉄，銅，アルミニウム，亜鉛の分析

という単純なことではなく，JIS1, 2)における SCM435，
SUS304，CAC406，AC4C，ZDC2などの具体的な材

質における主成分ならびに含有元素の種類と量を意味

する．組成が未知の金属材料に対して，むやみに定量

分析を始めれば，分析時間と経費がかかるばかりでな

く，最終的に誤った材質の特定に至る可能性もある．

　第二には，定量分析では，分析試料に類似する標準

試料が必要である．標準試料とは，含有元素の種類と

量が既知の試料のことである．分析したい元素につい

て標準試料の既知含有量と比較することで，高精度の

定量分析が可能となる．

　図 1に定量分析で作成する検量線の例と分析試料中

の元素含有量の算出例を示す．横軸は元素含有量，縦

軸は強度を示す．標準試料を分析して検量線 (○印 )

を作成した後，分析試料の強度から含有量を求める．

より高精度に定量分析を行う場合は，内標準元素との

比をとる強度比法や共存元素の影響を考慮した標準添

加法を採用する．

　標準試料は，鉄鋼材料ならば (社 )日本鉄鋼連盟標

準化センターから頒布されている日本鉄鋼認証標準物

質が代表的である．それらは，分析方法と対象鋼種か

らなり，化学分析用 (高純度鉄 3品種，炭素鋼 6品種，

銑鉄・鋳鉄 3品種，低合金綱 6品種，微量元素 8品種，

専用鋼 31品種，強靱鋼 3品種，肌焼鋼 4品種，工具

鋼 4品種，高速度鋼 4品種，ステンレス鋼 6品種，耐

熱鋼１品種，耐熱超合金鋼 2品種，フェロアロイシリー

ズ 2品種 )，機器用高純度鉄 1品種，鋼中ガス分析用

管理試料 1品種，鋼中介在物抽出分離定量専用鋼 (炭

化物シリーズ 4品種，硫化物シリーズ 6品種 )，蛍光
X線分析用認証標準物質 (貸し出し用 )がある 10)．非

鉄金属では，(社 )日本伸銅協会からの銅及び銅合金

分析用，(社 )日本チタン協会からのチタン及びチタ

ン合金分析用，(社 )日本アルミニウム協会及び合金

協会からのアルミニウム及びアルミニウム合金用がそ

れぞれ頒布されている．これら以外については国産品

を入手することは困難で，BCR(Community Bureau of 

Reference)，IRMM(Institute for Reference Materials and 

Measurements)，ERM(European Reference Materials)，
NIST(National Institute of Standard and Technology) な

どの国際機関からのものを利用する 11−13)．また他にも
ICP発光分析や原子吸光分析で使用する無機標準物質
14)を含め，標準物質総合情報システム RMinfo15)によ

り国内で入手可能な標準物質の情報を得ることができ

る．

　3.1.2　定性分析
　定性分析は，おおまかな材質判定，元素の有無の確

認，定量分析が困難などの場合に適している．また，

定量分析の参考とするために行われることも多い．

　金属の種類は，外観，比重，硬さ，磁性などで簡易

図 1　定量分析における検量線と分析試料中の含有量
の算出

 

 

%  
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的に判別できる場合がある．蛍光 X線分析装置など

