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　今世紀に入り，セルロースナノファイバーに関する研究開発が産官学連携に

よって世界レベルで進められている。樹木等の植物細胞壁は，直鎖状のセル

ロース分子30～40本が規則的に束ねられた，約3 nmと超極細均一幅で結

晶性の「セルロースミクロフィブリル」を骨格成分としている。この高強度・

高弾性率で鉄筋のような役割のセルロースミクロフィブリルと，非晶性でセル

ロースに比べて低分子量の多糖であるヘミセルロース，ベンゼン環を有し疎水

性で生分解性の低いリグニンの三主成分が，分子からナノレベルの複合構造を

形成することで，植物体は高強度・高耐水性・長寿命を発現する。例えば樹木は

数十年から千年を超える長期間風雨に耐え，重力に反して樹体を数十メートル

上方に成長させ，土中からやはり重力に反して水を先端の葉に送り，光合成に

よって樹体生命を維持している。この機能は，植物細胞壁中の三主成分の複合

化によって達成されている。

　植物細胞壁成分からセルロース繊維を単離し，さらに化学処理，酵素処理，

機械的処理によってセルロースミクロフィブリル構造に由来するナノ素材に分

離・分散することによってセルロースナノファイバー（Cellulose Nanofi ber = 

CNF）が得られる。その幅は100 nm以下でナノサイズの繊維状あるいはネット

ワーク構造を有している。すなわち，CNFは地球上で最大蓄積量，最大の年間

成長量の，再生産可能なバイオ系ナノ素材である。日本はこれまでエネルギー

源や原料用としての化石資源を輸入に依存し，生産技術・加工技術・商品開発・

輸出で経済を支えてきた。化石資源のエネルギーや材料利用は，特に20世紀

には人類の文化的な生活と発展を支えてきた。一方，その結果，地球温暖化，

異常気象，化石資源の枯渇のリスク，生分解性の無いゴミの蓄積などの環境・

資源問題が今世紀に入ってクローズアップされてきた。

　日本は国土面積の約 66 %が森林であり，急斜面ではあるが，セルロース

ナノファイバーを多量に蓄積している豊富な未利用森林資源がある。樹木は成

長段階で多量の二酸化炭素を吸収－固定化して自らの樹体を成長させ，同時に

酸素を放出する。すなわち，植物が地球上で唯一，大気中の二酸化炭素を炭

素含有成分と酸素に還元する光合成の機能を有している。一方，成長が止まっ

た樹木は樹体を成長させるための炭素成分が不要なので，もはや二酸化炭素を

吸収しないで，むしろ生命の維持のために呼吸によって二酸化炭素を放出する。

したがって，成長した樹木は伐採して材料として利用し，伐採後は必ず植林して，

間伐処理等によって樹木を円滑・安定的に成長させる，「植林－育樹－伐採－

二酸化炭素の蓄積物としての木材利用－植林」の循環を進めることが，結果的
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に大気中の二酸化炭素の削減とそれによる地球温暖化を防止できる。すなわち，

国内の森林資源，特に未利用針葉樹間伐材資源を，セルロースナノファイバー

素材として先端部材へ利用するマテリアルストリームを構築し，同時に，植林

と育樹のサイクルを進めることが地球温暖化の防止につながる。

　セルロースナノファイバーの先端部材への利用に関する研究開発については，

世界レベルで競争的な状況にあり，再生産可能な新規バイオ系ナノ素材として

注目されている。一方，日本にはセルロースナノファイバーの原料となる未利用

針葉樹間伐材資源が豊富にあり，セルロースナノファイバーに関連する学術お

よび生産技術の蓄積，利用に向けた産官学の連携体制で世界をリードしている。

すなわち，日本がセルロースナノファイバーの利用によって地球温暖化を防止し，

化石資源だけに依存しない，再生産可能なバイオマスを利用した次世代型の循環

型社会基盤の構築で世界の先頭に立つことができる可能性がある。

　一方，セルロースナノファイバーを用いた華々しい研究成果の報告が進めら

れている中で，基礎的な実験データの蓄積，理論的あるいは計算科学を用いた

ナノ構造解析，耐熱性や耐水性の付与，品質変動の制御など，実用化に向けた

多くの課題の解決に関してはどちらかというと遅れている。現在，汎用あるいは

先端材料として生産・利用されている素材である，金属，紙，ガラス，プラス

チック，繊維，コンクリート等は，長期にわたる実験・理論データの蓄積がある。

しかし，セルロースナノファイバーはまだ生まれたばかりの新素材であり，基本

的なナノ構造解析および評価方法，耐水化や耐熱化方法，長さ・長さ分布・幅・

幅分布の測定法，ナノネットワーク構造の分析方法などの構築・標準化が確立

されていない。これらの課題解決は，セルロースナノファイバーの汎用および

先端材料としての実用化を進める上では不可欠である。

　セルロースナノファイバーはセルロースという多糖，天然高分子のナノレベル

の集合体なので，これまでに蓄積されてきた高分子に関連する分析・解析方法が

ある程度適用できる。また，ナノテクノロジーの進展に伴って開発された分析

方法である原子間力顕微鏡，電子顕微鏡観察等のナノ構造解析法も利用できる。

しかし，バイオマス由来の原料の大きな変動・多様性や，微量含有成分の定量・

評価・制御・精製方法など，セルロースナノファイバーを対象とした特有の

新しい分析・解析方法の構築が必要である。学術レベルでの先端材料への応用・

利用の論文数が毎年増加傾向にある中で，企業レベルでの汎用および先端材料

としての実用化の質的・量的拡大のためには，依然として多くの克服すべき

基礎的課題がある。
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1　はじめに
　現在，生産・販売されている内燃機関を搭載した全ての
自動車（二輪車・四輪車）には排出ガスを浄化するための触
媒が必須の部品として搭載されており，排出ガス中に含まれ
る有害な窒素酸化物（NOX），炭化水素（HC），一酸化炭素（CO），
粒子状物質（PM）の99 %以上が無害化されている。排ガ
ス浄化触媒には貴金属（Pt，Pd，Rh）が最も重要な触媒成
分として，また酸素吸放出能（Oxygen Storage Capacity: 
OSC）を有する酸化セリウム系材料が助触媒成分として用
いられている。これらの触媒成分はナノ
メートルオーダーの微粒子から構成され
ており，高い比表面積を有するアルミナ
表面に高分散させることで高活性・高耐
久性が実現されている1）2）。
　自動車排ガス浄化触媒は，上記の成
分から構成される触媒材料をコートした
ハニカム構造のモノリス基材（触媒コン
バータ）を排気系流路に設置することで
車載されている。有害成分を含む排出ガ
スが触媒コンバータを通過する際，厚さ
50 μmの触媒コート層内を拡散し，触媒
表面での化学反応により浄化される。
したがって，排ガス浄化触媒としての高
性能化の実現には，触媒コンバータ内で
のマクロな反応解析に加えて，ベースと
なる触媒材料のナノレベルでの触媒評

価・反応解析が重要である。図1にはミクロ～メソ～マクロ
領域における触媒評価・反応解析の要素をまとめる。触媒
材料を評価するための多くの手法が提案されているが 3），実
使用環境下（温度・反応ガス雰囲気）で起こっている現象を
解析することが触媒作用の本質を理解するためには最も重要
である（ in situ / operando 解析）。一方，マクロ領域の解析
は，ミクロ～メソ領域で得られた知見に基づいた計算シミュ
レーションにより検討されてきた。最近，モノリス基材内部
での反応挙動を直接観測する方法が提案されており 4）5），

自動車排ガス浄化触媒の
in situ / operando 評価手法
名古屋工業大学　先進セラミックス研究センター　羽

は ね だ

田　政
まさあき

明

　触媒の動作条件下で分光学的評価と活性測定を同時に行うin situ / operando
解析は様々な触媒研究で活用されている。中でも自動車排ガス浄化触媒は，運転
状況に応じて温度 /雰囲気などの変動が大きく，それに応じて変化する触媒活性点
構造や反応機構を解明する上で必要不可欠な手法として研究されている。本稿では，
自動車排ガス浄化触媒におけるミクロ～メソ領域の触媒反応解析として赤外吸収分
光法およびX線吸収分光法を活用したin situ / operando 観測の有効性を解説
するとともに，マクロ領域としてのモノリス型触媒内部の反応ダイナミクスを評価
する手法を紹介する。

図１　ミクロ～メソ～マクロ領域における触媒評価・反応解析のイメージ図

in situ / operando触媒反応解析

μ
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触媒コンバータ内で起こっているミクロからマクロな領域
までの現象が明らかにされつつある。本稿では，赤外吸収
分光法（FT-IR）およびX線吸収分光法（XAFS）を活用
したin situ / operando 触媒反応解析とモノリス型触媒内
部の反応ダイナミクスを評価する手法を紹介する。

2　in situ / operando 触媒反応解析
2.1　赤外吸収分光法（FT-IR）による吸着種の動的挙動観察
　反応条件下で吸着種の動的挙動を赤外吸収分光法により
観察するためには，専用の赤外分光セルを利用する。拡散
反射法，透過法のいずれの方法も利用できるが，拡散反射法
では観察される IRピークの定量性が低いことから，透過法
を利用することが多い。透過法では横型セルが用いられる
が，一般の仕様ではセル内容積が大きいという特徴がある。
IRスペクトルのみを観察する場合は問題にならないが，反応
生成物を同時に分析する場合（operando），生成物がセル
内で滞留してしまうため，IRスペクトルと生成物の挙動に
時間の不一致が生じる。この課題を解決するため，反応ガス
が滞留する容積を小さくした特殊な
赤外分光セルを開発した。図2に示す
ように，CaF2 窓板を装着した石英製
ガラス管（中窓固定用スペーサー）を
両側の冷却水ジャケットなどから構成
されるフランジで固定し，かつ光路の
デッドスペースをHeガスパージする
ことで，触媒と反応ガスが接触する
容積（約3 mL）を小さくした構造と
なっている。
　このような赤外分光セルを用いて
ディーゼル酸化触媒としてのPt/Al2O3

の反応解析を行った。図3（A）には反応温度150 ℃におい
て，炭化水素（n-デカン＋1-メチルナフタレン：0.2 % C）
と酸素（5 %）を含むHe希釈の反応ガスを流通した際に
得られた IRスペクトルの経時変化を示す 6）。反応ガス導入
直後において，3070～2800 cm-1付近の吸着炭化水素
種のピークに加え，1646，1449，1232 cm-1に特徴的
なピークが観察された。これらのピークはそれぞれアクリ
レート種のν（C=O），ν（COO），ν（C-O）に帰属でき，炭化
水素酸化反応の初期段階では触媒表面上にアクリレート種が
生成していることを示唆する結果である。図3（B）にはアク
リレート種のν（C-O）に帰属される1232 cm-1のピーク
面積の経時変化をまとめるが，150～300 ℃のいずれの
反応温度においても，時間とともにピーク強度が増大し，
極大を経た後に低下する挙動が観察された。図3（C）には
四重極質量分析計により測定した IRセル出口のCO2濃度の
経時変化を示す。図3（B）と図3（C）の比較から明らかな
ように，吸着種（アクリレート種）と生成物（CO2）は同じ
時間スケールで生成しており，図2に示した IRセルを活用

