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(57)【要約】
【課題】基板表面などに存在する被測定物を反応性ガス
により溶解後、その基板に溶液を滴下して保持具で保持
しながら基板表面で移動させ、被測定物を回収後乾燥さ
せて基板表面に保持する試料前処理装置などにおいて、
溶液の残量の影響を受けずに、所望の一定の滴下量が得
られ、被測定物の回収が正しく行われるものを提供する
。
【解決手段】溶液４の残量、弁８２の開放時間および溶
液４の滴下量の相関関係をあらかじめ記憶するとともに
、溶液４の残量を検知し、その検知した溶液４の残量と
相関関係とに基づいて、溶液４を滴下するための弁８２
の開放時間を決定する。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　基板表面に存在する被測定物または基板表面に形成された膜の表面もしくは膜中に存在
する被測定物を分解室内で反応性ガスにより溶解後乾燥させて基板表面に保持する気相分
解装置と、
　表面に被測定物が存在する基板に溶液を滴下して保持具で保持しながら基板表面で移動
させ、被測定物を回収後乾燥させて基板表面に保持する試料回収装置とを備えた蛍光Ｘ線
分析用試料前処理装置であって、
　前記溶液を収納した容器内における溶液の残量を検知する残量検知手段と、
　前記容器内において所定の圧力で加圧された前記溶液の流路を開閉する弁と、
　前記溶液の残量、前記弁の開放時間および溶液の滴下量の相関関係をあらかじめ記憶し
、その記憶した相関関係および前記残量検知手段により検知された溶液の残量に基づいて
、前記溶液を滴下するための前記弁の開放時間を決定する制御装置とを備えた蛍光Ｘ線分
析用試料前処理装置。
【請求項２】
　請求項１の蛍光Ｘ線分析用試料前処理装置と、
　前記気相分解装置または試料回収装置により基板表面に保持された被測定物に１次Ｘ線
を照射して発生する蛍光Ｘ線の強度を測定する蛍光Ｘ線分析装置とを備えた蛍光Ｘ線分析
システム。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、基板表面などに存在する被測定物を溶解後乾燥させて基板表面に保持する試
料前処理装置およびそれを備えた蛍光Ｘ線分析システムに関するものである。
【背景技術】
【０００２】
　従来、半導体基板に付着した微量の汚染物質などを蛍光Ｘ線分析するために、試料前処
理装置から蛍光Ｘ線分析装置への基板の搬送を、ロボットハンドなどの搬送装置で行う蛍
光Ｘ線分析システムがある（特許文献１参照）。このシステムにおける試料前処理装置は
、基板表面などに存在する被測定物を反応性ガス（フッ化水素）により溶解後、その基板
に溶液（フッ化水素酸）を滴下して保持具で保持しながら基板表面で移動させ、被測定物
を回収後乾燥させて基板表面に保持するものである。
【０００３】
　この試料前処理装置では、溶液を滴下するための圧力、溶液の流路を開閉する弁の開放
時間および溶液の滴下量の相関関係をあらかじめ記憶するとともに、溶液を滴下するため
の圧力を検知し、その検知した圧力と前記相関関係とに基づいて、溶液を滴下するための
弁の開放時間を決定する。これにより、溶液を滴下するための圧力が変動しても、所望の
一定の滴下量が得られ、被測定物の回収が正しく行われるようにしている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００４】
【特許文献１】特許第３６２９５３５号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　これに対し、近年、円板状の基板の側面に存在する被測定物まで回収して分析したいと
いう要望があり、そのためには、滴下した溶液を基板表面の外周からわずかにはみ出させ
ながら、しかも側面からこぼれ落ちないように、保持具で保持して移動させなければなら
ず、例えば適切な滴下量１００μリットルに対し、－１０～＋０％というきわめて微量の
誤差しか許されない。しかし、前記従来の試料前処理装置では、溶液の残量が減少してく