の定性分析を行うと，標準試料による検量線法を適用

せずとも，検出元素の相対的な定量値も得られる．

　3.2　分析前処理
　正確な分析結果を得るためには，目的，試料，分析

装置に適した分析前処理を行うことが重要である．前

処理については，金属材料ごとに分析方法通則として
JISに多数の規定がある 3, 16)．

　湿式分析，固体分析に関わらず，まず分析試料から

分析誤差の要因となる汚染を除去する．汚染は一般的

に有機溶剤による洗浄や工具による研削で除去できる

が，このような試料調製での二次汚染は防ぐ必要があ

る．切断や粉砕を伴う場合は，特に注意深く行う．湿

式分析では，分析に応じた純度の薬品を使うだけでな

く，清浄な分析器具類を正しく選択する．また，人由

来の汚染が起こらないよう，必要に応じてマスクや手

袋などを着用する．分析試料は，指定箇所があるなど

の特別な場合を除き，試料を代表する部位から作製す

る．分析装置については，分析経路や検出器などで内

部汚染が生じないように日常の管理を徹底する．

　湿式分析は少量の試料にも対応するが，定量分析を

行うには分析感度の観点から最低限に必要な分析試料

量がある．1検体で最低限に満たない量の場合は，複

数検体を無作為抽出し，足し合わせて分析試料とする．

検体それぞれが全て同一とは限らない場合には，分析

試料を複数用意し，結果に違いが現れるか確認する．

例えば，複数の同形状物で構成される金網やより線で

は，幾つかの材質の線材を組み合わせて製造されるこ

とも多く，注意が必要である．

　3.3　分析装置
　金属分析に使用する主要な分析装置の概要について

述べる．

　3.3.1　固体分析法
(1)　スパーク放電発光分析

　この分析は，JIS G 1253鉄及び鋼－スパーク放電発

光分光分析方法 3)を代表として様々な金属材料に対し

て JIS化されている 4)．

　図 2にスパーク放電発光分析装置の概略と外観写真

を示す．分析試料と対電極の間にスパーク放電を発生

させることで，試料表層の一部が蒸発気化し，プラズ

図 2　スパーク放電発光分析装置の外観写真と分析概略図
　　　（多元素同時分析　ポリクロメータ；パッシェンルンゲマウンティング方式）
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マとなって励起して発光する．この発光スペクトルを

分光することによって含有元素の種類，発光強度から

含有量を調べる．

　本分析法では，分光室内に各元素に対応した光電子

増倍管が配置され，数 cm程度に調製した分析試料に

研摩ベルトなどで清浄な平面部を確保できれば，金属

そのもので簡便かつ迅速に多元素同時定量分析ができ

ることが大きな特長である．

　短所としては，小さい，薄い，細い試料の分析がで

きない，放電現象，発光強度の理論的解明が不十分で

経験に頼るところが大きい，極微量元素の定量分析は

困難である，金属組織や介在物が分析精度に影響する，

装置は大型で高額であるなどが挙げられる．また，光

電子増倍管の配置上の制約から，分析元素が大きく異

なる鉄鋼と非鉄では別々に装置が必要となる．

　定量分析は，低合金鋼，高合金鋼，鋳鉄といったよ

うに材質ごとに標準試料を揃え検量線法で行う．標準

試料が揃っていない材質，検量線の濃度範囲から逸脱，

標準試料がない元素については定量分析ができない．

なお，検量線の濃度範囲に収まっても，その材質に類

似した標準試料がない場合には，分析値の妥当性を検

討する必要がある．また，元素が偏在している試料に

ついては注意が必要である．浸炭，窒化，めっきなど

の表面層がある試料では，それらの層を確実に除去し

てから分析する．それでも分析値にばらつきが生じる

場合は，試料自体に起因するものか，分析法に問題が

あるのかを検討する．
(2)　蛍光 X線分析

　この分析は，JIS G 1256鉄及び鋼－蛍光 X線分析方

法 3)を代表として様々な金属材料に対して JIS化され

ている 4)．

　図 3に蛍光 X線分析装置の概略と外観写真を示す．
X線管から放射された一次 X線を分析試料に照射し，

励起・放出された特性 X線スペクトルを検出する．

特性 X線スペクトルの波長から元素の種類を定性分

析し，その強度を解析することで含有量を調べる．

　本分析法の特長は，標準試料がなくても種々の材質

において比較的簡便に多くの元素について定性分析が

できることである．また，分析試料の大きさや形状の

自由度が比較的高く，固形，粉末，平面，曲面，微少

物などを非破壊で分析可能である．しかし，装置に導

入できる分析試料の大きさには限界があり，サイズに

応じて分析試料の切断，研摩を行う．

　簡易的な定量値は，FP(ファンダメンタルパラメー

図 3　蛍光 X線分析装置の外観写真と分析概略図
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タ )法と呼ばれる理論計算法で算出できる．FP法は，

