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細粒火山ガラスのEDSによる定量化学分析技術の開発
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Abstract

恥phraisanimportantnaturallaboratoryfbrstudying

processesofmagmagenesiganderupti⑪n．TheanaIysisdefncit

generally正nectsaccidentaIimersectionofmountingepoxy

adjacenttoglaSsfragmentsorof皿seenmicmvesiclegwithin

glassfragmentsbytheanalyticalbeam･Ipwtotalsofthe

analySiga雁ｍ０ｒｅｃ⑪ｍｍｏｎｉｎｆｉｎ←gminedsamples

(<0.25ｍｍ).Inthisstudybquantitativechemicalanalysison

fine-grainedvolcanicglassshards(<0.25ｍｍ)hasbeencarried

outbynewtechniquefbrmountingsmallv0lcanicglass

shards･ThinCuSheethasbeenusedfbrmoImtingglass

shards．Ｖblcanicglassmustbepolishedumtilitsthickness

becomeabouthalfinpitsoftheCusheet･Ｔｈｅｒｅsultsuggests

thatthismethodisavailablefbrthequantitativeanalysisof

fine-grainedglassghards(<0.25ｍｍ)．

Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：tephra,fine-grainedvolcanicglass,ＥＤＳ,Cusheet，

anabﾉticaltechnique

降下火山砕屑物層･火砕流堆積物などテフラ層の同

定・対比には，野外観察に加えて火山ガラス・鉱物

の屈折率，本質斑晶鉱物の量比などが主要な示標と

して用いられてきた（新井ほか，1977)。しかし，上

記の手法によっては,岩石記載的特徴が類似したテフ

ラ層（例えば，同じ火山から繰り返し噴出したもの）の

区別が困難な場合もある。そのため，近年，火山ガ

ラスの化学組成分析がテフラの対比や岩石学的検討に

用いられるようになった。一般に，火山ガラスの主成

分はＸ線マイクロアナライザーによって測定されてい

る。Ｘ線マイクロアナライザーには波長分散型(WDS）

とエネルギー分散型（EDS）がある。前者は高精度の

定量が可能であるが，低感度のために大きな試料電

流を必要とし，火山ガラスを分析する際，電子線によ

るダメージによって軽元素（特に，ＮａおよびＫ）が減

衰し，正しい値が得られない(たとえば,Keller,1981；

NielsenandSigurdsson，１９８１；HuntandHill，１９９３

など)。一方，後者は高感度であるため小さな試料電

流で充分に定量分析を行え，試料ダメージはほとんど

考慮する必要がない。また，ｘ線検出器の改良に伴っ

てその分解能が向上した結果，軽元素の定量分析が

充分に行えるようになった。

火山ガラスは非晶質であるため風化に対して脆弱で

あり，地層に含まれる火山ガラスは，その化学成分が

地下水や降水によって溶脱し,変質する可能性が大き

い(岩崎・榊原，2004)。例えば，水和の過程で，ガ

ラス中のＫ２０およびＮａ２０が周縁部や割れ目に沿って
溶脱しやすいということが分かっている（中村，

2005Ｍs)。一般に細粒なガラスほど変質しやすいと考

えられている。

従来のＥＤＳ分析に用いる火山ガラス薄片の作成方
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Fig.２．PhotomicrographsofCusheetsfbr

mountingglassshards．

Fig.１．Photomicrogfaphofvolcanicglassshards

inOHTL2tephra。
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Fig.４．SEMimageofglassesinthesheets．
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細粒火山ヵﾗｽのEDSによる定量化学分析技術の開発

