
水素ガス中の不純物測定
水素は、多くの工業用化学プロセスで使
用されています。例えば、半導体産業で
は、薄膜蒸着のキャリアガスとして、ま
た、残留酸素を中和して半導体デバイス
を損傷から保護するためにも水素が使用
されています。このような半導体プロセ
スには、認証を受けた超高純度水素ガス
（>99.999%）が必要です。
水素は、燃料電池自動車（FCEV）は、通常の内燃機関よりも温
室効果ガス排出量や大気汚染、化石燃料への依存度を減らすこ
とができるため、近年、燃料電池自動車（FCEV）の燃料として
注目されています。燃料電池は、アンモニア、フッ化水素、塩化
水素、ギ酸、ホルムアルデヒドなどの不純物が含まれる場合、そ
の純度が例えppb以下であっても、燃料電池の性能を低下させ
ます。このアプリケーションでは、99.97%以上の純度の水素が
要求されます。

高純度への挑戦
半導体や自動車のような水素アプリケーションの厳しい純度要
求に応えるために、測定器はより低いppbレベルの検出限界を持
つ必要があります。また、多くのガスを同時に測定し、迅速かつ
費用対効果の高いソリューションを提供する必要があります。

燃料電池用水素の国際規格であるISO 14687で規定されている
数多くの不純物成分の分析には、通常、分光法やガスクロマト
グラフィー（GC）など複数の分析装置が必要です。

GCは感度要件を満たすことができますが、メンテナンスコスト
が高く、サンプルの分離が必要なため、分析時間が長くなるこ
とがよくあります。一方で市販されているほとんどのFT-IR装置
は、液体窒素で冷却された検出器を必要とし、このような難し
いアプリケーションに必要な検出限界を達成することはできま
せんでした。

ソリューション
Thermo Scientific™ MAX-iR™ FTIRガスアナライザーは、重水素
化トリグリシン硫酸（DTGS）検出器により、全赤外スペクトル範囲
（500～5000 cm-1）を液体窒素を利用することなくモニターする
ことができます。またMAX-iRアナライザーは迅速かつ正確に定
量することができますので、不純物成分の定量モニタリング機器
として活用できます。

従来のFT-IRで利用さ
れている液体窒素冷
却タイプの水銀-カド
ミウム-テルル（MCT）
検出器と同等または
それ以上の検出限界
で、必要な不純物の
定量を迅速に行うこ
とができます。このため、MAX-iRアナライザーは例えば給油所
など現場での使用にも適しています。さらにThermo Scientific™ 
StarBoost™テクノロジーと呼ばれるオプションの感度強化によ
り、MAX-iRアナライザーはコンパクトなFT-IRガス分析では達成
できなかったレベルの不純物を1 ppb以下まで検出することが可
能です。

実験
MAX-iR FTIRガスアナライザーの検出限界を評価するために、
連続した12個のブランクサンプルの分析を実施しました。ブ
ランクサンプルとしてリサーチグレード（99.9999%）の水素ま
たは窒素を使用しました。装置の検出限界（DL）は、12回繰り返
したサンプルの標準偏差の3倍と定義しました。評価に使用した
MAX-iRアナライザーにはDTGS検出器を利用しました。DTGS
検出器はメンテナンスと液体窒素を必要としないため、24時間
365日稼働可能です。
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表2. StarBoost仕様で構成されたMAX-iRアナライザー
システムの検証結果概要

誤差 直線性 標準偏差 EPA 821-
R-16-006

% of 
Expected

R2 RSD
MDLS 
（ppb）

二酸化炭素 1.25% 0.9999 0.70% 0.7

一酸化炭素 2.91% 0.9999 2.43% 0.6

メタン 2.15% 0.9998 0.88% 1.1

表1に示したガス種に加え、DTGS検出器を利用する場合はジ
クロロジフルオロメタン、クロロメタン、塩化ビニル、ジクロロメ
タンなど、他のハロゲン種の分析にも使用することができます。