検出した元素に基づいての相対的な定量値となる．測

定誤差は，試料の大きさ，形状，表面状態などによっ

て異なる．厳密な定量値を得るには，分析試料と材質

や形状が近い標準試料を用意し，検量線法で分析する．

　蛍光 X線分析では，軽元素 (C，O，Nなど )の検出

感度が低く，測定精度が悪い．このため，C量に細か

い規定のある鉄鋼材料では，鋼種の推定が困難である．

　分析深さは表面から数十 μmの領域であるため，分

析試料の表面状態には注意を要する．例えば，試料調

製として表面研摩に使用するやすり，グラインダ，研

摩ベルトなどからの研摩粒子が残留すると，誤った分

析結果に至る可能性がある．また，表面処理が施され

ている場合は，その層を完全に除去しないと，分析結

果に大きな影響が生じる．

　3.3.2　湿式分析法
　(1)　古典的な分析法

　JISでは，重量法，滴定法，吸光光度法などの湿式

分析が使用されている 3, 8)．これらは，古くから行わ

れてきた基本的な分析法であり，高額な分析装置が無

図 4　ICP発光分析装置の外観写真と分析概略図
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くても精密な定量分析を行うことができる．しかし，

溶液化，抽出，濃縮，分離，pH管理などの複雑な操

作が必要であり，分析者の経験や技量に頼るところが

大きい．わずか 1元素の分析であっても数日を要する

こともある．現在では，簡便かつ迅速な多元素同時定

量分析が求められるようになり，金属分析では，スパー

ク放電発光分析，ICP発光分析などの機器分析が主流

になっている．

　(2)　ICP(高周波誘導結合プラズマ）発光分析

　この分析は，JIS G 1258鉄及び鋼－ ICP発光分光分

析方法 3)を代表として JISで多数制定され，様々な金

属材料に適用されている 4)．

　図 4に ICP発光分析装置の概略と外観写真を示す．

アルゴンガスに誘導結合方式により高周波を印加さ

せ，生成したアルゴンプラズマ中にネブライザーを通

じて試料溶液を噴霧し，得られる発光スペクトルを分

光して，分析元素特有の波長とその強度から定量分析

を行う．

　本分析法は，試料溶液中の ppmオーダーの微量域

から %オーダーの高濃度域までの多様な分析に対応

し，検量線のダイナミックレンジも広いことが特長で，

現在では金属分析の主流となってきている．ICP発光

分析装置には，迅速な多元素同時定量分析ができるマ

ルチ型と各元素に対応してより高分解能分析ができる

シーケンシャル型がある．マルチ型では，分光室内に

光電子増倍管を円周上に配列したポリクロメータが主

流であったが，近年ではポリクロメータより分析でき

る元素数が多い CCDや CID検出器を搭載した装置が

普及してきている．シーケンシャル型では，高分解能

化が進み，短波長の極紫外領域まで分析できる装置が

汎用化している．

　ICP発光分析は溶液を対象とする分析であるため，

スパーク放電発光分析のような試料形状の制約が少な

く，材質や分析濃度に合わせて標準試料を弾力的に調

製できることも大きな利点である．しかし，分析前処

理である酸・アルカリ等による適切な溶液化や分光干

渉に注意した解析処理に経験と技量が必要である．ま

た，試料の局所や微小部だけを正確に採取し溶液化す

図 5　原子吸光分析装置の外観写真と分析概略図

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 
 

 



