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研究成果の概要（和文）：マイクロ波（MW）(24.15GHz)のポスト壁導波路中にマイクロ流路を挿入して加熱・反
応可能なMW化学チップを提案した。MW(24.15GHz)が照射されるアプリケーターに定在派を生成した共振器型とし
て水を5秒で100℃までの急速加熱（MW入力４Ｗ）に成功した。また放射光リソグラフィーとプロトタイピングを
併用した方法によりチップの作製誤差を±5ミクロン以下に抑え加熱の均一性を大幅に高めた。反応への適用と
して金と銀のナノ粒子の作製およびルテニウム錯体合成を流路内の蛍光発光の2次元分布としてとらえることに
成功した。多段反応の応用としてカップリング反応を取り上げ対応した設計を開始した。

研究成果の概要（英文）：We proposed a "microwave chemistry chip" in which a microchannel is inserted
 into a microwave (24.15 GHz) post-wall waveguide to heat and react. By making the applicator 
irradiated with microwaves (24.15GHz) as a resonator type that generated a standing group, we 
succeeded in rapidly heating water to 100 ° C in 5 seconds (microwave input is 4W). In addition, by
 using a method that combines synchrotron radiation lithography and prototyping, the chip 
fabrication error was suppressed to ± 5 microns or less, and the heating uniformity was greatly 
improved. As an application to the reaction, we succeeded in the production of gold and silver 
nanoparticles and monitoring the synthesis of ruthenium complex as a two-dimensional distribution of
 fluorescence emission in the flow path. As an application of the multi-step reaction, we took up 
the coupling reactions and started to design a prototype chip in which chemical operations 
correspond to it.

研究分野： マイクロ化学システム

キーワード： マイクロ波　マイクロ波加熱　microfluidics　マイクロ化学システム　コンビナトリアル化学　導波路
　有機合成　創薬

  ２版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
24.15GHzのマイクロ波による複数の反応部を有したマイクロ流路が集積化され、高い反応速度と収率で化学合成
が可能な、新規のマイクロ波化学システムを実現した。これにより無機化学、高分子化学、触媒化学などの様々
な分野においてマイクロ波加熱の著しい迅速さと高い反応収率、選択性などの特性を活かし、マイクロチャンネ
ルの任意な組み合わせによって多数の有機合成ステップが一括して可能な革新的化学合成法の創出が期待でき
る。すなわちファインケミカルや創薬分野で多品種のコンビナトリアル化学合成への展開がオンチップで可能と
なる。このシステムは少量ながら一度に数十～数百の高速・高収率の合成を目標としている。

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。
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研究課題名 オンチップ集積化マイクロ波化学システムの提案 