法は，スライドガラス上に火山ガラス片を載せ，エポキ

シ樹脂で封入するという簡単な方法である（たとえば，

奥村，１９９１；黒川，1999)。しかしながら，この方法

では，火山ガラス片が表面に露出する程度しか研磨し

ないため，変質の影響を最小限に抑えることが難しく，

ガラスの変質部を分析する可能性が極めて高いと考え

られる。また，Ｘ線発生領域の深さや横方向への広が

りのため，ガラスの薄い部分を測定すると，測定値に

ばらつきが生じる（岩崎，2004ＭS)。

以上のことから，火山ガラス片の周縁部および亀裂

周辺から数１０叩、以上離れた核部に電子線を照射す

ることによって，火山ガラスの変質による影響を最小限

に抑えることができる。また，一試料から多数の火山

ガラスを分析するもしくは一つの火山ガラス片における

分析点を増やし，著しくトータルの低い，すなわちＨ２０
の多い,分析値を除くことによって分析の正確さを確保

することが可能であることが明らかにされた（岩崎・榊

原，2004)。ただし，岩崎・榊原（2004）の方法で

は，長径0.5ｍｍ以下のガラス片の研磨試料を作成す

ることは困難であった。そこで，本研究では，従来，

まったく分析されなかった長径0.25ｍｍ以下の細粒火

山ガラスを分析するための薄片試料の作成方法を提案

し，その分析例を示す。

今回，火山ガラスの定量分析は愛媛大学理学部生

物地球圏科学科に設置している走査電子顕微鏡

(JEOLJSM‐5400）にOxfbrd社製Ｘ線検出器を装

着したEDSを使用した。本研究で分析に用いた試料

は愛媛県野村町大田，堆肥場裏の露頭において採取

したテフラ（以下，ＯＨＴ－２と呼ぶ）中の火山ガラス片

である。このテフラは水野・吉川（1991）によってＮｇ‐

１に相当すると考えられている。

試料と分析

(1)測定に使用した試料

本研究で用いた試料は愛媛県野村町大田，堆肥場

裏の露頭において採取したＯＨＴ－２中の火山ガラス片

を用いた｡それらはバプルウォール型～中間型のやや

肉厚の白色ガラスである（Fig.１)。

(2)従来の薄片作成の問題点

野外で採取したテフラを超音波洗浄で水洗処理し，

恒温器で乾燥させた後，その試料を，蹄で径4.0ｍｍ

以上，４．０～2.0ｍｍ，２．０～1.0ｍｍ，１．０～0.5ｍｍ，

0.5～0.25ｍｍ，および0.25ｍｍ以下の大きさに分別す

る。分析用試料は，通常径１．０～0.5ｍｍまたは0.5～

0.25ｍｍの火山ガラス片を使用し，岩崎・榊原(2004）

の手順に従ってガラスを研磨する。しかしながら，

OHT－２試料中の火山ガラス片はすべて径0.25ｍｍ以

下であるため，岩崎･榊原（2004）による薄片作成方

法では，微小なガラス片（長径0.25ｍｍ以下）を仕切

りの中に立てて，封入するという作業が極めて困難で

あった。

(3)新しい薄片試料作成方法

本研究における微小なガラス片の薄片試料作成方法

を以下に示す。

１あらかじめ，長軸径をそろえた火山ガラス片を

用意する。本研究では約0.25ｍｍ径の火山ガラスを使

用した。以下の作業は実体顕微鏡下で行う。

２火山ガラス片の長軸径（ここでは0.25ｍｍ）の

半分よりやや薄くなるように銅製のシートメッシュ(応研

商事株式会社製の国産メッシュの75/200メッシュ（厚

さは約0.05ｍｍ）；Fig.２）を重ねて（ここでは２枚）エ

ポセットで貼り合わせる。重ねたシートがずれないよう

に，エポセットを硬化させる。

３スライドガラス上にエポセットを薄くのばして②で

作成した銅製シートを貼り付ける。

４火山ガラス片をスリットの中に立てて入れる。こ

のとき，③で薄くひいたエポセットによってガラス片は

弱く固定される（Fig.３)。

５エポセットを硬化させ，ガラス片を完全に固定

する。

６乾燥後，シートからはみ出たガラスおよびシー

ト全体をエポセットで封入する。

７エポセット硬化後,ノギスを用いて火山ガラス片

の長軸径がほぼl/２になるまでl仏ｍのダイヤモンドス

ラリーで研磨する。

８さらに0.251人ｍのダイヤモンドスラリーでポリツ
シュする。

９蒸着する。

工程④において，板状火山ガラスを立てて封入する

ことで電子線による励起範囲よりも大きく火山ガラスの厚

さを確保し，工程⑦において火山ガラスの約半分まで

研磨することで，変質程度の低い核部を分析すること

ができる（Fig.４)。

－４１－
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細粒火山ヵﾗｽのEDSによる定量化学分析技術の開発

(4)分析結果

本研究では，長径約0.25ｍｍ，厚さ約０．１１ｍ､の合

計22個の火山ガラスを測定した。これは径0.25ｍｍ以

下のガラス片では，１個のガラス片で多数の分析点を

確保してその平均値を出すということが困難なため,分

析ガラス片を多数分析することで分析精度を確保する

ためである。火山ガラスの測定条件は，倍率5000倍，

加速電圧１５ｋＶ，電流値4.00×10.10Ａおよび測定時間

30secである。測定対象元素はSi，Ｔｉ，Ａｌ，Ｐ，Ｆｅ，

Ｍｎ，Ｍｇ，Ｃａ，ＮａおよびＫの１０元素である。分析

値をｍｂｌｅｌに示す。

本研究で提案した方法での組成範囲の幅は，ＳｉＯ２
が約1.6Ｗt､％，ＴｉＯ２が約０．６ｗｔ・％，Al203が約
1.lwt､％，P20sが約0.7wt・％，ＦｅＯが約0.9wt・％，ＭｎＯ
が約0.2ｗｔ､％，ＭｇＯが約0.5ｗｔ・％，ＣａＯが約０．５

wt,％，Ｎａ２０が約0.7wt､％およびＫ２０が約１．４ｗｔ､％
と明瞭にデータが収束している（Fig.５)。

以上のように，本研究で提案した分析試料作成法は

細粒火山ガラスの定量分析において極めて有効であ

る。

まとめ

テフラ中の細粒火山ガラス片(長径0.25ｍｍ以下)の

EDSによる定量分析精度を高める試料作成方法につ

いて提案した。その結果，微細な火山ガラス片におい

ても核部を分析することで，火山ガラスの変質の影響

を最小限に抑えることができ，一試料から多数の火山

ガラスを分析し，著しくＨ２０ｗｔ､％の多い分析値を除く
ことによって，分析の正確さを確保することが可能で，

本研究で提案した火山ガラス試料作成法は電子線によ

る励起範囲および変質の影響を考慮しており，細粒ガ

ラスでの定量分析において極めて有効である。
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