40

図 6　ICP質量分析装置の外観写真と分析外略図

ることは困難で，表面処理層や溶接部，偏析のある試

料における定量分析は厳密性に欠ける．

　(3)　原子吸光分析

　この分析は，JIS G 1257鉄及び鋼－原子吸光分析方

法 3)を代表として JISで多数制定されている 4)．

　図 5に原子吸光分析装置の概略と外観写真を示す．

試料溶液を加熱によって基底状態の原子蒸気とし，分

析元素から発光する原子線の光を入射することで，基

底状態の原子がその光を共鳴吸収する現象を利用す

る．実際には，試料溶液をフレーム (アセチレン等の

ガス炎 )中に噴霧して原子化し，ホロカソードランプ

光を照射し，その吸光度を測定する．なお，吸光度は

試料溶液中の濃度に比例するので，濃度既知の標準溶

液で検量線を作成しておき，試料溶液の吸光度から定

量分析を行う．

　本分析法の特長としては，分析元素によっては ICP

発光分析よりも感度が高く低濃度まで分析できる場合

があること，共存元素の影響が比較的小さいこと，装

置が小さくメンテナンスが容易でランニングコストが

安いことなどがある．しかし，光源の中空陰極ランプ

は単元素用で多元素同時定量分析ができないこと，検

量線のダイナミックレンジが狭いことなどの短所があ

り，現在では ICP発光分析が使用されることが多い．

　(4)　ICP質量分析

　図 6に ICP質量分析装置の概略と外観写真を示す．

この装置は，ICPをイオン源として用い，大気圧のプ

ラズマと真空の質量分析を組み合わせている．分析試

料は ICP発光分析，原子吸光分析と同様に溶液で準備

する．ICP発光分析と同様にネブライザーで霧状にさ

れた試料溶液は高温のプラズマ中でイオン化され，質

量分析器で検出される．濃度既知の標準溶液を用いて

検量線を作成し，定量分析を行う．

　本分析法の特長として，ICP発光分析と比較して 2

～ 3桁ほど高感度で金属中の超微量元素の測定が可能
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であること，スペクトル干渉が比較的小さいこと，同

位体比の測定もできることなどが挙げられる．しかし

金属分析では，多量に存在するマトリックスの分析元

素に対する質量干渉が大きく，定量分析が困難な場合

がある．金属分析の事例はまだ多くないが，抽出，分

離，濃縮を組み合わせた微量元素の分析，半導体など

高純度材料における微量元素の分析などへ今後ますま

す適用が進むと考えられる 17−20)．

　3.3.3　燃焼－赤外線吸収法
　金属材料中のC(炭素 )，S(硫黄 )，N(窒素 )，O(酸素 )，
H(水素 )は，延性，靱性，強度，加工性，製品寿命

などの特性に大きく影響するため，厳密な濃度管理が

求められる．特に鉄鋼材料中の C，Sは微量でも硬さ

や溶接性において違いが生じるため，定量分析が必要

である．定量分析は，古典的な湿式分析 (重量法，ガ

ス容量法，中和滴定法，導電率法，電量法など )によ

り行われてきたが，迅速で高精度な分析装置の開発が

進められ，現在では専用の分析装置が使われるように

なった．ここでは，一般に用いられる鉄鋼材料の燃焼

－赤外吸収法による C，Sの分析について述べる．

　燃焼－赤外吸収法による C，Sの分析は，それぞれ
JIS G 1211鉄及び鋼－炭素定量方法および JIS G 1215

鉄及び鋼－硫黄定量方法に規定されている 3)．この方

法は，鉄鋼材料中の C，Sの定量分析を精度良く行え

ることから，製鉄所の汎用基準法として最も多用され

ている．

　図 7に炭素・硫黄同時分析装置の概略と外観写真

を示す．分析試料を助燃剤 (スズ、タングステンな

ど )とともに燃焼るつぼに入れ，これを酸素気流中

で燃焼させ，ダストを除去した後，C，Sをそれぞれ
CO2(CO2 + COの場合もある )と SO2に変換し，水分

を吸収除去してそれぞれを赤外線検出器で検出する．

燃焼方式としては，高周波誘導加熱炉あるいは管状電

気抵抗炉が用いられる．定量分析は，C，S量が既知

の標準試料による検量線法で行う．

　有機溶剤，機械油，埃など多くの物質が Cの分析

に悪影響を与えるため，前処理には注意を要する．微

量の Cの分析は，予め 1000 ˚C以上で空焼きしてデシ
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図 7　炭素・硫黄同時分析装置の外観写真と分析概略図
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図 8　産技研における金属分析のフローイメージ
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ケーター中で放冷した燃焼るつぼを用いて行う．鉄鋼