図２　微小容積型赤外分光用セル 図３ Pt/Al2O3触媒上での炭化水素酸化反応における in situ / operando 解析結果6）

 （A）in situ FT-IRスペクトル，（B）吸着アクリレート種のピーク面積変化，
 （C）質量分析計により計測したCO2生成量の変化
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することで吸着種と生成物の同時分析（operando）を可能
とした。本研究では，アクリレート種の反応速度とCO2の
生成速度を速度論的に解析することで，アクリレート中間体
が関与する反応機構を提案した。

2.2　X線吸収分光法（XAFS）による触媒活性種の動的挙
動観察
　X線吸収分光法は粒子径や結晶構造による制約がないため，
あらゆる触媒材料について評価することができ，また専用の
測定セルを活用することでin situ / operando 測定が可能で
ある。測定は放射光施設で行われることが多く，手軽に測定

できる手法ではない。しかし，自動車排ガス浄化触媒が曝さ
れる変動条件（酸素過剰（Lean） / 燃料過剰（Rich））にお
ける触媒活性種の価数変化のダイナミクスを評価すること
ができる唯一の方法であることから，排ガス浄化触媒研究に
おいて広く活用されている。
　筆者らも（株）住化分析センターとの共同研究の中で，希土
類元素を添加した酸化ジルコニウムに担持したロジウム触
媒（Rh/ZrO2）のLean / Rich変動条件における動的な挙動
を観察した 7）。図4には酸化イットリウム（Y2O3）および
酸化プラセオジウム（Pr6O11）を添加したRh/ZrO2の非変
動／変動条件における反応温度に対する窒素酸化物（NO）
の還元活性を示す。図から明らかなように，非変動／変動条
件とも，Y2O3添加Rh/ZrO2が高いNO還元活性を示した。
しかしながら，Y2O3添加Rh/ZrO2では変動条件とすることで
NO還元活性が低下したのに対し，Pr6O11添加Rh/ZrO2では
NO還元活性が向上した。
　酸化プラセオジウムはPr4+ ⇔ Pr3+ に基づく酸化還元
（Redox）機能を有することが知られており，変動雰囲気下
においても触媒活性種であるRhの価数を安定化させてい
ることが推察される。そこで変動条件におけるRhの価数
変化のダイナミクスを調べるため，SPring-8 BL08B2にて
in situ XAFS測定を実施した。図5に異なる雰囲気（Rich 
/ 化学量論（Stoichi） / Lean）で測定したin situ XANES
スペクトルを示す。図5（B）から明らかなように，Pr6O11添加
Rh/ZrO2では雰囲気の変化によるRhの価数変化が非常に
小さく，Rh3+が安定であった。これは酸化プラセオジウムの
Redox 機能が有効に作用していることを示している。一方，

Y2O3添加Rh/ZrO2
ではRich雰囲気で
はRh0に近い状態
であるが，Stoichi 
/ Lean雰囲気では
Rh3+ に近い状態に
なっており，反応雰
囲気に応じてRh種
の価数が大きく変
動することが明ら
かとなった。添加
した希土類元素に
よる変動条件での
触媒特性の違いは，
「反応雰囲気におけ
るRh 種の安定性
によるものである」

図４  三元触媒反応におけるRh/Y2O3/ZrO2とRh/Pr6O11/ZrO2の
NO還元活性7）

　　   （反応条件：NO=0.1 %, CO=0.3 %, C3H6=0.04 %, O2=0.28 %, 
 H2O=2 %, N2希釈, 触媒量=0.1 g, ガス流量=500 mL･min-1, 
 ガス変動時は0.3 % CO/0.15 % O2を0.5 Hzで交互に導入）

図５  Lean/Stoichi/Rich雰囲気（300 ℃）における（A）Rh/Y2O3/ZrO2と（B）Rh/Pr6O11/ZrO2のRh-K吸収端の 
in situ XANESスペクトル7）

　　  （Lean：NO=0.1 %, CO=0.3 %, C3H6=0.04 %, O2=0.42 %, He希釈, Stoichi：NO=0.1 %, CO=0.3 %, 
 C3H6=0.04 %, O2=0.28 %, He希釈, Rich：NO=0.1 %, CO=0.58 %, C3H6=0.04 %, O2=0.28 %, 
 He希釈, ガス流量=100 mL･min-1）
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ことを，in situ XAFS測定を行うことで初めて明らかにする
ことができた。

3　モノリス型触媒内部の反応ダイナミクス評価
　最近，自動車排ガス浄化触媒の実用形態であるモノリス型
触媒内部の反応ダイナミクスを直接観測する方法が提案され
ている。豊田中央研究所らのグループは，粉末触媒を反応
管に充填した状態で酸化ガスから還元ガスへの雰囲気過渡
変化におけるRh-KとCe-K吸収端エネルギーの時間変化
をSPring-8放射光施設において評価し，ガス流れ軸方向
に対してRhとCeの還元がほぼ同時に起こること，反応温
度によっては上流側と下流側で触媒種の酸化還元変化が異
なることを明らかにしている 5）。また，モノリスのセル内に
キャピラリー管を挿入し，ガス流れ軸方向に移動させつつ，
モノリス内部の反応ガスを質量分析計で計測するSpaciMS
（Spatially resolved capillary-inlet mass spectrometry）
と呼ばれる新しい手法も開発されている 4）8）。本法は優れた
手法であるが，装置構造が複雑な上，マルチチャンネルの質
量分析計の使用を想定しており，汎用性があまり高くない。
そこで筆者らは，簡便にかつ汎用的な質量分析計での評価
を実現するため，市販の自動ステージ（シグマ光機）を用い
て，ガス流れ軸方向でのガス取り込み口となるキャピラリー
の位置制御が可能な装置を開発した 9）。この装置を用いて，
CeO2-ZrO2 粉末をコーティングしたコージェライト製ハニ
カム（240セル，サイズ：5 mm×5 mm×20 mm）に
ついてガス流れ軸方向におけるCO酸化反応のダイナミクス
を評価した。図6に示すガス流れ軸方向に対するCO残存率
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の変化から，反応温度によってCO酸化反応が起こっている
領域が異なり，300 ℃以上ではガス流れ軸方向に対してCO
酸化反応が連続的に進行している様子が明らかとなった。
モノリス型触媒内部の反応ダイナミクスを直接解析すること
で，モノリス内部に触媒種を最適に配置した高性能な排ガス
浄化触媒の開発に繋がるものと期待できる。

4　おわりに
　ナノレベルで組成や構造が制御された自動車排ガス浄化
触媒は，温度やガス雰囲気が変動する条件での性能発現が
求められているため，触媒作用条件での評価・観察を可能と
するin situ / operando 観測による活性点構造や反応機構
解析の重要性がますます高まっている。一方，自動車用部材
としてはモノリス型触媒が利用されており，触媒上でのミクロ
（nm）で起こる現象をマクロ（μm～mm）スケールで制御
するための知見を明らかにすることも重要である。本稿では
主にFT-IRやXAFSを活用したin situ / operando 解析を
紹介したが，これらの方法に限定するのではなく，計算シミュ
レーションとも連携することでミクロからマクロまでの幅広い
領域での現象解明に繋がっていくことが期待される。

図６　 CeO2-ZrO2をコートしたモノリス型触媒によるCO酸化反応に
おけるガス流れ軸方向に対するCO残存率の変化（反応条件：
CO=0.5 %, O2=1.0 %, He希釈, ガス流量=40 mL･min-1）
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1　はじめに
　触媒は，反応の活性化エネルギーを小さくし反応速度を大きく

するほかに，特定の物質だけを反応させたり，特定の物質だけを

生成する選択性をもつ。このような触媒は，石油化学にはじまり，

ファインケミカル製造における有機合成触媒として化学工業に

欠くことができないものであり，排ガス浄化触媒や光触媒などの

環境触媒としても多くの化学プロセスに活用され，様々な産業や

我々の社会活動を支えている。近年では，エネルギー貯蔵・変換

などの点からも，触媒に対する期待はますます大きなものとなっ

ている。

　効率的な触媒を開発し，かつ安定的に生産するために，触媒の

機能発現や劣化の要因を明らかにすることが重要である。本誌

SCAS NEWS 2013-Ⅱ1）では，触媒のキャラクタリゼーション

として，固体触媒の表面物性評価技術を紹介した。当社は総合

化学分析会社として，各種表面分析，核磁気共鳴法，エックス線

回折をはじめとした放射光分析などを用いて，粉体の物性評価を

実施してきた。しかし，より良い触媒を開発するためには，各種

分析法を用いて評価された物性を，触媒の活性や寿命といった

触媒性能とあわせて議論することが重要であると考える。そこで，

従来の当社技術に加え，物性と触媒性能との関係を明らかにする

手法の検討を進めている。

　古くから知られる触媒の一つにゼオラ

イトがある。これはケイ酸塩鉱物の一種

であり，その結晶構造中に空隙をもつこ

とが大きな特徴である。ゼオライトは，

空隙をもつことによる分子ふるい能や固

体酸性質などを活用し，各種吸着材やイ

オン交換材，触媒などに利用されている。

　今回，ゼオライト触媒の銅イオン交換

率と一酸化窒素の還元反応率，および酸

点の変化に着目した評価を実施したので

紹介する。

2　ゼオライトの酸点
2.1　イオン交換と酸点の発現

　一般的なゼオライトのイオン交換と酸点発現の模式図を図1に

示す 2）。ゼオライトは骨格中のAlO環が負に帯電しているため，

これを中和するために陽イオンを必要とする。この陽イオンがプ

ロトンあるいは金属カチオンである場合，ゼオライトは固体酸性質

をもつ。陽イオンをアンモニウムイオンにイオン交換したゼオラ

イトは，加熱することでアンモニアが脱離し，アンモニウムイオン

はプロトンに置換される。このようなプロトンは，ゼオライト骨格

構造上のAlとSiに架橋したOに結合し，OH基として存在する。

このOH基はプロトン供与能力があることから，Brønsted酸性

を示す。Brønsted酸点は更に高い温度で加熱すると，酸性OH

がH2Oとなって脱離し，Lewis酸点が発現する。陽イオンが多価

カチオンの場合も固体酸性質が発現する。

2.2　酸点の評価方法

　固体表面の酸性質を評価する上で必要な，酸量，酸強度および

酸の種類のすべてを一度に評価できる手法は無く，いくつかの測

定法を組み合わせて的確に評価することが必要である。

　アンモニア昇温脱離法（Temperature Programmed Desorption，

銅イオン交換ゼオライトの触媒特性評価
愛媛ラボラトリー　柴原　一博・島本　一弘

　触媒の物性は，活性，選択性や寿命といった触媒性能と触媒構造とをあわせて議論することが重要である。当社は，従来の
分析技術に加え，複数の分析技術を組み合わせること，in situ 評価を取り入れることなどによって，得られた物性と触媒性能
とを関連づけた分析設計，報告を提供できるよう検討を進めている。今回，市販ゼオライトを使用して，銅イオン交換率と
一酸化窒素の還元反応率，および，Brønsted酸点，Lewis酸点の変化に着目した評価を実施したので，一例として紹介する。