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ると、このようなきびしい許容誤差を逸脱するおそれがあることが判明した。
【０００６】
　本発明は、このような問題に鑑みてなされたもので、基板表面などに存在する被測定物
を反応性ガスにより溶解後、その基板に溶液を滴下して保持具で保持しながら基板表面で
移動させ、被測定物を回収後乾燥させて基板表面に保持する試料前処理装置およびそれを
備えた蛍光Ｘ線分析システムにおいて、溶液の残量の影響を受けずに所望の一定の滴下量
が得られ、被測定物の回収が正しく行われるものを提供することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【０００７】
　前記目的を達成するために、本発明の第１構成の蛍光Ｘ線分析用試料前処理装置は、基
板表面に存在する被測定物または基板表面に形成された膜の表面もしくは膜中に存在する
被測定物を分解室内で反応性ガスにより溶解後乾燥させて基板表面に保持する気相分解装
置と、表面に被測定物が存在する基板に溶液を滴下して保持具で保持しながら基板表面で
移動させ、被測定物を回収後乾燥させて基板表面に保持する試料回収装置とを備え、さら
に、以下の残量検知手段と、弁と、制御装置とを備える。残量検知手段は、前記溶液を収
納した容器内における溶液の残量を検知する。弁は、前記容器内において所定の圧力で加
圧された前記溶液の流路を開閉する。制御装置は、前記溶液の残量、前記弁の開放時間お
よび溶液の滴下量の相関関係をあらかじめ記憶し、その記憶した相関関係および前記残量
検知手段により検知された溶液の残量に基づいて、前記溶液を滴下するための前記弁の開
放時間を決定する。
【０００８】
　第１構成の蛍光Ｘ線分析用試料前処理装置によれば、溶液の残量、弁の開放時間および
溶液の滴下量の相関関係をあらかじめ記憶するとともに、溶液の残量を検知し、その検知
した溶液の残量と前記相関関係とに基づいて、溶液を滴下するための弁の開放時間を決定
するので、溶液の残量の影響を受けずに、所望の一定の滴下量が得られ、被測定物の回収
が正しく行われる。
【０００９】
　本発明の第２構成の蛍光Ｘ線分析システムは、前記第１構成の蛍光Ｘ線分析用試料前処
理装置と、前記気相分解装置または試料回収装置により基板表面に保持された被測定物に
１次Ｘ線を照射して発生する蛍光Ｘ線の強度を測定する蛍光Ｘ線分析装置とを備える。第
２構成の蛍光Ｘ線分析システムによっても、第１構成の蛍光Ｘ線分析用試料前処理装置と
同様の効果がある。
【図面の簡単な説明】
【００１０】
【図１】本発明の一実施形態である蛍光Ｘ線分析システムが備える試料回収装置の特徴部
分を示す概略図である。
【図２】（ａ）は、同試料回収装置の平面図、（ｂ）は、同装置の正面図である。
【図３】（ａ）は、同試料回収装置の保持具洗浄手段であって保持具を洗浄液に浸漬させ
るものの正面図、（ｂ）は、同手段であって保持具に洗浄液を吹き付けるものの正面図で
ある。
【図４】（ａ）は、同蛍光Ｘ線分析システムが備える気相分解装置の平面図、（ｂ）は、
同装置の正面図である。
【図５】（ａ）は、同蛍光Ｘ線分析システムの平面図、（ｂ）は、同システムの正面図で
ある。
【図６】同試料回収装置における溶液の残量、弁の開放時間および溶液の滴下量の相関関
係の一例を示すグラフである。
【図７】同相関関係の別の例を示すグラフである。
【図８】同相関関係のさらに別の例を示すグラフである。
【発明を実施するための形態】
【００１１】
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　以下、本発明の一実施形態である蛍光Ｘ線分析システムについて、構成から説明する。
図５（ａ），（ｂ）の一部を破断した平面図、正面図に示すように、この蛍光Ｘ線分析シ
ステムは、まず、気相分解装置２０および試料回収装置３０を有する試料前処理装置１０
と、試料台４１に載置された基板１上の被測定物２にＸ線源４２から１次Ｘ線４３を照射
して発生する蛍光Ｘ線４４の強度を検出手段４５で測定する蛍光Ｘ線分析装置４０と、前