材料で行われる浸炭，脱炭層の存在に気付かずに試料

採取すると，誤った定量値を得るので注意する．

　なお，金属材料中の Nや Hの分析には不活性ガス

燃焼－熱伝導度 (TCD)法が，Oや Hには不活性ガス

融解－非分散型赤外線吸収法が適用でき，それぞれの

検出器を搭載したN，O，H同時分析装置が利用される．

　3.4　分析フロー
　図 8に当所における金属分析を行う際のフローイ

メージをまとめる．分析にあたっては目的を明確にし

たうえで材料についての情報を収集し検討を行い，材

質が既知の場合は定量分析へ，不明な場合には定性分

析を行った後に定量分析へ進む．定量分析を実施して，

組成が想定から著しく異なる，分析過程で予想外の元

素の妨害があるなどの場合には，定性分析に戻って再

検討することも必要である．

4.　金属分析事例

　4.1　結果の注意事項
　何の知見もなく金属材料の定量分析値だけを見て

材質を推定することは危険なことである．表 2に，
SUS304ステンレス鋼として持ち込まれた材料の分析

例を示す．ステンレス鋼の流通に関する知識を持っ

ていれば，オーステナイト系の中の SUS304の規定外

と推定できるかもしれない．しかし，各種ステンレ

ス鋼の組成規定と照合すれば，他の材質となること

もありうる．表 3は，JIS G 4303ステンレス鋼棒から

の成分表の抜粋である．これと照合すると表 2の成分

は SUS302にも合致する．一般に，SUS304として持

ち込まれる場合には，Moや Cuの分析は行わないが，

表 2の材料で Cu量が多いなら SUS304J3に合致する

可能性もある．定量分析においては，分析対象外の元

素について全くの不明であることが最大の弱点であ

る．SUS304ステンレス鋼として持ち込まれた場合で

あっても，厳密に材質を特定するには，Cuや Moな

ど規定外の元素の分析も適宜行う必要がある．

　近年，海外で製造された鋼材の輸入が増えている．

この場合，指定が無ければその生産国の規格に準拠し

て製造，出荷されている可能性があるため，同等鋼種

であっても JISの組成から若干異なっていることがあ

る．輸入材を扱う場合には，生産国の規格と照合する

ことも必要である．

　4.2　分析例
　4.2.1　ステンレス鋼の腐食トラブル
　SUS304などのオーステナイト系ステンレス鋼は，

優れた耐食性を有し，さびにくい鋼材として使用され

る 21)．しかし，SUS304を使用したにも関わらず，極

めて短期間で腐食が発生した事例が多く認められる．

　表 4にこのような腐食が起こったトラブル品の分析

の一例を示す．表 3に示す SUS304と比較すると，Ni

とCrの含有量が明らかに低く，逆にMnが極めて高い．

ステンレス鋼は鉄鋼に Crを 12%以上含有させ，表面

に Cr酸化物等の不動態皮膜を形成させることにより

耐食性を向上させている．しかし，このトラブル品で

は，Cr量が 12%を下回っており，明らかにステンレ

mass% 

表 3　JIS G 4303ステンレス鋼棒の成分表 (一部抜粋 )

mass% 

表 4　早期に腐食したステンレス鋼の分析例

mass% 

表 2　試料の分析例
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表 6　粒間腐食を生じた亜鉛合金ダイカストの分析例と JIS H 5301亜鉛合金ダイカストの ZDC2成分値の比較

図 9　粒間腐食を起こした亜鉛合金ダイカストの破断
面の外観 (上 )と光学顕微鏡組織 (下 )