図１　ゼオライトのイオン交換と酸点発現のイメージ2）（○Brønsted酸点，□Lewis酸点）
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　モルデナイトのイオン交換率の評価は蛍光エックス線分析装置

を用い，ナトリウム，銅を定量した（表1）。比表面積は窒素ガス

吸着測定法で確認した（表2）。NH4-MORではナトリウムが検出

されておらず，イオン交換が進んだことを確認した。比表面積は

Na-MORが最も大きく，Cu-MORは比表面積が低下していた。

イオン交換によってマイクロ孔容積が低下する傾向にあった。

結晶構造を粉末エックス線回折で評価した（図3）。基本骨格に

大きな変化は認められなかったが，孔方向であるc軸の変化の

ほか，a，b軸方向にもイオン交換によると推定する伸長と収縮が

認められた。格子定数を表2に示した。

3.2　触媒反応試験

　銅イオン交換したゼオライトは一酸化窒素を直接分解あるいは

選択還元することが知られている 5）。今回，触媒反応試験は以

下の内容で実施した。調製したモルデナイトを石英管に充填し，

管状炉に設置した。不活性ガス流通下，500 ℃で加熱したのち，

表3の条件でガスを流通し，一酸化窒素の還元反応試験を実施

TPD）法は塩基性分子であるアンモニアを吸着プローブに用いて

固体酸性質を評価する。これは，加熱脱気等の前処理を行って

吸着水などを取り除いた固体酸試料にアンモニアを吸着し，不活性

ガス流通下で昇温することによって吸着したアンモニアを脱離さ

せる手法である。このとき，脱離するアンモニア量を試料温度に

対してプロットするとTPDスペクトルを得ることができる。測定

試料へのアンモニアの吸着が強い，すなわち相互作用が大きい場合，

より高温でアンモニアは脱離する。つまり，この脱離温度は酸強度

の指標となる。酸点に吸着したアンモニアが脱離するので，脱離量

からは酸量を求めることができる。一方，アンモニアはBrønsted酸，

Lewis酸のいずれにも同様に吸着するので，アンモニアが吸着し

ていた酸点の種別に関する情報は得ることができない。

　そこで，Brønsted酸点とLewis酸点を区別するために，FT-IR

による酸点のキャラクタリゼーションが適用される。FT-IRで吸着

プローブにピリジンを用いると，比較的簡便にBrønsted酸点と

Lewis酸点を区別して観測することができる。図2にピリジンの

吸着形態を示す。Brønsted酸点の場合は酸性OH基からのプロ

トン供与によって生成したピリジニウムイオンになり，Lewis酸

点では配位結合したピリジンとなる。吸着した酸点によってピリ

ジン環が異なる赤外吸収波数を示すため，酸点を区別することが

できる 3）。なお，酸点とは直接関連しないが，水素結合性のピリ

ジン吸収が観測される場合もある。

3　実験
3.1　銅イオン交換ゼオライトの調製

　試験にはゼオライトの一種であるモルデナイトHS-642（和光

純薬）を用い，イオン交換は既報 4）に従って実施した。なお，市

販されているHS-642はナトリウムでイオン置換されているため，

Na-MORと表記し，以下，「陽イオン -MOR」の形で表記する。

まず，過剰量の塩化アンモニウムを溶解したイオン交換水に，予め

乾燥したモルデナイト試薬を投じ，撹拌，ろ過，洗浄を繰り返した。

得られた固体を乾燥しアンモニアモルデナイトとした（NH4-MOR）。

次にNH4-MORの一部を硝酸銅水溶液に投じ，撹拌，ろ過，洗浄

を行うことでイオン交換を進め，銅モルデナイト（Cu-MOR）と

した。Cu-MORは銅量の異なるいくつかの水準を調製した。

No. Type Na wt% Cu wt% Cu/2Al
 （mol/mol）

s Na-MOR 3.3 N.D. ---

0 NH4-MOR N.D. N.D. ---

1 Cu-MOR N.D. 0.6 0.03

2 Cu-MOR N.D. 1.2 0.06

3 Cu-MOR N.D. 2.6 0.14

4 Cu-MOR N.D. 3.5 0.18

5 Cu-MOR N.D. 3.8 0.19

表1　調製したゼオライト

No. Type
SaBET Vp, micro Unit cell
m2/g cm3/g a b c V

s Na-MOR 447 0.18 20.395 18.121 7.499 2771

0 NH4-MOR 410 0.16 20.361 18.146 7.485 2766

5 Cu-MOR 318 0.13 20.247 18.295 7.482 2772

表2　調製ゼオライトの物性

図2　固体表面へのピリジンの
　　  吸着形態3）

 （a）Brønsted酸点での
 　　ピリジニウムイオン生成，
 （b）Lewis酸点への吸着

図3　 XRDスペクトル
　　（a）Na-MOR,（b）NH4-MOR,（c）Cu-MOR（Cu/2Al=0.19）

5 10 15 20 25 30 35 40

Item Parameter

NO 500 ppm

CO 500 ppm

C3H8 500 ppm

CO2 16 ％

H2 2 ％

SV （空間速度） 6,000 h-1

表3　一酸化窒素反応試験の条件
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図4　NH4-MORおよびCu-MORの
　　  一酸化窒素転化率

図6　Cu-MORのアンモニアTPDスペクトル図5　Cu-MORのピリジン吸着FT-IRスペクトル

9 住化分析センター  SCAS  NEWS  2018 -Ⅰ

れた吸収が減衰し，1450 cm-1付近の吸収が強くなっている様子

が確認できる。これは，NH4+ がCu2+にイオン交換されることで，

加熱後に生成するBrønsted酸点が減少し，Lewis酸点が増加し

ていることを示す。多価カチオンにイオン交換されることによって

Brønsted酸が増加する場合もあるが，これは骨格上のAlとの相

互作用によるとされる6）。今回用いたモルデナイトはSi/Alが大き

いため，全体としてはBrønsted酸が減少しているものと推測する。

　次にTPDスペクトル（図6）に着目すると，Cu/2Alが大きく

なるにつれ，150 ℃付近および450 ℃付近のピークの減少と

280 ℃付近のピークの増大が確認された。酸点における吸着脱

離平衡を考えると，酸点からのアンモニア昇温脱離ピークは低温

側に裾を引いた，温度に対して左右非対称のピークになることが

示されている7）。従って，150 ℃付近のピークは物理吸着アンモ

ニアや水素結合していたアンモニアの脱離と考えられており，酸点

に関する情報を示さない。280 ℃付近，450 ℃付近のピークが酸

点に吸着し，脱離したアンモニア由来のシグナルと判断できる。

TPDスペクトルのピーク分離を行えば，脱離アンモニア量，

すなわち酸量を算出することが可能となる。そこで，酸量の変化

を IRの吸収ピーク増減と照らし合わせると，280 ℃付近のアン

モニア脱離はLewis酸点由来，450 ℃付近のアンモニア脱離は

Brønsted酸点由来の脱離ピークと推測することができる（図7）。

　さらに，図6において450 ℃付近のTPDスペクトルピークは，

Cu/2Al が大きくなるとピークトップがわずかに高温側にシフト

しており，銅へのイオン交換によって複数種の酸点が発現してい

る可能性も示唆された。

　ここで，一酸化窒素の転化率を示した図4では，先述のように

Cu/2Alが大きくなるほど一酸化窒素の転化率は上昇していたが，

酸点の増減に着目するとLewis 酸点の増加が特にこれに寄与し

ていることが示唆される。

　このように，両方法の分析結果を相補的に考察することによって，

固体表面の酸性質を詳細に解析することが可能となるとともに，

明らかになった酸性質の変化が一酸化窒素の活性に寄与している

ことが示された。

した。一酸化窒素は化学発光検出器で検出した。一酸化窒素の

転化率は式1で求めた。

3.3　酸点評価

　酸点はアンモニアTPDおよびピリジン吸着赤外吸収分光法 

（FT-IR）を用いて評価した。アンモニアTPDは，不活性ガス流通下，

500 ℃で加熱したのち，100 ℃でアンモニアを流通，吸着させた

のち，昇温測定した。ピリジン吸着FT-IRは透過法を用い，同じく

不活性ガス流通下，500 ℃で加熱したのち，100 ℃でピリジン

蒸気を導入した。十分なパージを実施したのち，赤外吸収スペク

トルを取得した。

4　結果と考察
4.1　一酸化窒素の還元

　Cu-MORの一酸化窒素転化率を図4に示す。NH4-MORを

加熱したことで生成したH-MOR（Cu/2Al=0）は 400 ℃，

600 ℃付近で一酸化窒素還元活性を示した。Cu-MORは，まず

500 ℃～600 ℃で転化率の上昇が認められた。このとき，触媒活

性が最大となる温度は低温側にシフトしており，Cu/2Al=0.14

程度からは400 ℃前後の転化率も上昇した。H-MORと比較して

Cu-MORでは活性の発現温度が変化していることから，反応に

寄与している活性点は別であり，イオン交換によって新たな活性

点が出現していると推定した。

4.2　イオン交換ゼオライトの酸性質評価

　Cu-MORのピリジン吸着FT-IRとアンモニアTPDを行った結果

をそれぞれ図5，図6に示す。IRスペクトルにおいて，1540 cm-1

付近の吸収ピークはBrønsted酸点に吸着したピリジニウムイオン，

1450 cm-1付近の吸収ピークはLewis酸点に吸着したピリジンに

帰属される3）。Cu/2Alが大きくなるにつれ，1540 cm-1付近にみら

［反応後NO濃度］

［導入NO濃度］
［NO転化率］＝（1－　　　　　　　）×100　　式1

図4　NH4-MORおよびCu-MORの
　　  一酸化窒素転化率

図6　Cu-MORのアンモニアTPDスペクトル図5　Cu-MORのピリジン吸着FT-IRスペクトル
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図7　Cu-MORの酸性質評価
　　（a）ピリジン吸着FT-IR積分強度値の変化，（b）アンモニアTPD脱離量

