
 

 
   

 
   

           

 

 

 

 

 

 

 

 

 

熱水フローリアクターを利用する超微量イリジウムの  

フローインジェクション分析法  
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高温水などの高温高圧溶液は基礎と応用の両面で重要である．例えば，原始生命

は超高温の海水中で誕生したと考えられており，また工業化学プロセスや環境浄化技

術に広く用いられている．しかし古典的な高圧反応器を用いる場合にはリアルタイム

かつその場観測はできない．我々はこの問題を解決するためにミリ秒レベルで反応追

跡が可能な高温高圧フローリアクター技術（特許 3378936）を開発してきた．  
高温高圧フローリアクターはいわゆる流れ分析法の一種である．ただし，通常の

FIA で用いるリアクターは最高 100℃程度なのに対して，我々は 400℃， 50 気圧まで

使用できる超高温高圧リアクターを FIA に組み込むことを初めて試みた．一般に温度

を 10℃上げると反応は 2 倍ほど速くなるので，例えば 25℃で 3 年かかる反応は 300℃
にすれば 1 秒間で完結する．もちろん，分解反応や副反応を考慮しなければならない

が，我々のフローリアクターでは加熱時間を 0.002〜 200 秒間の範囲で自在に制御でき

るので，このような高温高圧反応をオンラインで実施・観測できる．  
今回は第１にこの超高温 FIA を構築した．第２に，水溶性ポルフィリンが酸化剤

存在下で微量イリジウム触媒によって分解する反応を用い，イリジウム定量法の開発

を試みた．その結果，常温で 3 時間以上かかるポルフィリンの分解反応が 250℃では

5 秒間で進み，10- 8  M レベルのイリジウムをオンラインで検知できることを確認した．

地層に含まれる極微量イリジウムは恐竜を絶滅させた巨大隕石落下の指標であり，本

法のさらなる高感度化をめざしている．  
超高温 FIA はこれまで 100℃程度でも

数時間以上かかる反応を数秒で完結し，分

解困難な生体高分子・ポリマー・環境汚染

物質を部分構造にまで瞬時に分解しオンラ

イン分析できるので，広いニーズと波及効

果が期待される．  
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シリコン中ヒ素の高感度 EXAFS 測定 
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最先端の LSI 開発において、材料の微細構造解析は極めて重要である。これは、微量元素のわずかな位

置の差が素子の性能に大きく影響するからである。広域 X 線吸収微細構造解析（EXAFS）は、物質中の特定

元素周辺の構造情報が得られる有力な分析手法であり、プローブとして SPring-8 の世界最高性能の高輝度

X線を利用することでシリコン（Si）のドーパント元素の構造解析が可能である。しかし、特定エネルギーのX線

を取り出す分光結晶そのものが、高輝度 X 線による熱負荷の影響で変形するため、高輝度 X 線の本来の性

能を相当失っている。このため、SPring-8 の性能をフルに活用し、より高感度な EXAFS 解析を行うには、分光

結晶の冷却性能を向上させる結晶分光器が必要不可欠である。本研究では、SPring-8 の BL16XU ビームラ

インに導入された液体窒素冷却式の結晶分光器を利用して、高感度 EXAFS 測定技術の開発を行った。 

検証用試料として、シリコン（Si）ウエハにヒ素（As）をエネルギー：10 keV、注入ドーズ量：5×1012 個/cm2 で

イオン注入した試料を作製した。これまでの放射光を用いた EXAFS による As の検出レベルは 1015 個/cm2

であり、本試料の As は、これよりも 3 桁低い注入ドーズ量である。As の K 吸収端 EXAFS 測定は、波長分散

型蛍光 X 線装置を用いた蛍光 X 線収量法により行った。 

 X 線の輝度は従来の水冷式と比較して約 8 倍に向上し、より高感度な測定が実現できるようになった。更に

バックグラウンドとなる散乱 X 線の低減や回折 X 線の混入を抑制する測定技術を開発し、1012 個/cm2 レベル

の As 濃度でも十分に解析が可能であることを確認した。現在、この高感度測定技術をドーパント元素活性化

率の濃度依存性や膜厚 1 nm（Si 原子 5 個分相当）以下の極薄界面層の EXAFS 解析に広く応用している。 

 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

 

従来の検出レベル：1015 個/cm2 As-K 吸収端 EXAFS

検出可能な Si 中の As 原子（ ）のイメージ 

高感度 EXAFS
技術の開発 

本技術の検出レベル：1012 個/cm2
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