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研究成果の概要（和文）：最先端材料の精密構造解析や务化機構解析・ライフサイクルアセスメ

ントにおいて求められる諸要求に応えられる、革新的な高機能分解分析システムの構築を図っ

た。具体的には、1)光ファイバー技術を活用した局所光照射機能、2)セプタムフリー接続によ

る導入効率の飛躍的向上、3)イオン液体を用いる新しい反応場の構築、などを実現し、当該分

析システムの機能を飛躍的に向上させることに成功した。 

 

研究成果の概要（英文）：A novel multifunctional system for decomposition analysis useful for 

precise evaluation of advanced materials was developed, which contains 1) local 

photoirradiation probe using the optical fiber techniques, 2) high temperature connection 

between a pyrolyzer and a gas chromatograph using septum-free injector, and 3) a novel 

decomposition field using ionic liquids. 
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１．研究開始当初の背景 

 高分子材料、中でも、不断の高性能化と、

長期にわたる安定的な使用が求められ、宇宙

航空機産業や臨床医療分野などで活用され

る最先端ポリマー材料では、求められる極限

性能の発現に不可欠な、それらのナノ構造制

御に密接に関連する、分子レベルでの微細化

学構造の精密解析がしばしば求められる。さ

らに、こうした材料の経年使用による务化状

態を的確に評価して、長期に渡る利用計画を

構築していくこと、さらには、それらのリサ

イクリングまでを展望したライフサイクル

アセスメントがますます求められるように

なっている。 
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 一方、研究代表者はこれまで、高分子物質

の構造キャラクタリゼーション・機能評価な

どに利用される熱分解分析システムの高性

能化を図り、これを各種ポリマー材料の精密

組成分析や微細構造解析に適用してきた。こ

の熱分解分析システムは、現在では、国際的

にも他の追随を許さない実用性能を有する

ものとして、ポリマー材料を製造あるいは利

用する様々な分野で、国内外を問わず広く利

用されている。 

 しかしながら、本手法において不可避な試

料の熱分解反応は、一般に精密かつ自在に制

御することは容易ではなく、解析目的に則し

た分解反応が必ずしも達成できるとは限ら

なかった。最近では、研究代表者らにより、

化学反応を加味した新たな分解反応場を構

築する試みもなされその結果、適用できる解

析範囲もある程度は拡張されつつある。しか

し、それでもなお、最先端の材料開発の現場

などで求められる、精密構造解析や务化状態

の的確な評価および機構解析を含めた、高度

な解析目的に適用するには、分解反応の選択

性・多様性などに関して、越えるべき高い壁

が横たわっている。さらに、もとの試料の構

造や状態に関して、様々な情報を有する複雑

な分解生成物を、解析システムに効率的に導

入するという観点からも、解決すべきシステ

ム上の大きな課題が残されていた。 

 

２．研究の目的 

代表研究者がこれまで培ってきた、熱分解分
析技術をベースに、(1)分析システム内におけ
るポリマー試料への光・紫外線照射機能、(２)
特異な試料分解を誘起する新しい分解反応場
の構築、および(3) 解析システムへの目的成
分の高効率導入などの諸要素技術を新たに開
発し、それらを有機的に融合することにより、
革新的な高機能分解分析システムを開発する
こと目指す。本システムは、最先端材料の精
密構造解析、およびそれらの諸性能発現との
相関解析に威力を発揮するとともに、それら
の务化解析・評価、ライフサイクルアセスメ
ント、およびリサイクリングなどに関しても
重要な指針を与え得るものである。さらに、
本システムは、高性能ポリマー材料開発に不
可欠な安定剤等の添加効果の迅速評価や、光
触媒による有機物分解メカニズムの本質を明
らかにすることなどにも利用できることから、
先端的な高性能・高機能材料の研究開発現場
で直面する、諸課題の解決に必要不可欠な解
析装置として、広く活用されることが大いに
期待される。 
 