 
１．研究開始当初の背景 
 

近年マイクロ波を熱源としたマイクロ波化学に関する研究開発が著しく進展している。

マイクロ波加熱の著しい迅速さと高い反応収率、選択性などの特性が有機/無機化学、高

分子化学、金属化学、触媒化学などの様々な分野で実証され革新的な化学合成法として認

知されている。しかし従来のマイクロ波化学装置の基本構造は方形導波管系やマルチモー

ドキャビティがマイクロ波加熱源として用いられ、反応場が外部から隔離閉鎖しているた

めに、異なる条件の複数の逐次合成や並列合成反応は実現できずコンビナトリアル化学へ

の展開は困難であった。また用いる周波数(主に 2.45GHz)で決まる導波路のサイズの制限

から反応装置の寸法は数十㎝以上となっており、量産用の大型プラントへのマイクロ波の

応用がここ数年で始まっている。しかしながら複数の化合物を一度に合成するには至って

いない。 

一方、樹脂や石英の小型チップ上に複数のマイクロチャンネルを組み合わせ、逐次的な

単位化学操作を実現するマイクロ化学システム(チップ)の研究開発が盛んである。これは

反応空間をマイクロ化することで反応分子の拡散時間を短くして反応速度を著しく向上で

き、複数の反応ステップをコンビナトリアルに進めることができる。このマイクロ化学シ

ステムのリアクタ部分をマイクロ波によって個別かつ局所的に高速加熱できれば、マイク

ロ波のコンビナトリアル化学への展開がオンチップで可能となる。このシステムの生産量

は多くはないが一度に数十～数百の高速・高収率の合成が可能である。しかしながら現在

までに有効なマイクロ波加熱によるマイクロ化学システムは実現していなかった。 

 
２．研究の目的 
 

本研究では 24.15GHz のマイクロ波を用いて加熱する複数の反応部を有するマイクロチャ

ンネルを一つのチップに集積化し高い反応速度・収率でコンビナトリアル化学合成が可能

な新規のオンチップ集積化マイクロ波化学システムを実現する。24.15GHz を用いれば導波

路のサイズはマイクロチャンネルと同等になる。さらに各種有機合成に適用しその有用性

を検証することを目的とする。 

マイクロチャンネル上の任意の位置に局所的な加熱が可能になるとマイクロ反応空間の

サイズ効果が加わり、従来反応時間を要した炭素骨格形成反応や官能基置換反応、Stille、

鈴木-宮浦等のカップリング反応など複雑な有機化合物の合成が初めてオンチップで迅速

に可能となる。 

24.15GHz のマイクロ波化学チップを用いた化学合成実験系を試作しているが、適用例と

して有機ＥＬの発光層に用いられる材料の一つであるルテニウム錯体の合成を試みた。ス

タート材料は塩化ルテニウム(III)水和物とビピリジンの混合液である。以下の反応でトリ

ス(2-2’ビピリジン)ルテニウム(Ru(bpy)3)が合成されるが、 

            RuCl3･3H2O + bpy → Ru(bpy)32+  

通常のオイルバスによる熱反応では６時間程度かかり収率も４０％と悪い。本化学チップ

によって合成されたルテニウム錯体の蛍光スペクトル観察から反応時間は 120 秒で 



(Ru(bpy)3)を従来のオイルバスの 180 分の１の短時間、かつ 85．7％の高い収率で合成する

ことに成功した。このように従来マイクロ化学チップ上での効率的なマイクロ波加熱によ

って具体的な有機合成に成功した例は無かった。 

 
３．研究の方法 
 

オンチップ集積化マイクロ波化学システムの実現のために、先ずより高い反応速度と収

率を有する単一の化学合成チャンネルを構築し、複数の単位化学操作を実現しながらより

高次の構造の化合物が数十～数百種類合成可能なシステムへと展開する。次にＰＥＴ検査

用放射性薬剤や医薬品中間体等の有機合成を検討する。さらに、反応の光学的なその場観察

可能な手法を新規に開発し、マイクロ波化学のの反応ダイナミクス解明に向けた検討を行

う。 

 

以下に具体的に進めた研究内容項目を示す。 

１）マイクロ波化学チップの反応効率の促進（内海、岸原） 

先ずは加熱温度の向上のためにマイクロ波(24.15GHz)が照射される部分(アプリケータ

ー)を定在派を生成した共振器型シングルモードにしてエネルギー密度をアップする。さ

らにマイクロチャンネルのみにマイクロ波エネルギーを均一集中させるための共振器構造

や最適なポスト壁の幅、高さ、形状等の検討を行う。 

 

２）マイクロ波反応のモニタリング手法の開発（内海、山口） 

マイクロ波化学反応の特長として、顕著な促進 選択制の向上 無触媒化 無溶媒化な

どが挙げられる。そのメカニズムについては急速な分子内部加熱によるスーパーヒーティ

ング、極性溶媒や極性基質あるいは極性の反応中間体によるマイクロ波の選択的吸収等々

が考えられているがメカニズムは未解明の部分が多い。本システムは導波路の上下並行板

に光学的に透明な ITO 電極を用いるため（COMSOL, Multiphysics 等によるシミュレーショ

ンでは確認済み）、光学的な手法を用いて反応のモニタリングが可能となる。吸光度分光や

発光分光などの具体的なモニタリング手法の選択とマイクロチャンネルに適用できるデバ

イスの設計・製作を行い、実際のマイクロ波反応のモニタリング手法の開発を行う。 

 