ス鋼ではなく，耐食性が悪いと考えられる．JISでは

高 Mnステンレス鋼として表 5に示すような材質もあ

るが，これとも明らかに異なる．Mnは，鉄鋼材料に

おけるオーステナイト安定化元素であり，このトラ

ブル品は SUS304などと同様に非磁性であった．した

がって，これは磁石に付かない性質を利用して一般鋼

材と区別できても，SUS304に混入してしまうと容易

に区別できなくなる．

　また，オーステナイト系ステンレス鋼の腐食トラブ

ルとして C量が高い事例も多い．C量が高いと Cr炭

化物を形成する鋭敏化を生じやすく，不動態皮膜の形

成が阻害され，耐食性は低下する．このため，C量は

必ず規定範囲内に収めておくことが重要である． 

　4.2.2　亜鉛合金ダイカストの粒間腐食トラブル
　亜鉛合金ダイカストは，アルミニウム合金やマグネ

シウム合金ダイカストに比べ，湯流れ性，寸法精度，

表面処理性に優れることから，薄肉部品に多く活用さ

れ，錠前，金具類，ケーシング，レバー，ノブなどに

使用されている．近年，多くは海外から輸入された製

品において，数年の使用の後に破損する事例が発生し

ている．

　図 9に，このような破損が起こった亜鉛合金ダイカ

スト製品の破断面と光学顕微鏡組織写真（約 100倍）

を示す．破断面によれば，中央部は正常な銀白色を呈

しているが，外周部は異常な灰色を呈していた．光学

顕微鏡組織から，外周部では結晶粒界で優先的に腐食

が起こったことがわかる．この製品は，表面に塗装を

していたにもかかわらず，腐食が徐々に進行し，数年

後に使用強度に耐えられなくなって破損したものと推

定される．表 6に粒間腐食を起こした亜鉛合金ダイ

mass% 

mass% 
表 5　JIS G 4303ステンレス鋼棒の成分表 (一部抜粋 )

カスト製品の分析例を JIS H 5301亜鉛合金ダイカス

ト ZDC2の規定とともに示す．破損品では，Pb，Cd，
Snの含有量が規定範囲を大きく上回り，Al，Mgは下

回っていることが大きな特徴である．亜鉛合金ダイカ

ストでは，製造時に不純物元素の Pb，Cd，Snが規定
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以上に混入すると，粒間腐食が極めて起こりやすくな