記試料前処理装置１０から蛍光Ｘ線分析装置４０へ基板１を搬送する搬送装置５０とを備
える。
【００１２】
　この実施形態では、試料に対し１次Ｘ線を微小な入射角で照射する全反射蛍光Ｘ線分析
装置４０を採用し、Ｘ線源４２は、Ｘ線管、単色化のための分光素子などを有し、検出手
段４５には、ＳＳＤなどを用いる。蛍光Ｘ線分析装置４０は、ロボットハンドなどの搬送
手段４６を有しており、導入室のカセット４７と試料台４１との間で、基板１を搬送する
。
【００１３】
　前記搬送装置５０は、レールの上で本体が前後に移動自在なロボットハンドであり、そ
のハンド部５０ａに基板１を載置して、基板１を、蛍光Ｘ線分析システムのカセット台５
に載置されたカセット３(所定の投入位置)から試料前処理装置１０の分解室２１または回
収室３１へ、分解室２１から回収室３１へ、分解室２１または回収室３１から蛍光Ｘ線分
析装置４０の導入室のカセット４７へ、導入室のカセット４７からもとのカセット台５に
載置されたカセット３へ、搬送する。カセット台５には、複数のカセット３を載置できる
。
【００１４】
　蛍光Ｘ線分析システムは、半導体製造装置などが置かれるクリーンルーム６とそこで製
造された半導体基板１を分析する分析室７とを隔てる壁８を突き抜けるように設置され、
カセット台５のみがクリーンルーム内にある。カセット台５に載置されたカセット３と搬
送装置５０との間には図示しないシャッターが設けられている。
【００１５】
　蛍光Ｘ線分析システムは、前記試料前処理装置１０、蛍光Ｘ線分析装置４０、搬送装置
５０、カセット台５に載置されたカセット３と搬送装置５０との間のシャッターなどを共
通の環境（ソフトウエア）で制御するコンピュータなどの制御装置６０を、例えば蛍光Ｘ
線分析装置４０内に配置して備える。各装置は、共通の基台上で、全体として一つの筐体
に一体的に設けられている。
【００１６】
　ここで、試料前処理装置１０のうちの気相分解装置２０の構成について説明する。図４
（ａ），（ｂ）に平面図、正面図に示す気相分解装置２０は、基板１表面に存在する被測
定物または基板表面に形成された膜の表面もしくは膜中に存在する被測定物を分解室２１
内で反応性ガスにより溶解後乾燥させて基板１表面に保持する。より具体的には、この気
相分解装置２０の分解室２１は、例えばＰＴＦＥ（ポリ四フッ化エチレン、テフロン（登
録商標））製の箱であり、ロボットハンドなどの搬送装置５０のハンド部５０ａに対向す
る側に、開閉自在の内側シャッター２１ａを有している。さらに、その内側シャッター２
１ａから、上方の回収室３１からの空気が流れ落ちる空間を隔てて、気相分解装置２０の
外壁に開閉自在の外側シャッター２７が設けられている。分解室２１内には、配管２２ａ
から反応性ガスとしてフッ化水素が導入され、例えばシリコンウエハである基板１表面に
形成された酸化膜を溶解するとともに、膜の表面または膜中に存在する汚染物質などの被
測定物を溶解し、配管２２ｂから排出される。基板１表面に膜が形成されていない場合に
は、基板１表面に存在する被測定物が溶解される。
【００１７】
　気相分解装置２０は、分解室２１内に洗浄液として超純水を流して洗浄する分解室洗浄
手段２３、すなわち、洗浄液導入配管２３ａおよび排出配管２３ｂを有している。また、
分解室２１内に不活性ガスとして清浄な窒素を流して、フッ化水素を追い出すとともに、
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基板１に生じた液滴を乾燥させる液滴乾燥手段２４、すなわち、窒素導入配管２４ａおよ
び排出配管２４ｂを有している。なお、液滴乾燥手段では、不活性ガスを流す代わりに、
または不活性ガスを流すことに加えて、分解室内を減圧（真空排気）して、基板に生じた
液滴を乾燥させてもよい。この場合、真空排気と不活性ガスの導入を繰り返し行ってもよ
い。
【００１８】
　また、基板１が分解室２１内の所定の位置に載置されるように、内周に下向き狭小のテ
ーパ２５ａが付いた基板台２５を有している。すなわち、基板台２５は、搬送装置のハン
ド部５０ａに干渉しないように一部を切り欠いた輪状で、内周に下向き円錐側面の一部を