３）集積化マイクロ波化学システムの設計と作製（内海、岸原） 

金属製のポストウォールとそれらの間を通過するマイクロチャネルで構成するユニット

を単位化学操作毎に接続、集積化したマイクロ波加熱化学システムの作製を目標に設計を

行う。当初はシステムのプロトタイプの要素構造を作製し、構造の最適化を行った後、申

請者らの発明による放射光を用いたPTFEの高精度微細加工技術を用いて加工精度を数ミク

ロンレベルにアップする。 

 

４）反応への適用と多段階反応ステップを有するマイクロ波化学システムの設計（内海） 

マイクロ波加熱による化学反応に混合、乾固、分離、濃縮などの複数の単位化学操作を組

み合わせた多段階反応ステップの化学チップの設計を行う。構造は光学的なモニタリング

を可能とするために、導波路の上下平行板に透明 ITO 膜基板を用い、反応箇所は投入すべき

エネルギーを制御するために共振器構造を検討する。複数の流路中の反応箇所を異なる温



度で同時に加熱可能なポスト壁構造を設計する。最近の我々の電磁場解析を用いた設計結

果では、複数の共振キャビティを使うことにより単一のマイクロチャンネルの異なる部位

を異なる温度で同時に加熱可能なことを見いだしている。 
 

 
４．研究成果 

以上に示した具体的な研究内容項目ごとの研究成果を示す。 

 

１）マイクロ波化学チップの反応効率の促進（内海、岸原） 

加熱温度の向上のためにマイクロ波(24.15GHz)が照射される領域(アプリケーター)に定

在派を生成した共振器型シン グルモードの条件を電磁場解析シミュレーション用いて求

め、アプリケータを含めた新たなマイクロ波化学チップ構造の最適化と試作を行った。シミ

ュレーショ ンの結果、大幅にエネルギー密度をアップすることが可能となり、マイクロ流

路内の水が４Ｗのマイクロ波の入力で 5 秒で 100℃まで急速に加熱可能なことを見出した。 

また、マイクロ流路の厚さを最適化することによりマイクロ流体内の温度勾配を緩和する

ことが数値解析結果によって分かったが、これを検証するためのチップの試作を行った。 

従来作製した構造においてもマイクロ波の流体への吸収を考慮して入力側電場に対して出

力側の電場を高くして最適化を行えば加熱の均一性が得られる事が分かった。 

 

２）マイクロ波反応のモニタリング手法の開発（内海、山口） 

光学的なモニタリングを可能とするために、導波路の上下平行板に透明 ITO 膜基板を用

いた構造を試作した。マイクロ波化学チップの構造として 2 枚の FEP シート（厚さ：1500 

µm）でマイクロチャネルとポストウォール導波路を形成し、さらに厚さ 3 mm の ITO 膜が被

覆された 2 枚のガラスで挟みこむものとした。スパッタされた ITO 膜のマイクロ波透過率

は周波数 24.125GHz のマイクロ波の透過率は約 27.5dB、450〜700nm の可視光領域で約 70〜

80％の透過率を示した。 

具体的にはルテニウム錯体合成の時間経過に応じて、生成物を流路内の蛍光発光による 2

次元の強度分布としてとらえることに成功した。 

 