る 22)．JIS H 5301でも元素ごとの濃度範囲の規定とは

別に不純物元素の合計量が 0.010%を超えないように

管理すべきとも明記されており，特に注意を要する．

また，Al，Mgが規定を下回っていることから，鋳造

プロセス全般に何らかの問題を抱えているものと推定

され，不純物管理と併せて全面的な鋳造プロセスの見

直しが必要である．

　一般的に粒間腐食は徐々にしか進行せず，鋳造後に

数年以上経過して破損事故に至る．したがって，鋳造

直後の強度試験に合格しても，将来的に破損が起こら

ないことの保証にならない．当所に持ち込まれた粒間

腐食品の組成分析では，そのほとんどで組成異常が生

じており，粒間腐食と組成の関連性は強い．粒間腐食

を避けるためには，正規のダイカスト地金を使用する

など鋳造プロセスの適正化を図るとともに，組成分析

を行って管理することが望ましい．

　4.2.3　鋳鉄における鋳造不良
　JISの鋳鉄品において，オーステナイト鋳鉄品を除

き，ねずみ鋳鉄品 (FC)，球状黒鉛鋳鉄品 (FCD)など

では組成の規定がなく，受渡当事者間の協定によると

されている (JIS G 5502球状黒鉛鋳鉄品には解説参考

表 1，JIS G 5504低温用厚肉フェライト球状黒鉛鋳鉄

品には参考表 1の化学成分表が存在する )．これは，

鋳鉄では組成以外にも鋳造プロセスが強度に大きく

関係するためで，引張強度 200 MPa以上の FC200や
450 MPa以上の FCD450といったように分類される．

しかし，大きさ，肉厚，冷却速度などに応じて，ある

程度の目安となる元素含有量の範囲が存在する．FC

では C，Si，Mn，P，Sの基本 5元素，FCDでは Mg

も含めた 6元素の分析が一般的である．これら以外に，

Cu，Ni，Cr，Mo，V，Tiなどを分析することもある．

　鋳鉄では，組成分析で問題がなくても，強度試験や

組織観察で鋳造不良が発覚することが多い．しかし，
FCDの球状化不良は組成分析だけで強く疑われる場

合があり，以下に事例を紹介する 23)．

　Mgは FCDの黒鉛球状化に有効で，Mgを含有した

球状化材が鋳造時に添加されて，一部の Mgは FCD

に残留する．一般的に残留 Mgの適正量は 0.030～
0.040%程度であるが，これより低い場合は，球状化

材の添加の不足，添加後の時間経過によるフェーディ

ングの発生，他の元素との配合バランスの不具合など

により Mg量が低下した可能性がある．これらの要因

は全て球状化不良に直結するため，注意が必要である．

　Sは FCDの球状化阻害元素として代表的である．S

はそれ単独での阻害だけでなく，MgSの形成とそれ

に伴う Mgの低減で球状化不良がさらに助長される．

図 10に Sが原因で球状化不良を生じた FCDの光学顕

微鏡組織を示す．これは FCDの鋳造時に鋳型から S

が混入したもので，写真左側の鋳物表面から一定の深

さまで球状化不良が生じている．一般的に FCDの S

量は数十 ppmであるが，百 ppmを超える場合には球

状化不良が疑われる．原材料や鋳造プロセスにおいて
S量が多い場合は，球状化材を多めに添加するが，残

留 Mg量が高くなると鋳物の中心部で図 11の右上に

認められるような硬くて脆い炭化物が晶出した逆チル

が生じる可能性も考えておく必要がある．逆に S量が

低すぎても相対的に Mg量が高くなり逆チルを生じる

場合もあり，Sと Mg量の管理は極めて重要である．

　Sと Mg量が適正であっても，他の微量元素の影響

で球状化不良が起こることがある．そのような元素

として Tiがあり，海外で調達した原料銑鉄に Tiが多

く含まれていたために球状化不良を起こした例があ

図 10　Sの混入により表面部に球状化不良を生じた
FCDの光学顕微鏡組織

図 11　FCD内部で生じた逆チル (左上部 )の光学顕微
鏡組織
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る 24)．

5.　おわりに

　金属分析は金属の原材料の評価と製品の品質管理で

重要な役割を果たしてきた．近年では，装置の進歩に

著しいものがあり，ボタンを押せば結果がすぐに出て

くるとの風潮すらある 25)．これは，金属分析技術が毎

日の現場で満足になされており，トラブルなしに活用

されていた証拠でもあった．事実，材料のトラブル（折

れ，曲がり，破損，異常摩耗，腐食など）が起こった

場合には，“まずは加工法，処理法などを疑え ”とさ

え言われていた．

　しかし，経済のグローバル化が進むにつれて，海外

から輸入される材料や部品は増加し，それらの中には

品質保証や組成証明がなされていないものが増えてき

ている．このような材料を用いた場合に起こったトラ

ブル解析は，組成分析による材質の確認から始めざる

を得ない．一方，機能性材料開発や材料の高性能化，

製造プロセスの高度化においては，極微量元素の存在，

分析が困難であった元素類 (H，Oなど )や多元素の

成分比の物性への影響評価などが求められ，高精度，

高感度，迅速な分析が益々重要になっている．

　金属材料が高品質で持続的に社会に供給され続ける

には，高精度，高感度，迅速な分析データの提供が不

可欠であり，技術者には，材料の分析技術，組成が及

ぼす特性や組織等への影響などの知識を保有し，分析

技術の信頼性を確保，維持することが求められる．本

解説がものづくりの製造や品質管理に取り組む一助に

なれば幸いである．
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