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研究成果の概要（和文）： 
 固液界面は材料の腐食や触媒反応など様々な化学反応が生じる場所であり、その理解と制御
は大変重要である。本研究では、新たに注射針様の X 線コリメーターを作成し、その中を X 線
を通過させ、水溶液内部へ励起用の X 線を導く手法を考案した。水溶液内部の固体試料から発
生した蛍光 X 線は同じく注射針様のコリメータを通じて、水溶液外部の検出器で検出した。こ
のような新たな発想に基づく微小部蛍光 X 線分析法を提案し実験を行った結果、水溶液中の固
体表面の蛍光 X 線分析や液液界面近傍の蛍光 X 線分析が可能であることを実証できた。 
 
研究成果の概要（英文）： 
 It is very important to investigate and control solid-liquid interfaces, where various 
chemical reactions such as corrosions occur. In this research, the primary x-rays were 
introduced in the solutions through the newly developed injection-needle type 
collimator. The XRF produced in the solution was also measured through the needle 
collimator by the x-ray detector. Finally, it was confirmed that a direct XRF analysis of 
the surface of solid materials in the solution could be performed as well as the direct 
XRF analysis of the liquid-liquid interfaces. 
 
交付決定額 
                               （金額単位：円） 

 直接経費 間接経費 合 計 
2007 年度 8,400,000 2,520,000 10,920,000 

2008 年度 3,200,000 960,000 4,160,000 

2009 年度 2,000,000 600,000 2,600,000 

総 計 13,600,000 4,080,000 17,680,000 

 
 
研究分野：化学 
科研費の分科・細目：複合化学・分析化学 
キーワード：機器分析 
 
 
１．研究開始当初の背景 
固液界面は材料の腐食や触媒反応など

様々な化学反応が生じる場所であり、その理
解と制御は大変重要である。しかしながら、
水溶液中の固体表面を測定する元素分析法
は大変限られている。例えば、レーザーを光
源とする可視光の吸収分光法は水溶液中の
化学種の分析に有効であるが、水溶液中の固

体表面の元素定量情報は困難である。 
一方、蛍光 X線分析は非破壊的かつ非接触

に大気圧下で元素分析できる利点がある。測
定対象は固体試料のみならず、液体試料にも
適用できる。しかしながら、蛍光 X線は容易
に水溶液中で吸収されてしまうため、固液界
面への適用例はあったものの、水溶液層の厚
さはほぼ１mm 以下に限られていた。 



  作成した Ti製コリメータの内径は 1.38 mm
であった。そこで、このコリメータで作られ
る X線ビーム径を金属ワイヤ走査法で評価し
たところ、出射口ではほぼコリメータ内径で
あることを確認した。また、この実験配置で
水溶液中の金属イオン濃度を測定しようと
する場合には励起用の注射型コリメータと
検出用コリメータの間隔も重要であること
が分かった。つまり、近すぎると金属イオン
数が少なく十分な強度が得られず、遠すぎる
と発生した蛍光 X線が水溶液中で吸収されて
検出が困難となってしまう。固液界面分析に
にも同様な現象が生じるため、実験条件の最
適化が重要であることが分かった。 

２．研究の目的 
 蛍光 X 線分析法を応用して、水溶液中の任
意の深さにある固体表面を直接的に元素定
量分析する方法を提案し、その有効性を実証
することを目的とする。 
 
３．研究の方法 

蛍光 X線の水溶液による吸収を軽減するた
めに注射針様の X線コリメーターを新たに作
成することを提案した。励起用の X線は注射
針の中を通過させるように配置し、水溶液中
の任意の深さの局所に１次 X線を導く。水溶
液内部の固体試料から発生した蛍光 X 線も、
同様の注射針様のコリメータを通じて、水溶
液外部の検出器まで導く。注射針の内径を数
ミリとすることにより、測定体積を小さくし、
水溶液中での局所分析を可能にするように
設計した。また、注射針様のコリメータの先
端は水溶液の侵入を防ぐために高分子膜で
覆うなどの工夫を行った。このような新たな
発想に基づく微小部蛍光 X線分析法を試みた。 

 図２に溶液中の固体表面を蛍光 X線分析を
行った結果を示す。コリメータと固体表面間
の距離を変えることにより、異なる分析深さ
からの蛍光 X線を測定できることが分かった。
その結果、スペクトルの差し引きを行うこと
により、溶液中の固体表面からの蛍光 X線ス
ペクトルを得ることができた。 
 

 
４．研究成果 
 図１に試作した装置の概念図を示す。助成
金で購入した X線封入管（Mo ターゲット）を
45 度に傾けて配置し、45 度傾斜で水溶液試
料に X 線を導けるように工夫した。X 線管に
Ti 製の注射針様のコリメータを取り付けた。
当初はステンレス製の注射針を用いたが、ス
テンレス鋼の構成主成分である Fe から発生
する蛍光 X 線が分析対象である Fe 試料から
の蛍光 X線と重なることが問題となったから
である。Ti 製の高純度微細管をコリメータと
して用いることにより、分光干渉の影響を克
服することができた。 

図１ 開発した装置構成図 

図２ Mn 溶液中の固体表面(Ni)の
蛍光 X線スぺクトル 



 この方法は固液界面のみならず、液液界面
の分析にも利用できることを示した。図３に
は MIBK 溶液に抽出された Feイオンと抽出さ
れなかった HCl 溶液中の Cu イオンの濃度分
布を液液界面近傍で測定した結果である。 
 以上の結果を国内外の学会などで発表し
たところ、以下のような受賞を受けたので、
合わせて報告する。 
 
日本鉄鋼協会 第 155 回春季講演大会 
学生ポスターセッション努力賞(2008) 
西田吉彦（指導教員： 辻幸一） 
「液体中の固体材料分析装置の試作」 
 

 

 
 本研究の今後の発展についてであるが、水
溶液中の微小部分析法としては、さらに小さ
い分析領域を目指していきたい。すなわち、
外径で 1mm以下の微細注射針コリメータを開
発し、生体やバイオ科学への応用を目指して
いきたい。これは今回の水溶液中への応用を
講演した際に、医療診断や治療、バイオ科学
への応用への需要を感じたからである。直径
1mm 以下の注射針は痛みを感じることなく医
学分野へ応用できる。この場合に克服すべき
課題は X線ビームの高輝度化と高感度計測と
考えており、今後、チェレンジしていきたい。 
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