３）集積化マイクロ波化学システムの設計と作製（内海、岸原） 

マイクロチップは、金属製のポストウォールとそれらの間を通過するマイクロチャネル

で構成した。マイクロチャネルを構成する材料の比誘電率は 2.1。半径 0.365 mm の金属製

の支柱は 1.7 mm の間隔で配置した。コネクタの長さとマイクロチャネルの幅は、それぞれ

3.2mm と 1.6mm。マイクロチャネルを導波管の内側に接続するために、マイクロチャネルが

通過する両側のポストウォール間の距離を 1.4mm に調整した。同軸線の中心導体の長さは

1.5mm で、その上に機械加工された空気層の高さは 0.5mm。ポストウォール導波路は、厚さ

1.5mm の FEP シートを積み重ねて形成した。マイクロチャネルの高さは 1.6mm であるため、

マイクロチャネルの断面は一辺が 1.6mm の正方形の構造した。導波管の高さは 3mm、導波管

の幅は 6.8 mm、後壁間の距離は 1.8mm。この設計では、カットオフ周波数が約 16 GHz、減

衰が約 0.05 Np/m 以下になるように寸法を調整した。一般に、ポストウォール導波路の高さ

は波長の半分未満であり、高さ方向の断面積が一定であるため、伝搬モードは TE10 に似て

おり、従来の金属の TE10 モードと同様である。流体を導入するマイクロチャネルは湾曲し



た形状をしており、液体を外側からスムーズに操作できます。さらに、マイクロ波の漏れを

防ぐために、マイクロ波の近くに 2つのポストウォールを追加した。マイクロ波の波長は液

体中で減少する。このマイクロ波化学チップは、2枚の FEP シート（厚さ：1500 µm）でマ

イクロチャネルとポストウォール導波路を形成し、厚さ 3 mm の ITO 膜が被覆された 2枚の

ガラスに挟まれている。ポストウォール導波路を使用することにより、マイクロ波エネルギ

ーを導波路に閉じ込めたまま、金属柱間のスペースを利用してマイクロチャネルを簡単に

組み込むことができる。さらに、複雑な化学単位操作用応じた複数のマイクロチャネル比較

的自由に設計できる見通しを得た。以上の設計に基づき具体的な反応モニタリングが可能

なマイクロ波化学チップの試作を行った。試作には UVフォトプロセスおよび放射光による

ディープ X線リソグラフィーを用いた。 

 

４）-１ 反応への適用（内海） 

反応への適用に先立って、マイクロチャンネル中における水およびエチレングリコール

の加熱特性を調べた。水はが 22.5℃から 82.7℃に上昇したが、シミュレーションでは 4W照

射の最高温度が 330℃に達し、大きな差が見られた。実験で最高温度が低くなる要因は、シ

ミュレーションでは考慮されなかった相転移による気化熱と外部支持構造への熱拡散であ

ると予想される。またマイクロ波照射の 10秒後に気泡の発生が観察された。マイクロ波入

力セクションで温度が最も高かったことを示しており、シミュレーション結果の温度分布

と定性的に一致した。また、FEP や ITO フィルムガラスの加工精度や隙間からの漏れの影響

も計算結果への違いに寄与すると考えられる。加工精度を向上させ、FEP と ITO ガラスの隙

間を埋めるために FEP と ITO フィルムガラスを接着することにより、実験値はシミュレー

ション結果に近い結果となることを確認した。水よりも沸点が高いエチレングリコール（沸

点：197℃）を用いて同様の実験を行った。60秒で 75.3℃に上昇し、その後も最高値 91.5℃

まで上昇し続けた。また、エチレングリコールの反応においても、マイクロチャネル壁に沿

って少量の気泡が発生した。以上の特性の確認をした後にルテニウム錯体合成を行った。時

間経過に応じて、生成物を流路内の蛍光発光による 2次元の強度分布としてとらえ、流体へ

のマイクロ波の吸収が進むに つれてルテニウム錯体が順次形成される様子も詳しくその

場観察として捉えることに成功した。さらに、金と銀のナノ粒子の高速合成にも成功した。 

 

４）-２ 多段階反応ステップを有するマイクロ波化学システムの設計（内海） 

多段階反応ステップを有するマイクロ波化学システムの設計：マイクロ波加熱による化

学反応に混合、乾固、分離、濃縮などの複数の単位化学操作を組み合わせた多段階反応ステ

ップの化学チップの構造の検討を行った。特に触媒を担持あるいは保持したカラム構造の

検討を行った。多段反応の応用として、カップリング反応などにに対応したチップの設計を

開始した。 

 

 

以上 
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