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金属表面の表面酸化膜の厚みが熱処理温度、雰囲気環境によりどのように変化する
のかは、表面処理技術の検討に必要な情報である。そこで、金属表面の表面酸化膜
の厚みを評価するために、表面に敏感な測定手法である光電子分光測定を用いて、
熱処理温度による表面酸化膜厚さの評価を実施した。

実験
Experimental

Al基板を大気中でやすりで研磨した後、直ちに光電子分光装置に導入して光電子分
光測定（NI-005）を行った。表面酸化膜およびバルクの情報を同時に測定するため
に、Cr-Kα線源を用いたX線光電子分光測定を行った。測定試料は、光電子分光装
置に設置されている試料準備槽において、高真空下での加熱処理を行い、室温にま
で冷却した後にX線光電子分光測定を行った。

結果と考察
Results and Discussion

AlにおけるSurvey scanではAlおよび表面に吸着したCおよびOに起因するピークで
各ピークを帰属できた。O 1sは、532 eV近傍の炭化水素系もしくは水蒸気に起因
する吸着酸素の成分と530 eV近傍のAl2O3に起因する2成分が観測された。550℃の
加熱後はAl2O3に由来するピークの強度が増大した。C 1sは284 eV近傍にC－C、C
－Hなどの大気中に存在する炭化水素や有機物の吸着炭素に由来するピークが観測
された。550℃の加熱後ではC由来のピーク強度は減少する傾向が見られた。これ
は、表面にAl2O3由来の成分が形成されたため、強度が減少したと考えられる。 図
に示すように、Al 1sは1559.7 eV近傍のAl-metal成分と1561.2 eV近傍のAl2O3成分
の2成分が観測された。再表面がAl2O3、その下にAlが存在するとして、表面酸化膜
の厚さを評価したところ、Alの自然酸化膜は3.1 nmであったが、550℃の熱処理に
より11nmの厚みまで増加した。この結果より、表面に安定なAl2O3が形成されて
いたとしても、高真空環境における僅かな残留酸素が基板のAlと反応することによ
り、Al2O3酸化膜が厚くなることが明らかになった。
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図 真空熱処理を行ったAl板のAl 1s内殻光電子スペクトル
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