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■ はじめに 
微小電気機械システム (MEMS : Micro -Electro- 

Mechanical Systems)デバイスは次世代の基盤技術の一つ
として開発が進められている。また、ITや医療、自動車な
ど幅広い分野で応用が期待されており、ミクロンオーダー
の微小寸法材料を用いた微小構造物の力学的特性の評
価は信頼性、耐久性に優れるMEMSデバイスの開発にす
るために非常に重要である。そこで本研究では、開発した
微小材料試験による金属材料の力学的特性評価を行うこ
とを目的とする。 

 
■ 研究内容 
１．微小材料試験片作製方法 
ミクロンオーダーの微小寸法の試験片を作成するために
集束イオンビーム(FIB : Focused Ion Beam)が用いられて
いる。一般的にFIBを用いてビームをリング状に照射し、円
柱試験片を作製する。この方法では試験片ゲージ部が先
細り形状となり力学特性の評価に影響を及ぼす。そこで試
験片のゲージ部の長手方向に対しイオンビームを垂直二
方向から照射して加工を行うことにより、FIB加工エッジの
傾きの影響を受けない均一な試験片の作製が可能となる。
(図1、図2) 
 
２．微小材料試験 
微小圧縮試験は硬度試験機のインデンターの先端を

平面に加工することで簡単に行えるため、微小材料試験
でよく行われている。しかし、硬度試験機は特性から荷重
制御であるためひずみ制御が難しく引張試験に適さない。
様々な大きさの試験片に対して機械試験を行うには試験
機を設計・開発し、試験片に応じて構成を使い分ける必要
がある。そこで、図3に示すように試験片位置を制御するス
テージとは別に、試験片に負荷するアクチュエータを用い
た。これによってステージでインデンターまたはグリッパー
と試験片との位置調整をしたうえでアクチュエータにより変
位制御を行うことで、試験機を変えることなく引張・圧縮・
曲げ試験を行うことができる。また、これを応用して図4の
ようなグリッパーを作製し、アクチュエータを往復運動させ
ることにより引張・圧縮の繰り返し疲労試験が可能となる。
この手法を用いてMEMS材料の部材の繰り返し試験の評
価技術の確立を目指している。 
 
 

 
 

 
 

 
 図 1 微小引張試験片   図 2 微小圧縮試験片 
 

 
図 3 試験機ブロック図 

 

 
図 4 グリッパー  図 5 引張試験の様子 
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■ はじめに 
リン化合物は、生命活動に深くかかわり、医薬、農業、

材料、反応触媒など様々な分野に用いられており、現代
社会において必要不可欠な化合物である。近年、高分子
難燃剤の分野では、ダイオキシンなど環境汚染の問題か
ら臭素系化合物の使用が禁止され、その代替化合物とし
てリン化合物が広く用いられている。しかし、リン化合物の
既知製造法は有毒な原料（PCｌ3など）や金属試薬を用い
るものがほとんどである。これらの手法では、原子効率が
悪く大量の廃棄物が発生する、原料由来の成分が生成物
に残存し除去のための工程が必要となるなど問題点があ
った。また、官能基やリン原子上に不斉点を持ったリン化
合物の「精密な」合成が難しく、研究開発の障害となって
いる。そのため、有用なリン化合物の合成法を開発できれ
ば、世の中のリンの研究開発に大きな波及効果を生み出
すことができる。我々は、ヘテロ原子が遷移金属錯体によ
り容易に活性化されることを見出し、ビニルリン化合物の
触媒的製造法を開発した。さらに、JST独創的シーズ展開
事業・委託開発の支援の下、民間企業と連携し、工業的
プロセスの開発に成功した。現在ビニルリン化合物は、反
応型難燃剤、化粧品、電池材料、金属抽出剤などの分野
に供給されている。 
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図１ ビニルリン化合物の触媒的合成法 
 

今回、我々は高分子難燃剤や二座型ホスフィン配位子
前駆体として有用な化合物である、1，2-ビスホスホリルエ
タン類のビニルリン化合物を用いた金属、ハロゲンフリー
な合成法を開発したため報告を行う。 

 
■ 活動内容 
１．ビニルリン化合物へのR2P(O)H化合物の付加反応 
 触媒量のホスフィンを用いることで、室温、短時間で反
応が進行し、高収率で1,2-ビスホスホリルエタン類を得る
ことが可能である。さらに、基質の適応範囲が広く、様々な
R2P(O)H化合物とビニルリン化合物の組み合わせを用い、
付加物が得られる。（図２[1]）従来の合成手法では、金属
触媒やハロゲン化合物から合成されていたため、ハロゲ
ン、金属成分が残存しており、絶縁性など高い電気特性 
 

が要求される電子材料分野へ利用する場合、特別な精製
工程が必要であった。しかし、本手法を用いることで、 
1,2-ビスホスホリルエタン類を金属、ハロゲン成分を用い
ずに、R2P(O)Hとビニルリン化合物を用いることで可能とな
った。 

 

２. 光学活性リン化合物の合成法 

原料としてリン原子上にキラリティを有する光学活性リン
化合物(-)–Menthyl (RP)–phenylphosphinateを用いること
により、リン原子上の立体を保持したまま、電子吸引基を
有するアルケニル化合物へ付加し、高収率で対応する光
学活性な付加物を得ることに成功した。（図２[２]）これに対
して、従来のアニオン触媒を用いたMichael付加反応では、
付加物はラセミ化を起こし、光学活性なリン化合物を得る
ことができなかった。さらに、アルケンへの立体選択的反
応として、ラジカル付加反応が知られているが、電子求引
性置換基を持つアルケンを用いた場合、ポリマー化が優
先して進行し目的物を得ることができない。今回開発した
反応を用いることで、容易に、効率よく光学活性なリン化
合物を得ることが可能となった。 
本手法の利点として、安価な原料を用い、容易にスケ

ールアップが可能で、簡単に触媒を除去でき、目的物を
得ることができることから、1，2-ビスホスホリルエタン類や
光学活性リン化合物の実用的な製造法として期待ができ
る。 
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図２ ホスフィン触媒を用いた付加反応 
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