MAX-iRアナライザーのStarBoost構成は、DTGS検出器よりもス
ペクトル範囲が狭くなりますが、CO、CO2、CH4などの不純物に
対する感度が大幅に向上します。水素中の微量不純物の分析に
おけるStarBoost構成の性能を検証するために、テクノロジーの
構成では、水素ガスに5 ppmのCO、CO2、CH4を混合したNIST
トレーサブルな基準ガスをガス混合システムを用いて10 ppbと
いう低濃度レベルまで希釈しました。希釈用ガスはリサーチグ
レードの水素を使用しました。4つの濃度レベル（10 ppb から5 
ppm）において、それぞれ少なくとも4回の反復試験を実施しま
した。StarBoost構成を備えたMAX-iRアナライザーで3日間毎日
ランダムに分析し、直線性、精度、メソッド検出限界（MDL）を決
定しました。また、精度を評価するために、検出下限値の10倍の
濃度を30回分析する再現性試験を実施しました（図1）。

まとめ
MAX-iRアナライザーは、柔軟で高感度な分析ツールで、バルク
高純度水素中の多くの微量不純物の同時測定が可能です。燃料
電池用水素（純度99.97%）の品質管理には、ISO 14687で規定
された多くの不純物を迅速かつ高精度に分析、モニタリングで
きるDTGS検出器仕様が適しています。 

半導体業界など、より厳しい環境下で使用される超高純度水素
のモニタリングには、StarBoost構成により、より狭い範囲の不
純物に対して飛躍的に向上した感度を提供できます。このアプ
リケーションノートで示したいくつかの検証試験は、MAX-iRアナ
ライザーのStarBoost構成が、高精度、高精度、高信頼性である
ことを実証しています。高精度で正確、かつ信頼性の高い装置で
あり、1 ppbまでの検出限界を達成できます。

MAX-iRガスアナライザー単独とStarBoost搭載のMAX-iRアナ
ライザーの両方がフィールドでの使用に適しています。これらの
システムはメンテナンスも液体窒素も不要なため、24時間365
日稼働が可能であり、より現場での使用に適しています。

  

 

Table 2. Summary results of validation study on StarBoost configured MAX-iR system 

  Accuracy Linearity Precision EPA 821-R-16-006 
  % of Expected R2 RSD MDLS (ppb) 
Carbon Dioxide 1.25% 0.9999 0.70% 0.7 
Carbon Monoxide 2.91% 0.9999 2.43% 0.6 
Methane 2.15% 0.9998 0.88% 1.1 

 
Conclusion 

The MAX-iR analyzer is a flexible, sensitive analytical tool for the simultaneous measurement of many trace 
level impurities in bulk hydrogen. For quality monitoring of fuel cell grade hydrogen (99.97% purity), the 
analyzer’s DTGS detector provides the most efficient solution for fast, accurate analysis of the many impurities 
outlined in ISO 14687.  

For monitoring of ultra-high purity hydrogen for industries with stringent requirements such as semiconductor, 
the StarBoost configuration provides dramatically enhanced sensitivity for a narrower subset of impurities. The 
validation study demonstrates that the StarBoost configured MAX-iR analyzer is a highly precise, accurate, and 
reliable instrument that achieves detection limits down to 1 ppb. Both the MAX-iR system alone and the MAX-
iR with StarBoost configuration are suitable for field use and can be run 24/7 as no maintenance nor liquid 
nitrogen are needed. 

 

Learn more at maxanalytical.com/max-ir 
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図1. StarBoostを利用した25 ppbの再現性試験のための濃度プロット

表1. 検出下限値の評価テーブル

ガス 最大許容限界  
ISO 14687（ppm）

MAX-iR DTGS 
DL（ppm）

アンモニア 0.1 0.020

二酸化炭素 2 0.010

一酸化炭素 0.2 0.020

ホルムアルデヒド 0.2 0.030

ギ酸 0.2 0.010

塩化水素 50* 0.020

フッ化水素 50* 0.010

水分 5 0.100

全炭化水素（C1-C5） 2 0.200

非メタン系炭化水素（C2-C5） 2 0.200

メタン 100 0.010

エタン -- 0.020

エチレン -- 0.050

プロパン -- 0.040

ブタン -- 0.080

ペンタン -- 0.050

* ハロゲン化合物の総量規制は50 ppmです。
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