(a)

(b)

5　おわりに
　ゼオライトは1948年にBarrier によって合成が報告 8）されて

以降，現在まで200種類近くの構造が報告されている9）。工業

的に利用されているゼオライトは限られており，例えば触媒として

利用されているゼオライトでもその仕組みすべてが明らかになっ

ているわけではなく，特性を明らかにしようと構造解析が進められ

ている。

　今回紹介した事例で使用したアンモニアTPDやピリジン吸着

FT-IRは，特別，新しい手法というわけではない。従来からある

粉体，固体の評価手法の組み合わせと，個々の機器分析手法がます

島本　一弘
（しまもと　かずひろ）
愛媛ラボラトリー

柴原　一博
（しばはら　かずひろ）
愛媛ラボラトリー

ます高感度化されることによって，触媒キャラクタリゼーションに

おいて未知であった部分が徐々に明らかになってきている。加えて，

in situ / operando 評価が可能になることによって，触媒の活性と
キャラクタリゼーションとがより結び付けられて理解されるように

なってきた。さらに，複数の分析方法を組み合わせたハイフネー

ション技術も単一の現象を複合的に解析する点で有用となって

いる。我々は今後も分析手法のバリエーションを増やすことと，

それらを複合的に解析する技術を向上させることに取り組み，当社

の分析が固体触媒の開発や品質管理における一助になれるよう，

努力していく。

　今号「未来へ繋ぐ」（P.3）をご執筆頂いた 名古屋
工業大学先進セラミックス研究センター　羽田 政明
教授を当社愛媛ラボラトリーにお招きし，「自動車
排ガス浄化触媒のキャラクタリゼーションとin situ
反応解析」というテーマで，排ガス触媒の基礎から
最新の評価事例まで幅広い内容をご講演頂きました。
触媒評価関連に携わる多くの社員が聴講し，ご講演後の
質疑では，当社からの多数の質問に対して丁寧なご指導
を頂きました。

羽田先生にご講演頂きました
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1　はじめに
　世の中の「美」への意識の変化とともに，化粧品（医薬部外品

を含む）も進化を続けている。最近では“保湿”，“美白”，“アンチ

エイジング”をはじめ，男性のスキンケアやデオドラントへの

関心の高まりからも，表示成分やその機能に注目する消費者も

増えている。例えば，保湿に関与する成分として“ヒアルロン酸”，

“コラーゲン”，“プラセンタ“，“セラミド”などが用いられ，これ

ら成分の含有だけに留まらず，成分の由来や種類に至るまでが，

商品を特徴づける要素の一つになっている。

　化粧品の有用性は，素材や成分が持つ機能もさることながら，

幅広い学問や技術によって向上が図られており，評価するため

には多角的な分析技術が求められる。化粧品の構成成分は主に

有機化合物であるが，低分子から高分子にわたり，また性状も

水溶液・オイルを中心とした液体から，クリーム，ジェル，粉体

など様々であることから，対象成分を選択的に検出することすら

容易ではない。セラミドなどの脂質のように，紫外

吸収を持たないとされる成分も存在し，液体クロ

マトグラフィで一般的に用いられるUV検出器が

適さない場合もある。

　また，毛髪や皮膚の状態を確認するために，可視

化（イメージング）技術にも関心が寄せられている。

可視化技術は，毛髪や皮膚の微細構造の観察や，成

分の浸透状態の確認などに有効な分析手法で，高

分解能な画像や目的成分を可視化したマッピング

像は，目視では評価困難な微細な変化を視覚的に

捉えることができる。可視化技術については，本誌

SCAS NEWS 2015-Ⅰ号1）でも特集されている。

　当社は，これまで，工業材料・電子材料・医薬品・

食品・環境など様々な分野において分析技術を

高めてきた。これまで培ってきた分析技術を化粧品

評価にも展開しており，その一例として，オリーブ中の“グルコ

シルセラミド“を分離・検出した事例と，毛髪キューティクルの

表面構造や浸透成分を可視化した事例を紹介する。

 

2　グルコシルセラミドの分析
　グルコシルセラミドはセラミドとグルコースが結合した構造

を有しており，スキンケアの観点から化粧品やサプリメントに

おいて注目されている成分である。本章では天然原料中の

グルコシルセラミドの存在有無およびその存在量を確認する

ため，高速液体クロマトグラフィー（HPLC：High Performance 

Liquid Chromatography）とコロナ荷電化粒子検出器（CAD：

Charged Aerosol Detector）および質量分析計（MS：Mass 

Spectrometer）を用いて複合的に解析した事例について紹介

する（本章で用いた検出器を含む代表的なHPLC検出器の概要は

表１を参照）。

　スキンケア・メイクアップ・ヘアケア・フレグランスを中心とする化粧品の進化が加速しており，最近では，保湿・美白・
ニオイ対策など，様々な付加価値を持つ化粧品の開発も盛んに行われている。従来，分析技術は品質管理や安全性確認を
中心に用いられてきたが，これら付加価値の調査・確認を目的とした科学的評価への活用も広がっている。本稿では，液体
クロマトグラフィーを用いて有用成分の分析を行った事例および各種顕微鏡観察や表面分析手法を用いて毛髪の表面・断面
解析を行った事例を紹介する。

化粧品の科学的評価と分析技術
愛媛ラボラトリー　廣田　和敏　／　環境事業部　渡辺　尊英　／　筑波ラボラトリー　古閑　康将

名称 略称 感度 特徴

紫外可視吸光
検出器

UV,
UV-VIS ○ 光吸収を持つ成分を検出する。（190 nm～900 nm）

フォトダイオード
アレイ検出器 PDA ○ 光吸収を持つ成分を検出する。（190 nm～900 nm）

吸収スペクトルの取得も可能。

蛍光検出器 FL ◎
蛍光を有する成分を選択的に検出可能。蛍光を有さ
ない成分には，蛍光試薬を用いて蛍光誘導体にして
測定する例も多い。

屈折率検出器 RI △
溶離液と屈折率の違う成分を検出する。選択性は無
いが，幅広い物質を検出可能。サイズ排除クロマト
グラフィー（SEC, GPC）でよく用いられる。

電気伝導度検出器 CD ○ 溶液中でイオン化した成分を検出する。イオンクロマ
トグラフィー（IC）でよく用いられる。

コロナ荷電化粒子
検出器 CAD ◎

カラム溶出液を噴霧・乾燥により微粒子化後，電荷を
付与し，電気的に検出する。選択性は無いが，半揮
発性・不揮発性物質を高感度で検出可能。

質量分析計 MS ◎
カラム溶出液を噴霧し，成分をイオン化させ検出する。
定性・定量，両方の目的で用いられる。高選択的かつ
高感度で検出可能。

表1　代表的なHPLC検出器とその特徴
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2.1　オリーブ搾油残渣の抽出エキス分析

　植物には有用な成分が含まれており，オリーブ搾油残渣を抽出

処理したエキスについて，グルコシルセラミドを対象に分析を

行った（試料提供：東洋オリーブ株式会社様）。抽出エキスを

クロロホルム・アセトニトリル混合液で希釈・ろ過後にHPLC-

CADを用いて測定を行った。その際，グルコシルセラミド試薬

（大豆由来）についても同時に測定を行い，分離挙動を確認した。

測定の結果，赤矢印で示す溶出時間にてグルコシルセラミド試薬と

同じ溶出時間（13 min付近）のピークを検出し（図1），オリーブ

搾油残渣の抽出エキス中には大豆由来のグルコシルセラミド（図２）

に類似した成分が含まれる可能性が示唆された。

　続いて，LC-MSの測定を行った。イオン化法はエレクトロ

スプレーイオン化（ESI）法を用いた。HPLC-CADでグルコ

シルセラミドと推定されたピークのマススペクトルを図３に

示す。グルコシルセラミドの分子由来m/z 696 ［M+H-H2O］+，

m/z 736 ［M+Na］+と考えらえるイオンが確認された。また，

m/z 696のイオンについて分子の詳細を確認するためにフラグ

メントイオンが検出できるMS/MS測定を行ったところ（図４），

グルコシルセラミド中のグルコースの脱離に伴う -180 Daの

イオンや，脂肪鎖由来のフラグメントと考えられるイオンm/z 

図１　 オリーブ搾油残渣抽出エキスおよびグルコシルセラミド試薬の
HPLC-CADクロマトグラム

40 75 9

図２　大豆由来のグルコシルセラミド構造式

600 700 800 900

600 700 800 900

図３　溶出時間13 min付近のMSスペクトル
　　　（a）オリーブ搾油後残渣抽出エキス
　　　（b）大豆由来グルコシルセラミド試薬

100 300 500 700

100 300 500 700

図４　m/z 696 のMS/MSスペクトル
　　　（a）オリーブ搾油後残渣抽出エキス
　　　（b）大豆由来グルコシルセラミド試薬
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262を検出した。