３．研究の方法 

まず、１台の小型処理装置内で、多彩な環

境下における熱、光、および化学的な分解・

务化反応を自在に展開できるよう、以下のよ

うな基本構成・機能を有する多機能分解処理

ユニットを構築する。 

1)光ファイバー技術を活用した、分解ユニッ

ト内における、試料の任意の微小領域を光照

射する新規機能 

2) イオン液体などを利用した、多彩な分解反

応場の構築、および自在な分解反応制御の実

現と、それらに基づく試料分解における一層

の多様化・効率化 

 さらに、この分解処理ユニットの特性を最

大限に引き出せるよう、解析システム全体に

関しても、効果的かつ機能的な設計・構築を

図る。具体的には、以下の取り組みを進める。 

(1) 揮発性分解生成物のオンライン高感度

解析と固体残留物の精密熱分解分析の両立 

(2) セプタムフリー接続などを基盤にした、

分解生成物の分析システムへの導入効率の

飛躍的改善 

 

４．研究成果 

(1) 本研究により開発を目指す分析システム

の根幹の一つである、紫外線照射プローブの

試作と基礎検討を中心に研究を実施した。こ

では、ベースとなる加熱炉型熱分解装置の上

部から、光ファイバーを炉心付近の所定の位

置まで精密に導入し、光源からの可視・紫外

光を、所望の温度条件下で目的試料の任意の

部位に局所的に照射することによって、試料

の光および熱による分解・务化を達成するプ

ローブを作成した。特に照射処理の再現性の

向上と、生成物のスムーズな分析系内への移

行を実現するために、試料カップをプローブ

の先端に固定して装着する方式を採用し、ま

た、カップに適宜通気用の孔を設けるなどの

方策を採った。 

(2) この試作した紫外線照射プローブをさら

に改良し、実用的な材料分析への適用を図っ

た。具体的には、光源を従来よりも強力かつ

安定であり、かつ自然光に近い波長領域のキ

セノンランプを光源に用いたオンライン紫外

線照射熱分解GC/MSシステムを構築した。こ

のシステムを用いて、実際に耐衝撃性ポリス

チレン樹脂の光・熱・酸化务化挙動を解析す

ることを通じて、本システムが、樹脂材料か

ら紫外線照射中に生じた揮発性务化生成物の

分析と、务化後の樹脂成分の解析を短時間に

行い得ることを実証した。 

(3) 400℃を超える高温で使用可能な、金属製

のセプタムフリーインジェクターを熱分解



 

 

GCシステムに組み込みこみ、セプタムフリー

熱分解GCシステムを構築した．ここでは、 

400℃以上で使用可能な分離カラムを使用す

るとともに、注入口，接続部，分離カラム及

び検出器などについても、高沸点分解物の分

離検出に適した、400℃付近の温度条件に設定

し、高沸点分解物を与える、ポリエチレン、

ポリジメチルシロキサン及びポリアクリル酸

メチルの測定を行った。その結果、本システ

ムの使用により、パイログラム上に観測され

る分解物の沸点や分子量の範囲が著しく拡張

されることが示された。さらに、アクリル系

紫外線硬化樹脂を試料とした有機アルカリ試

薬共存下での反応熱分解測定より、本システ

ムを反応熱分解GC測定に用いた場合にも、高

沸点の反応分解物の分離検出に有効であるこ

とを実証した。 

(4) 新たな分解反応場の開拓を目指して

イオン液体に着目し、その可能性を探る

検討を行った。代表的なイミダゾリウム

型各種イオン液体に関して、高温におけ

るそれらの分解を含めた挙動解析を行っ

た。その結果、400℃を超える領域でイ

オン液体の熱分解が誘起され、側鎖のア

ルキル基やそれらとアニオンとの反応物

が分解物として生成することが確認され

た。また、イミダゾリウム環自身は比較

的安定で、かなり高温でも分解すること

なく保持されることがわかった。 
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