なすテーパ面２５ａが形成され、仕切り板２６を介して分解室２１内に固定されている。
【００１９】
　次に、試料回収装置３０の構成について説明する。図２（ａ），（ｂ）に平面図、正面
図を示す試料回収装置３０は、分解室２１の上に配置された回収室３１内で、表面に被測
定物が存在する基板１に溶液４を滴下して保持具３２ａで保持しながら基板１表面で移動
させ、被測定物を回収後乾燥させて基板１表面に保持する。より具体的には、この試料回
収装置３０の回収室３１は、上部にファン１１およびフィルター１２が設けられた例えば
ＰＶＣ（ポリ塩化ビニル）製の箱であり、分解室２１の上に配置され、搬送装置のハンド
部５０ａに対向する側に、開閉自在のシャッター３１ａを有している。そのシャッター３
１ａ近傍（図２（ａ）中１点鎖線で囲む範囲）において回収室３１の底板には多数のパン
チング孔３１ｂがあけられており、ファン１１およびフィルター１２を介して回収室３１
に流入した清浄な空気が、分解室２１の内側シャッター２１ａの外側へ流れ落ちるように
なっている。試料回収装置３０は、以下の回収液移動手段３２、回収液乾燥手段３３、保
持具洗浄手段３４および回転台３５を有している。
【００２０】
　回収液移動手段３２は、その先端部下側にある保持具３２ａを、回転台３５に載置され
た基板１の上方において基板１の外側と中心間で円弧状に移動させるアームであり、保持
具３２ａを上下方向にも移動させることができる。保持具３２ａは例えばＰＴＦＥ製のノ
ズルであり、分解室２１のさらに下方の後述する容器から、ＰＴＦＥ製のチューブ８４な
どを経由して溶液（フッ化水素酸）４が供給される。回転台３５は、載置された基板１を
水平面内で回転させる。すなわち、試料回収装置３０は、保持具３２ａから基板１の外周
近傍に滴下した所定量例えば１００μリットルの溶液４を、基板１を回転させながら、保
持具３２ａと基板１で挟むようにして保持しつつ基板１上で中心まで移動させて、基板１
表面に存在する被測定物を回収する。
【００２１】
　回収液乾燥手段３３は、その先端部に下向きに設けられたランプ３３ａを、基板１の上
方において基板１の外側と中心間で円弧状に移動させるアームである。すなわち、試料回
収装置３０は、基板１の中心上方にランプ３３ａを移動させ、被測定物を回収した溶液４
を加熱して被測定物を乾燥させる。この乾燥時にも、回転台３５で基板１を水平面内で回
転させる。
【００２２】
　保持具洗浄手段３４は、図３（ａ）に示すように、底付き円筒状の内槽３４ａとその外
側の輪状の外槽３４ｂとを有する容器において、内槽３４ａ上方に洗浄液として超純水を
供給してオーバーフローさせる配管３４ｃを設け、外槽３４ｂ下部にオーバーフローした
洗浄液を排出する配管３４ｄを設けたものである。図２において、試料回収装置３０は、
回収液移動手段３２により、保持具３２ａを基板１の外周からさらに外側にある保持具洗
浄手段３４の内槽３４ａ上方にまで移動させ、図３（ａ）のように上下に移動させる。す
なわち、保持具３２ａの少なくとも下端部を洗浄液に浸漬させて洗浄する。供給側の配管
３４ｃは、洗浄後の内槽３４ａ内の洗浄液に含まれる汚染物を流入させないために、図示
のように内槽３４ａ内の洗浄液と非接触にすることが好ましい。なお、洗浄は、洗浄液を
保持具３２ａに吹き付けて行ってもよい。この場合には、図３（ｂ）のように、供給側の
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配管３４ｃを開口が上向きになるように設け、下方から保持具３２ａに洗浄液を吹き付け
る。
【００２３】
　さて、保持具３２ａから溶液（フッ化水素酸）４を滴下するための構成について、詳細
に説明する。この試料回収装置３０は、図１に示すように、さらに、以下の残量検知手段
８１Ａ、弁８２、制御装置６０などを備える。この蛍光Ｘ線分析システムが置かれる半導
体製造ラインにおける窒素ガスや空気のラインが、チューブ８４を経由して、容器８３内
に収納された溶液４を所定の圧力（例えば、ゲージ圧で０．０２５±０．００５ＭＰa の