　このように，HPLC-CAD，LC-MSなど，種々の検出器を組み

合わせることによって，紫外吸収強度の極めて低いグルコシル

セラミドの分離・検出・構造解析が可能となった。本章では構造

解析を中心に記述したが，存在量評価（定量分析）へも展開可

能である。これら分析法は，原料中の有用成分調査，製造時の

安定性確認，製品使用前後の濃度推移等の評価が可能であり，

化粧品開発における様々な状況で活用できる。

3　毛髪のイメージング解析
　毛髪は模式図（図5）に示されるように，外側からキューティ

クル，コルテックス，メデュラの3層で構成されている。ヘア

ケア製品開発のためには様々な評価法があるが，前述の通り，

イメージング解析は，目視では確認できない微細構造や成分の

浸透状況を可視化することで直感的に毛髪の状態を確認できる。

本報告では走査電子顕微鏡（SEM）および原子間力顕微鏡（AFM）

で毛髪表面の形状評価を，飛行時間型二次イオン質量分析法

（TOF-SIMS）で毛髪断面の成分分布評価を行った事例を紹介

する。

3.1　毛髪の表面形状評価

　表層のキューティクルは，毛髪を保護し，内部の水分やタン

パク質などの流出を防ぐバリア機能を担っている。毛髪のツヤや

触感を大きく左右するものであるが，日常生活での紫外線，摩擦

などの様々な要因によりダメージ（削れ，剥がれ）を受ける。この

毛髪表面状態を可視化するため，マイクロメートルからナノメー

トルの微細領域での表面形状を評価可能なSEM観察を行った。

観察写真を図6に示す。表面にキューティクルの鱗片構造が観察

できた。更に，物質表面の凹凸をナノメートルレベル（場合によっ

ては原子レベル）で観察可能なAFMを用いることにより，この

キューティクルのダメージを定量的に評価した。毛髪表面を測

定した結果を図7に示す。毛髪表面の凹凸状態を表面粗さ（Ra）

で数値化でき，更に，断面プロファイルから，キューティクルの

段差状態を定量的に確認できた。これら数値は，髪のダメージ，

修復の指標とすることができる。

3.2　毛髪断面の成分分布評価

　リンス剤配合成分の毛髪内部への浸透性を評価するために，

リンス剤に浸漬させた毛髪断面についてTOF-SIMSで評価した。

TOF-SIMSは試料表面の構成元素や，化学構造に関する情報を

高感度で取得することができ，二次元分布像を構築することも

可能な表面分析法である。ここでは，リンス剤の配合成分である

シロキサンと塩化ステアリルトリメチルアンモニウムの浸透性を

評価した。一般的に，シロキサンは毛髪の手触りを良くするために，

塩化ステアリルトリメチルアンモニウムは毛髪に柔軟性を付与す

ることを目的として利用されている。リンス剤に浸漬させていない

毛髪（非リンス品）およびリンス剤に浸漬させた毛髪（リンス品）

の断面をTOF-SIMSで分析した結果，図8に示す成分分布が

確認された。非リンス品では中心部でシロキサンの濃度が低下

しているのに対し，リンス品では毛髪中心部にまでシロキサンが

図５　毛髪構造模式図

図６　毛髪表面のSEM像

図７　毛髪表面AFM像および断面プロファイル
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文　献
1） 住化分析センター：SCAS NEWS, 2015-Ⅰ（Vol.41）,（2015）.

存在することが確認された。一方，塩化ステアリルトリメチル

アンモニウムはいずれの試料も最表面にのみ存在していることが

分かった。以上の結果から，リンス剤成分の浸透状況の違いを

可視化することができた。このように，目的成分の浸透性評価が

可能となったことは，成分の浸透性を変化させた商品の開発等に

大いに役立つものと考えている。 

4　おわりに
　オリーブの事例では，複数の装置を組み合わせてグルコシル

セラミドの分離検出を行った。セラミドをはじめ，UVで測定

困難な脂質成分の分析にはCADが有効であり，MSにより更に

詳しい情報を得られる。また，毛髪の事例では，AFMや TOF-

SIMSなどの表面分析の装置を活用することで，キューティクルの

状態や，目的成分の分布・挙動など，目で見えない微細な変化を

視覚的に捉えることができた。このような分析技術が，手触り

等の官能評価を裏付ることが期待される。

　日進月歩で分析技術も進化を続けており，当社も様々な分野に

て最新技術を追い求めている。化粧品の科学的評価にも活用して

いくことで，お客様の新たな化粧品開発をサポートしていきたい。

古閑　康将
（こが　やすまさ）
筑波ラボラトリー

渡辺　尊英
（わたなべ　たかひで）
環境事業部

廣田　和敏
（ひろた　かずとし）
愛媛ラボラトリー

図８　毛髪断面のTOF-SIMS 2次イオンイメージ
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1　はじめに
　半導体関連部材や医薬品原料の製造プロセスでは，その歩留まりや
性能，健康影響を含む品質の面から，極微量域の金属不純物を把握し
管理することが必要とされています。また近年は，従来の各種セラ
ミックス材料や高機能ガラス材料等の試料に対しても，その用途に
よっては高感度な定量分析が要求されています。極微量域の金属元素
の定量には，誘導結合プラズマ質量分析法（ICP-MS）が一般的に用い
られますが，結果の解析にはスペクトル干渉を十分に考慮する必要が
あります。干渉の影響を避けられれば，より正確性の高い高感度分析
が可能になります。近年では，この干渉を避けるために，反応セルや
質量計を多重に重ねる等の改良が進んだ装置が開発され，主流になり
つつあります。当社でも，最新鋭のトリプル四重極型ICP-MS（以下，
ICP-QQQと略す）を導入いたしました。本稿では，その特徴，ならび
に本装置を用いたリチウムイオン二次電池用電解質材料中の極微量
金属分析の事例を紹介します。

2　ICP-QQQの特徴
　ICP-QQQの特徴は，コリジョン／リアクションセルと呼ばれる反応
性ガス（セルガス）を反応させる反応器を2つの四重極（Quadrupole）
Q1，Q2で挟む装置構成となっていることにあります。Q1，Q2の質量電
荷比（m/z）の設定により，オンマスモードとマスシフトモードと呼ばれ
る2つの測定モードを選択でき，この2つの測定モードとセルガスの組
み合わせにより，ほぼすべての元素でスペクトル干渉を除去できます。
　マスシフトモードでPを測定した事例を図1，2に示します。これまで
PはN，O，Hに起因する多原子イオンの干渉により，ICP-MSでは
測定が困難でした。ICP-QQQでは，Q1を通過した31P+を，31P16O+

（m/z = 47）にマスシフトすることで，選択性が高まり，高感度に
測定することが可能です。

愛媛ラボラトリー　土屋　裕志・金子　奈央

トリプル四重極型ICP-MSを用いた各種材料中の極微量金属分析

土屋　裕志
（つちや　ひろし）
愛媛ラボラトリー

金子　奈央
（かねこ　なお）
愛媛ラボラトリー

3　ICP-QQQを用いたリチウムイオン二次電池用電
解質材料の分析事例
　リチウムイオン二次電池用の固体電解質材料であるランタンジル
コン酸リチウム（LLZ）中のGdの測定事例を紹介します。Laを主成分
とするLLZ中のGdを定量する場合，これまでのICP-MS測定では，
高濃度に共存するLaによるスペクトル干渉が問題となります。La標準
溶液を用いてスペクトル干渉を調査した結果を図3に示します。Gdと
同じ m/z = 154～158にLaO等が検出されるため，正確で高精度な
定量が困難であることがわかります。図4にICP-QQQによる，LLZ
サンプルとGd標準溶液のマススペクトルを示します。ICP-QQQの
マスシフトモードにより，Gdをセルガス（酸素）と反応させる（157Gd+ 
→ 157Gd16O+）ことで，Laのスペクトル干渉（139La18O+）を受けず，
LLZ中の極微量域のGdを定量することが可能です。

Cell gas
Q-pole

(m/z = 31)

D
etector31P+

15N16O+

14N16O1H+

ICP-MS

Cell gas
O2

Q2
(m/z = 47)

D
etector

31P+

15N16O+

14N16O1H+

ICP-QQQ
Q1

(m/z = 31)

47Ti+ 31P+→ 31P16O+

15N16O+, 14N16O1H+ + O2 (Cell gas) → Q2
31P+ + O2 (Cell gas) → 31P16O+

47Ti → Q1

図１　P測定時の干渉除去プロセスの模式図（酸素によるマスシフトモード）
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図2　ICP-QQQとICP-MSによるP測定の検量線の比較
　　（酸素によるマスシフトモード）

4　おわりに
　本稿では，LLZ中のGd測定の事例を紹介しましたが，その他の元素
を定量する場合にも，高濃度に共存する元素に起因するスペクトル
干渉を考慮する必要があります。共存元素の構成が複雑になるほど
測定結果の解析が困難になりますが，ICP-QQQでは，スペクトル
干渉の原因となるイオンの生成機構を明確化でき，信頼性の高い分
析結果を得ることができます。当社の豊富な分析実績と本装置の特徴
を融合し，お客様の課題解決に貢献いたします。お気軽にお問い合わ
せください。
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図3　ICP-MSにおけるLaに起因するスペクトル干渉の調査結果
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図4　LLZとGd標準溶液のICP-QQQマスシフトモードによるマススペクトル
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篠森　直樹
（しのもり　なおき）
愛媛ラボラトリー

1　はじめに
　滴定法は，中和反応や酸化還元反応，錯生成反応などの化学反応を
利用した分析法です。また，一般的に再現性や正確度が高く，高額な
分析機器も不要なため，試薬の純度分析や合金の高精度組成分析，
樹脂に含まれる塩素の定量など，幅広い分析シーンで活用されてい
ます。本稿では，ご依頼の多い中和滴定法に着目し，分析条件や解析
方法に特徴を持つ二つの分析事例を紹介します。

2　滴定法の適用事例
２.１　酸性度の違いを利用したフッ化水素酸と硝酸の分別滴定
　フッ化水素酸と硝酸の混酸は，フッ化水素酸の溶解力と，硝酸の
酸化力を合わせ持つため，ステンレス等各種金属の洗浄や，シリコン
基板のエッチングなどに使用されます。混酸の組成を評価する場合は，
イオンクロマトグラフ法によるフッ化物イオン，硝酸イオンの定量値
から算出することが可能ですが，多くの場合，工程の前後でフッ化物
イオン，硝酸イオンの総量は変化しないため，酸の減少量を評価する
ことは困難です。この場合はフッ化水素酸と硝酸を酸として評価する
中和滴定法が有効です。
　フッ化水素酸は弱酸であり，硝酸は強酸であるため，酸性度の違い
による逐次滴定が可能であると推測されますが，水を溶媒として電位
差滴定を行ってみると両者の分離は起きず，フッ化水素酸と硝酸の
合量を示す一つの変曲点しか得られません（図１）。しかし，水よりも
プロトン受容能の低いメタノールを溶媒として用いることで，フッ化
水素酸と硝酸の分別定量を行うことができます（図２）。

２.２　官能基の酸性度評価
　物質の持つ官能基の種類は，物質の物性を決める要素の一つです。
官能基の推定には酸解離定数を求めることが有効であり，酸解離定
数は中和滴定法により求めることができます。酸解離定数の評価事例
として，グルタミン酸のアミノ基の共役酸の測定結果を図３に示し
ます。ここで，第一当量点はあらかじめ加えた過剰の水酸化ナトリ
ウムが中和した点を示し，第二当量点はグルタミン酸のアミノ基の中
和点を示しています。酸解離定数は第一当量点と第二当量点の中点
におけるpHに相当するため，各滴定点データを用いた解析により，
酸解離定数を求めることができます。

3　おわりに
　滴定法は試料溶液と標準溶液を混合し，その化学反応をモニター
するといった非常にシンプルな手法ですが，他の分析手法では得る
ことが難しい情報を取得できる分析方法です。高額な分析機器に頼ら
ない反面，分析方法や得られた結果が正しいかどうかを判断するため
には，確かな化学の知識が必要です。当社は最新の技術と共に，本稿
で紹介した滴定法のような基盤技術も大切に継承し，広くお客様の
ご要望に応えて参ります。

愛媛ラボラトリー　篠森　直樹

機器分析だけではない，当社の基盤技術
～滴定法の特徴を活かした分析事例～

文　献
1）日本化学会編：“化学便覧　基礎編Ⅰ”，改訂4版，p.432（1993），（丸善出版）.

図2　 メタノール溶媒中における水酸化ナトリウム標準溶液（メタ
ノール性）によるフッ化水素酸と硝酸の混酸の滴定曲線
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図1　水溶媒中における水酸化ナトリウム標準溶液による
 フッ化水素酸と硝酸の混酸の滴定曲線
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　当社千葉ラボラトリーの細川清美，愛媛ラボラトリーの
山本潔および佐川博美の3名が，2017年 9月11日公益
社団法人日本分析化学会より「2017年度有功賞」を受賞し
ました。多年にわたり分析の実務に従事し，様々な分野の
お客様のご要望にお応えしてきた実績が認められたものです。
　細川は，千葉地区にて水質，大気，土壌，廃棄物など環境
試料の分析試験を担当して技術を磨いた後，樹脂製品の工程内
および出荷検査にかかる分析業務に従事し，環境保全，工場
の安定操業・品質管理を支えて参りました。山本および佐川は，
共に愛媛地区で幅広い製品分析の分析業務に従事し，山本は
有機・無機分析を中心に新たな手法の導入や前処理を含む分析
条件の最適化・合理化を進め，また佐川は化学反応を伴う化学
分析や機器分析の幅広い知見を基にお客様と向き合い，いずれ
もその分析技術を伸展させて参りました。
　受賞者3名はいずれも30年以上にわたって，卓越した技術

2017.5→2017.10

【電子分野】
API-MSを用いた水蒸気バリア測定
（書籍）「有機エレクトロニクス封止・バリア技術の開発」（㈱シーエムシー
出版発行）第3編 第 19章 189（2017）
高萩　寿（筑波ラボラトリー）
当社が開発したAPI-MS法は，有機EL等のフレキシブル基板やデバ
イス接着部における極めて低い水蒸気透過度を測定できる。フレキシ
ブル基板で要求される10-6 g/m2/dayの水蒸気透過度の評価を達成
し，さらに，接着剤単体だけでなく，接着剤と基板等の接着界面の透過
も評価可能な手法を開発した。

高信頼性・高感度水蒸気透過度測定技術API-MS法の開発
「近畿化学工業界（6月号）」（近畿化学協会発行），69（6），15（2017）
高萩　寿，大図佳子 *1，行嶋史郎 *2（筑波ラボラトリー，*1技術開発
センター，*2電子事業部）
本研究では，API-MS法を開発しフィルム基板の測定手法を確立した。
また，実際のデバイス構成における周辺封止の接着部からデバイス
内部への水蒸気侵入定量法を開発した。さらに次世代化学材料評価技
術研究組合に参画し，これら手法の信頼性および有効性を明確にした。
確立した手法は，ISOに登録された。

有機ELデバイス製造におけるプロセス汚染評価の重要性－真空
チャンバー由来の不純物評価－
「住友化学 技術誌 2017」53-57（2017）
今西克也，*末包高史（技術開発センター，*愛媛ラボラトリー）

有機 ELデバイスの製造過程で混入する微量の有機不純物に着目し，
それらがデバイスの寿命劣化を引き起こす一要因であることを明らか
にした研究事例を元に，デバイスの寿命向上や製造の安定化に必要と
なるプロセス汚染評価技術とその重要性について紹介した。

【工業支援分野】
長期信頼性の確保に向けた電極及び製造工程におけるアプローチ
（書籍）「リチウムイオン二次電池 -高容量化・特性改善に向けた部材設
計アプローチと評価手法 -」（㈱情報機構発行），第5章 第2節 230-
238（2017）
木村　宏（工業支援事業部）
リチウムイオン2次電池の信頼性確保には，電極，セル製造の管理が
重要である。当社は，電極合剤の分散性を数値化する分析技術を開発
し，分散性が電池性能にどのように影響を与えるのかの検証を行った。
本稿では，1. 電極製造，2. セル製造，3. デバイスへのセル組み込み
工程において，確認すべき分析項目を紹介する。

【医薬分野】
医薬品開発における抗薬物抗体分析の現状と課題
「医薬品医療機器レギュラトリーサイエンス」（一般財団法人医薬品医療
機器レギュラトリーサイエンス財団発行）48（5），282-291（2017）
田中　登 *1， 角辻賢太 *2，北野未知 *3，笹原里美 *4，清水浩之 *5，
相馬雅子 *6，高村不二子 *7，花田智彦 *8，細木　淳 *9，野村達希
*10，宮　和弘 *11，宮本裕恵 *12，山本健一 *13
（*1 JCRファーマ㈱，*2大日本住友製薬㈱，*3富士フィルムRIファーマ㈱，

*4東和薬品㈱，*5㈱東レリサーチセンター，*6第一三共㈱，*7アス
テラス製薬㈱，*8日本新薬㈱，*9協和発酵キリン㈱，*10㈱新日本科学，
*11中外製薬㈱，*12大阪ラボラトリー，*13㈱ LSIメディエンス）
抗薬物抗体（ADA）分析に関して，Japan Bioanalysis Forum（JBF）
の少人数のディスカッショングループで4年間に渡り，製薬企業，
開発業務受託機関のADA分析担当者が議論を重ねた。JBFシンポジ
ウムで議論した内容を発表し，その成果を本稿に取りまとめた。

Giving Consideration to Scientifi c Validation in Japanese 
Drug Application by Japan Bioanalysis Forum DG2015-
16 and DG2016-20
「Bioanalysis」（Future Science 発行，Vol. 9， No.13，963-968（2017）
小関　望，芦澤紘子 *1，石井琢帆 *2，内村隆秀 *3，小野敬太 *4，
栗山早織 *5，戸田亜希子 *6，副島呉竹 *7，中井直子 *8，西村直浩
*9，真弓　剛 *10，安田　穣 *11，山川達也 *12，丹羽　誠 *13
（杏林製薬㈱，*1科研製薬㈱，*2㈱サンプラネット，*3㈱中外医科
学研究所，*4大鵬薬品工業㈱，*5日本新薬㈱，*6㈱新日本科学，*7 
Meiji Seika ファルマ㈱，*8第一三共㈱，*9大阪ラボラトリー，*10
全星薬品工業㈱，*11㈱東レリサーチセンター，*12富士フィルム㈱，
*13日本化薬㈱）
Scientifi c Validation（SV）は，医薬品開発を効率的に進めるために
提案された分析法評価の概念であり，前臨床および初期臨床における
未変化体および代謝物の濃度測定に適用される。SVの国内活用状況を
調査した結果，初期臨床における未変化体濃度測定を除き，NDAに
用いられていた。

投  稿  論  文

口 頭 発 表 等
【環境分野】
日本人母乳のビタミンD含量の実態 -エコチル調査の追加調査より-
○鈴木美記子，豊田なつ来，木ノ内　俊，長田昌士，文本英隆 *1，
川端輝江 *2，藤原幾磨 *3，仲井邦彦 *3（㈱明治，*1大阪ラボラトリー，
*2女子栄養大学，*3東北大院）
第71回日本栄養・食糧学会大会（沖縄コンベンションセンター），
2017年5月19日-22日

Mass fragment and neutral loss database for non-target 
environmental analysis by liquid chromatography/high 
resolution mass spectrometry
○鈴木　茂，高沢麻里，長谷川敦子 *1，上堀美智子，吉田寧子 *2，
瀧埜昌彦 *3，大窪かおり*4，四ノ宮美保 *5（中部大学，*1神奈川県
環境研究センター，*2技術室，*3アジレント・テクノロジーズ株式会社，
*4佐賀県衛生薬業センター，*5埼玉県立大学）
The 65th ASMS（American Society for Mass Spectrometry）
Annual Conference（インディアナポリス 米国），2017年6月4日-8日

【電子分野】
Infl uence of vacuum chamber impurities on OLED degradation
○藤本　弘 *1，2，末包高史 *3，今西克也 *3，柚木脇 智 *1，韋　宏
*4，永吉　香 *1，八尋正幸 *1，2，5，安達千波矢 *1，2，5（*1有機光
エレクトロニクス実用化開発センター，*2九州大学，*3技術開発セン
ター，*4大阪ラボラトリー， *5公益財団法人九州先端科学技術研究所）
SID International Symposium，Seminar & Exhibition（Los 
Angeles，California，USA），2017年5月21日-26日

軟Ｘ線による機能性有機薄膜の構造解析
○末広省吾，髙橋永次，東　遥介，三下泰子，村松康司 *1，硯里善幸 *2
（技術開発センター，*1兵庫県立大学，*2山形大学）
第77回分析化学討論会（龍谷大学　京都），2017年5月27日-28日

計算化学による有機EL分子の安定性の解析
○稲田　工 *1，*2，藤本　弘 *1，*3，Atula S. D. Sandanayaka*1，
*2，八尋正幸 *1，*3，*4，柚木脇 智 *3，末包高史 *5，今西克也 *6，
韋　宏 *7，安達千波矢 *1，*2，*3，*4（*1九州大学最先端有機光
エレクトロニクス研究センター（OPERA），*2 JST ERATO，*3 有機
光エレクトロニクス実用化開発センター（i3-OPERA），*4 九州先端
科学技術研究所（ISIT），*5 愛媛ラボラトリー，*6 技術開発センター，
*7大阪ラボラトリー）
有機EL討論会 第24回例会（NHK放送技術研究所 東京），2017年
6月15日-16日

アウトガス発生要因と分析技術
野中辰夫（電子事業部）
㈱R&D支援センター主催技術セミナー（江東区文化センター 東京），
2017年6月29日

有機デバイスの寿命に影響を及ぼす真空チャンバー由来の微量
不純物の解明
○末包高史，今西克也 *1，韋　宏 *2，安達千波矢 *3，*4，*5，藤本 弘
*3，*4，柚木脇 智 *4，永吉 香 *4，八尋正幸 *3，*4，*5（愛媛ラボラトリー，
*1技術開発センター，*2大阪ラボラトリー，*3九州大学最先端有機光
エレクトロニクス研究センター（OPERA），*4有機光エレクトロニクス
実用化開発センター（i3-OPERA），*5九州先端科学技術研究所（ISIT））
公益社団法人 高分子学会有機エレクトロニクス研究会主催有機エレクトロニ
クス研究会（東工大蔵前会館ロイアルブルーホール），2017年7月31日

Achievement of long device lifetime by decreasing dipole 
moment of hole-blocking layer
○稲田　工 *1，2，藤本　弘 *1，3，八尋正幸 *1，3，柚木脇 智 *3，
楠原圭子 *1，中村　望*1，Atula S. D. Sandanayaka*1，2，末包高史
*4，韋　宏 *5，今西克也 *6，安達千波矢1，2，3（*1九州大学最先端

有機光エレクトロニクス研究センター（OPERA），*2 JST ERATO 安達
分子エキシトン工学プロジェクト，*3有機光エレクトロニクス実用化開発
センター（i3-OPERA），*4愛媛ラボラトリー，*5大阪ラボラトリー，*6
技術開発センター）
SPIE. Optics + Photonics（サンディエゴ 米国），2017年8月7日

放射光による機能性有機薄膜の構造解析
髙橋永次（技術開発センター）
SALLCオープンセミナー2017（神戸市産業振興センター），2017年
8月25日

軟・硬X線による機能性有機薄膜の構造解析
○東　遥介，髙橋永次 *，小林秀雄，三下泰子，末広省吾 *（技術開発
センター，*大阪ラボラトリー）
第14回SPring-8産業利用報告会（川崎市産業振興会館），2017年
8月31日-2017年9月1日

電子線マイクロビーム分析（EPMA）の国際標準化‐微小部簡便
分析法（EPMA 分析）の国際規格－
久田見実季（筑波ラボラトリー）
JSCA表面化学分析国際標準化セミナー2017（幕張メッセ国際会議
場），2017年9月6日

水素利用技術研究開発事業 /燃料電池自動車及び水素供給インフラの
国内規制適正化，国際調和・国際標準化に関する研究開発 /水素ステー
ションにおける水素ガス品質管理方法の国際標準化に関する研究開発
金子彰一，百瀬知信 *（一般社団法人 水素供給利用技術協会，*技術
開発センター）
国立研究開発法人新エネルギー・産業技術総合開発機構主催平成29年
度NEDO新エネルギー成果報告会（パシフィコ横浜アネックスホール），
2017年9月19日

　日本分析化学会　2017年度有功賞授賞

千葉ラボラトリー　細川 愛媛ラボラトリー　佐川愛媛ラボラトリー　山本

と実績，そして品質への高い意識を持って業務に取り組んで参りました。
現在は，自らの分析技術を研鑚し続ける努力に加え，それを「経験知」
と共に若手技術者へ伝え育成することにも力を注いでおり，これが当社
の技術を支える礎となっております。
　今後も当社は，お客様に信頼される分析結果を提供するため，たゆ
まぬ努力を継続して参ります。
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　住化分析センターの技術広報誌SCAS 
NEWS 2018-Ⅰ号（通巻第47号）をお届け
します。今号のテーマは，「人と産業の未来を
拓く機能性材料の評価技術」です。表紙には，
様々な機能性で注目される蜘蛛の糸を選びま
した。新素材が暮らしを変える「未来」と優し
い「春」の訪れを感じさせてくれる写真です。
　巻頭では，東京大学磯貝明先生より「セル
ロースナノファイバーのナノ構造解析・評価
方法の構築」と題して，我が国が世界をリード
して次世代の循環型社会基盤を構築できる

可能性と，実用化に向けての基礎的課題に
ついて，期待を込めて提言いただきました。
また，名古屋工業大学羽田政明先生からは，
「自動車排ガス浄化触媒のin situ / operando
評価手法」と題して，日々進化する自動車用
排ガス浄化触媒を実使用環境下で動的に挙動
解析できる観測手法や，モノリス型触媒内部
の反応ダイナミクスを直接観測して評価する
手法など，貴重なご研究の一端を紹介いただ
きました。
　今号の企画は愛媛ラボラトリーが担当しま
した。愛媛が得意とする複数の技術を組み合
わせた多角的な分析評価技術を中心に，他の

ラボラトリーや関連事業部とも協働して「触媒
特性評価」や「トリプル四重極型ICP-MSを
用いた極微量金属分析」，「化粧品の構造解析
と毛髪のイメージング解析」といった旬の話題
をお届けしました。加えて，当社サービスを
支える基盤技術として「滴定」の手分析の事例
をご紹介しました。
　当社は今後も，これまでに培ってきた技術
を大切に継承しながら柔軟な発想を育んで，
一層の技術開発を推進して参ります。これから
も皆様のパートナーであり続けたい。そして，
頼っていただける存在でありたいと願って
います。　　　　　　　　　　　　　M・K

編 集 後 記

【工業支援分野】
導電助剤の分散性評価技術と電極の構造解析
木村　宏（工業支援事業部）
㈱技術情報協会主催セミナー（㈱技術情報協会（東京・五反田）），
2017年5月9日

異物混入の分析・成分同定・原因解明技術－事例を中心として－
末広省吾（大阪ラボラトリー）
㈱TH企画セミナーセンター主催セミナー（連合会館　東京），2017年
5月23日

超高強度TRIP 型ベイニティックフェライト鋼板の耐水素脆化特性
に及ぼす予ひずみ付与の影響
○森　一樹，菊池梨子，北條智彦 *1，脇　裕之 *2，西村文仁 *2，鵜飼
優子 *3（岩手大院，*1東北大学，*2岩手大学，*3千葉ラボラトリー）
日本材料学会第66期通常総会・学術講演会（名城大学天白キャンパス），
2017年5月27日

高角度分解能電子チャンネリング法によるLiNi0.8Co0.15Al0.05O2
劣化状態解析
○山本　悠 *1，2，大塚真弘 *1，武藤俊介 *3（*1名古屋大院，*2筑波
ラボラトリー，*3名古屋大学未来材料・システム研究所）
第73回 日本顕微鏡学会学術講演会（札幌コンベンションセンター），
2017年5月30日-6月2日

シクロデキストリン結合型キラル固定相の新展開
西岡亮太（大阪ラボラトリー）
第311回液体クロマトグラフィー研究懇談会 （東洋製罐グループホール
ディングス㈱本社　東京），2017年5月31日

医療機器・材料のケミカルキャラクタリゼーション
福永辰也（千葉ラボラトリー）
第22回一般財団法人食品薬品安全センター 秦野研究所医療機器安全性試験
セミナー（国立オリンピック記念青少年総合センター 東京），2017年6月8日

海外ドラッグマスターファイル（DMF）制度の概要
島村尚史（クライアントサービス本部 安全性評価・RS推進部）
第22回一般財団法人食品薬品安全センター 秦野研究所医療機器安全性試験
セミナー（国立オリンピック記念青少年総合センター 東京），2017年6月8日

Effects of Strain Rate on the Hydrogen Embrittlement 
Properties of 1180 MPa grade Ultra High-strength Low-
alloy TRIP-aided Steels
○北條智彦，菊池梨子 *1，脇　裕之 *1，大熊隆次 *2，鵜飼優子 *2
（東北大学，*1岩手大学，*2千葉ラボラトリー）
5th International Conference on Steels in Cars and Trucks（アム
ステルダム オランダ），2017年6月21日

リチウムイオン二次電池の安全・性能評価手法
火口崇之（筑波ラボラトリー）
㈱日本テクノセンター主催セミナー（㈱日本テクノセンター研修室），
2017年6月23日

車載用リチウムイオン電池の性能と安全を保障するための高度解析
技術の開発
島田真一（工業支援事業部）
一般社団法人日本粉体工業技術協会主催2017年度第1回電池製造
技術分科会（東京大学生産技術研究所），2017年6月30日

長寿命化・信頼性向上のためのリチウムイオン二次電池劣化解析
－電池材料開発のための電池特性と材料観察・分析結果の相関－
木村　宏，末広省吾 *（工業支援事業部，*技術開発センター）
㈱サイエンス＆テクノロジー主催セミナー（㈱サイエンス＆テクノロジー），
2017年7月13日

「化学物質危険性体感セミナー」（協賛：岡山大学）
①Formosa-IL 社蒸気雲爆発事故の教訓／② Imperial 社粉塵爆
発事故の教訓
菊池武史（工業支援事業部）
化学物質危険性体感セミナー（岡山大学），2017年8月8日

熱伝導性，熱膨張・収縮の測定と評価技術
雫石拓也（千葉ラボラトリー）
㈱技術情報協会主催セミナー（㈱技術情報協会　東京・五反田），2017年
8月8日

エネルギーデバイス開発への先端顕微鏡技術の活用
○松尾祥史，齋藤智浩，島田真一 *1，島田　健 *2（筑波ラボラトリー，
*1工業支援事業部，*2千葉ラボラトリー）
文部科学省「ナノテクノロジープラットフォーム」事業 微細構造解析プ
ラットフォーム・構造解析連絡協議会合同セミナー（国立研究開発法人 
科学技術振興機構（JST）東京本部別館），2017年8月29日

超高強度低合金TRIP 鋼の耐水素脆化特性に及ぼす予ひずみ付与の影響
○北條智彦，森　一樹 *1，鵜飼優子 *2，秋山英二（東北大学，*1岩手
大学大学院，*2千葉ラボラトリー）
一般財団法人日本鉄鋼協会主催第174回秋季講演大会（北海道大学），
2017年9月7日
　
超高強度TRIP 型ベイニティックフェライト鋼の水素脆化破壊挙動
に及ぼすひずみ速度の影響
○北條智彦，菊池梨子 *1，鵜飼優子 *2，秋山英二（東北大学，*1岩手

大学大学院，*2千葉ラボラトリー）
一般財団法人日本鉄鋼協会主催第174回秋季講演大会（北海道大学），
2017年9月8日
　
Dust Explosion
菊池武史（工業支援事業部）
AIChE/CCPS及び岡山大学主催学生ワークショップ（岡山コンベン
ションセンター），2017年9月11日
　
非貴金属系三元触媒としてCu/CeO2-ZrO2の触媒性能
〇花本浩平，東　遥介 *，羽田政明（名古屋工業大学，*技術開発センター）
一般社団法人触媒学会主催第120回触媒討論会（愛媛大学），2017年
9月12日-14日

Effects of Hydrogen on Tensile Properties at Slow Strain 
Rate of Ultra High-Strength TRIP-aided Bainitic Ferrite Steels
○北條智彦，鵜飼優子 *，秋山英二（東北大学，*千葉ラボラトリー）
The International Conference on Technology of Plasticity 2017
（ケンブリッジ大学　英国），2017年9月19日

ISO/TC202/WG8　Progress report for ISO/DIS 20720
久田見実季（筑波ラボラトリー）
The 24th Plenary Meeting of ISO/TC 202“Microbeam Analysis”
（National Physical Laboratory  英国），2017年9月20日-22日

事例を中心とした混入異物の分析･原因解明技術
末広省吾（大阪ラボラトリー）
工業技術会㈱主催講習会（半蔵門 JCII ビル　東京），2017年9月22日

ゴム製品の構造解析と物性評価の事例紹介（第一部：変色・着色，
構造解析）
川上純子（千葉ラボラトリー）
岡山県工業技術センター主催「ゴム技術講習会－ゴム製品のものづくり
技術－」（テクノサポート岡山），2017年9月27日

ゴム製品の構造解析と物性評価の事例紹介（第二部：接着，製品間比較）
雫石拓也（千葉ラボラトリー）
岡山県工業技術センター主催「ゴム技術講習会－ゴム製品のものづくり
技術－」（テクノサポート岡山），2017年9月27日

ゴム製品等からの発生ガス評価の事例紹介
坂本保子（千葉ラボラトリー）
岡山県工業技術センター主催「ゴム技術講習会－ゴム製品のものづくり
技術－」（テクノサポート岡山），2017年9月27日

化学プラントの定量的リスクアセスメントの考え方
菊池武史（工業支援事業部）
特定非営利活動法人安全工学会主催第17回安全工学地域セミナー（住友化
学株式会社 生産安全基盤センター　愛媛県新居浜市），2017年9月29日

【電子＆工業支援分野】
放射光活用によるSCASの分析ソリューション提供
末広省吾（技術開発センター）
東北放射光施設（SLiT-J）第1回コウリションコンファレンス（日本橋
ライフサイエンスHUB　東京），2017年7月26日

フレキシブル有機エレクトロニクスにおけるバリアフィルムおよび
接着剤の水蒸気透過度測定技術とデバイス劣化
○大図佳子，高萩　寿（筑波ラボラトリー）
プラスチック成形加工学会第25回秋季大会（大阪国際会議場（グラン
キューブ大阪）），2017年10月31日

【医薬分野】
コモンマーモセット微量採血による複合型反復投与毒性試験
浦野浩司（公益財団法人実験動物中央研究所）
※共同実験企業機関：㈱イナリサーチ／㈱住化分析センター
第64回日本実験動物学会総会（ビッグパレット福島），2017年5月
25日-27日

薬物動態におけるLC/MS解析
上田和広（大阪ラボラトリー）
第41回質量分析講習会（大阪大学），2017年6月22日-23日

マイクロサンプリングの技術的課題とその対策（JBF DG2016-
21によるアンケート調査及び文献調査より）
○大道浩三，家木克典 *1，木下尚之 *1，公平陽子 *2，斎藤嘉朗*3，中井
恵子 *4，難波英太郎 *5，二橋陽一郎 *6，長谷川拓郎 *7，原田智隆
*4，山根真一 *8（興和㈱，*1㈱新日本科学，*2大阪ラボラトリー，*3
国立医薬品食品衛生研究所，*4㈱ LSIメディエンス，*5中外製薬㈱，
*6塩野義製薬㈱，*7㈱ボゾリサーチセンター，*8積水メディカル㈱）
第44回日本毒性学会学術年会（パシフィコ横浜），2017年7月10日-12日

ICH Q3Dにおける元素不純物分析の実施と試験法設定及びバリ
デーションデータの取得
東　秀幸（大阪ラボラトリー）
サイエンス＆テクノロジー㈱主催技術セミナー（芝エクセレントビル　
東京），2017年7月20日

ICH Q3Dガイドラインに対応する医薬品中の元素不純物分析の進め方・
留意点－日米欧3極規制， 品質管理， 評価法など事例を踏まえ解説－
東　秀幸（大阪ラボラトリー）
㈱情報機構主催技術セミナー（江東区産業会館　東京），2017年8月24日

Scientifi c Validationについて考える－JBF DG活動の成果－
◯小関　望 *1，芦澤紘子 *2，石井琢帆 *3，内村隆秀 *4，小野敬太 *5，
栗山早織 *6，戸田亜希子 *7，副島呉竹 *8，中井直子 *9，西村直浩*10，
真弓　剛*11，安田　穣*12，山川達也*13，丹羽　誠*14（*1杏林製薬㈱，
*2科研製薬㈱，*3㈱サンプラネット，*4㈱中外医科学研究所，*5大鵬
薬品工業㈱，*6日本新薬㈱，*7㈱新日本科学，*8 Meiji Seikaファルマ㈱，
*9第一三共㈱，*10㈱住化分析センター，*11全星薬品工業㈱，*12
㈱東レリサーチセンター，*13富士フィルム㈱，*14日本化薬㈱）
第30回バイオメディカル分析化学シンポジウム（東京大学大学院薬学
系研究科講堂），2017年8月28日

製剤評価におけるICHQ3D（元素不純物）への対応－製剤のリスク
アセスメントの現状と進め方－
東　秀幸（大阪ラボラトリー）
メルクファーマシンポジウム2017（品川シーズンテラスカンファレンス
ホール），2017年9月12日

【化学品安全分野】
国内外におけるGHS・SDSの最近の動きについて
中谷圭吾（化学品安全事業部）
「化学工業日報社主催《SDS セミナー》GHS 対応 国内向けラベル・
SDS 作成実務」第1講（薬業健保会館 東京），2017年5月23日／
（大阪科学技術センター），2017年5月26日

国内向けラベル・SDS作成実務
田島雪乃（化学品安全事業部）
「化学工業日報社主催《SDS セミナー》GHS 対応 国内向けラベル・
SDS 作成実務」第2講（薬業健保会館 東京），2017年5月23日／
（大阪科学技術センター），2017年5月26日

世界の化学品規制の潮流－アジア（中・韓・台）・日本・欧州・米国
を中心に－
林 まき子（化学品安全事業部）
公益社団法人 日本化学会近畿支部主催第24回化学安全講習会（大阪
科学技術センター），2017年8月7日

化学物質の複数国同時登録申請－戦略的アプローチのご提案－
林　文（化学品安全事業部）
化学工業日報社主催化学物質管理ミーティング2017（パシフィコ横浜），
2017年8月24日

事業のグローバル化と各国ルールに従ったSDS・ラベル表示の
重要性について
中谷圭吾（化学品安全事業部）
化学工業日報社主催化学物質管理ミーティング2017（パシフィコ横浜），
2017年8月25日

日本企業から見たTSCA
笠岡裕子（化学品安全事業部）
化学工業日報社主催≪米国法規制セミナー≫「TSCA改正の概要
2017」（アイビーホール　東京），2017年10月5日

【環境分野】
製薬機器の粒子封じ込め性能評価－基本の考え方を中心に－
上田朋恵（環境事業部）
㈱住化分析センター主催医薬品製造におけるリスクマネジメントと事故
防止の為の評価セミナー（住友クラブ 大阪），2017年7月19日

【工業支援分野】
暴走反応危険性と反応の安全対策／暴走反応事故事例－ T2 
Laboratories 社暴走反応事故の教訓－
菊池武史（工業支援事業部）
㈱住化分析センター主催医薬品製造におけるリスクマネジメントと事故
防止の為の評価セミナー（住友クラブ　大阪），2017年7月19日

危険性評価試験のご紹介－反応危険性評価－
横井　暁（愛媛ラボラトリー）
㈱住化分析センター主催医薬品製造におけるリスクマネジメントと事故
防止の為の評価セミナー（住友クラブ　大阪），2017年7月19日

【医薬分野】
ICH Q3Dに対応する元素不純物リスクアセスメントの実際
東　秀幸（大阪ラボラトリー）
㈱住化分析センター主催医薬品製造におけるリスクマネジメントと事故
防止の為の評価セミナー（住友クラブ　大阪），2017年7月19日

【工業支援分野＆医薬分野】
異物分析－混入原因解明のために－
末広省吾（技術開発センター）
㈱住化分析センター主催医薬品製造におけるリスクマネジメントと事故
防止の為の評価セミナー（住友クラブ 大阪），2017年7月19日

【電子＆工業支援分野】
高熱伝導材料の熱物性評価技術－車載材料を中心とした分析事例－
雫石拓也（千葉ラボラトリー）
先端車載放熱技術を支える分析技術の進展（御茶ノ水ソラシティプラザ 
東京），2017年11月8日

㈱住化分析センター主催セミナー
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はアインシュタインの疑問符です． 彼のあくなき好奇心と探求心こそが，
宇宙真理発見の原動力だったのかもしれません．

〔無断転載禁止〕

新型走査型プローブ顕微鏡の紹介
　この度，高精度での表面形状イメー
ジングに加え，粘弾性イメージングが
可能な走査型プローブ顕微鏡（SPM：
Scanning Probe Microscope）を導入
しました。SPMはナノメートルオーダー
の曲率半径を有した鋭い探針を試料表面
の凹凸に沿って走査することにより表面
形状を観察する顕微鏡で，ナノメートル
レベル（場合によっては原子レベル）での

表面粗さ評価に広く用いられています。
さらに，探針を走査する際の試料表面と
の相互作用により変化する探針の振動変
化を利用することで，試料最表面（ナノ
メートルオーダー）での力学的性質に
関係した物性像を得ることも可能です。
図1に，粘弾性イメージングの例として，
Polystyrene （PS） / Polycaprolactone 
（PCL） ブレンド膜の弾性率マッピングを

示します。材料に由来した硬さ分布を可
視化することで，他の顕微鏡法ではコン
トラストが得られにくいようなドメイン
構造でも，力学的性質の違いから可視化
できるようになることが期待されます。
　当社では今後，従来の表面形状評価に
加え，粘弾性イメージングを活用した異種
混合材料のドメイン構造評価にも取り
組んで参ります。

図１　PS / PCLブレンド膜の弾性率マッピング例

当社WEBサイトのURLが変わりました

https://www.scas.co.jp/

　ウェブサイトでは，サービス・技術事例・イベント等の最新
情報がご覧になれます。お客様のお役に立つ情報ウェブサイト
となるよう，今後も内容の充実を図って参ります。

　この度，筑波ラボラトリー 高萩 寿，技術開発センター兼
筑波ラボラトリー 大図 佳子，および電子事業部 行嶋 史郎
の3名が，平成29年度日本化学会化学技術有功賞に決定
しました。
　有機エレクトロニクスデバイスの寿命に深くかかわる水蒸
気の侵入を，高信頼性かつ高感度で測定する技術の開発と
その貢献を評価いただいたものです。
　当社は今後も，お客様の高品質なデバイスの設計，開発に
分析・評価技術で貢献して参ります。

本技術の中心となる API-MS 法は，SCAS NEWS 
2017- Ⅰでも詳しく解説しております。
当社ウェブサイトからご覧ください。

速報！日本化学会 化学技術有功賞が決定しました

「技術開発」ページでは
当社における技術開発の各種取り組みの
一例を紹介しています。SCAS NEWSの 
バックナンバーもご覧いただけます。
「技術資料」ページでは
幅広い分野における技術事例を
アプリケーション，ソリューション，
製品別にご覧いただけます。

▶

▶
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