範囲内の圧力）で加圧し、加圧された溶液４の流路であるチューブ８４は、弁８２を経由
して、ノズルである保持具３２ａ（図２）に接続されている。残量検知手段８１Ａは、容
器８３内における溶液４の残量を検知する。弁８２は、容器８３内において所定の圧力で
加圧された溶液４の流路を開閉する電磁弁である。制御装置６０は、蛍光Ｘ線分析システ
ム全体の制御装置６０（図５）を兼ねており、溶液４の残量、弁８２の開放時間および溶
液４の滴下量の相関関係をあらかじめ記憶し、その記憶した相関関係および残量検知手段
８１Ａにより検知された溶液の残量に基づいて、溶液４を滴下するための弁８２の開放時
間を決定する。
【００２４】
　残量検知手段８１Ａと、溶液４の残量、弁８２の開放時間および溶液４の滴下量の相関
関係とについて、より具体的に説明する。例えば、容器８３が満杯、つまり溶液４の残量
が５００ｃｃのとき、弁（バルブ）８２の開放時間ｙ１（単位：ミリ秒）と溶液４の滴下
量ｘ１（単位：ｃｃ）の相関関係を実験から求めると、図６に示すように、次の（１）式
で近似できる。
【００２５】
　ｙ１＝１０２５ｘ１－１．４   （１）
【００２６】
　一方、弁８２の開放時間が１００ミリ秒のとき、溶液４の滴下量（単位：ｃｃ）と溶液
４の残量（単位：ｃｃ）の相関関係を実験から求めると、図７に示すグラフが得られる。
【００２７】
　さて、１回の適切な溶液４の滴下量は１００μリットル、つまり０．１ｃｃであるが、
図６、図７から明らかなように、容器８３が満杯、つまり溶液４の残量が５００ｃｃのと
き、適切な溶液４の滴下量０．１ｃｃは、弁８２の開放時間１００ミリ秒で得られ、これ
を基準開放時間とする。適切な溶液４の滴下量０．１ｃｃが維持されるとすると、溶液４
の残量は、満杯状態からの溶液４の累積の滴下回数ｘ（以下、ショット累積回数ｘという
）から、５００－０．１ｘとして計算でき、換言すれば、溶液４の残量は、ショット累積
回数ｘとして検知できる。残量検知手段８１Ａは、このようにショット累積回数ｘをカウ
ントすることにより、容器８３内における溶液４の残量を検知する。適切な溶液４の滴下
量０．１ｃｃを維持するには、ショット累積回数ｘに応じて弁８２の開放時間を基準開放
時間１００ミリ秒から長くする必要があるが、ショット累積回数ｘと弁８２の開放時間を
長くするために基準開放時間に掛けるべき定数の関係は、図６の相関関係つまり式（１）
と図７の相関関係に基づいて得られ、図８に示すように、次の（２）式で近似できる。
【００２８】
　ｙ＝２．５×１０－５×ｘ＋１   （２）
【００２９】
　つまり、適切な溶液４の滴下量０．１ｃｃを維持するための弁８２の開放時間ｔは、次
の（３）式で表される。
【００３０】
　ｔ＝１００×（２．５×１０－５×ｘ＋１）   （３）
【００３１】
　制御装置６０は、具体的にはこの（３）式を相関関係としてあらかじめ記憶する。そし
て、その記憶した（３）式と、残量検知手段８１Ａにより検知された溶液の残量、具体的



(7) JP 2011-106903 A 2011.6.2

10

20

30

40

50

には残量検知手段８１Ａによりカウントされたショット累積回数ｘとに基づいて、適切な
溶液４の滴下量０．１ｃｃを維持するための弁８２の開放時間ｔを決定する。
【００３２】
　このような制御により、溶液４の残量の影響を受けずに、１回の滴下量を、適切な滴下
量１００μリットルに対し、－１０～＋０％（－１０～＋０μリットル）というきわめて
微量の誤差内に収めることができる。なお、この実施形態では、容器８３が満杯のときに
適切な溶液４の滴下量１００μリットルが得られる弁８２の開放時間を基準開放時間とし
たが、これに限られず、例えば、残量が満杯の半分になったときに適切な溶液４の滴下量
１００μリットルが得られる弁８２の開放時間を基準開放時間として、残量が満杯の半分
よりも多いときには弁８２の開放時間を適切に短くし、残量が満杯の半分よりも少ないと
きには弁８２の開放時間を適切に長くするようにしてもよい。この場合にも、溶液４の残
量の影響を受けずに、１回の滴下量を、適切な滴下量１００μリットルに対し、－５～＋
５％（－５～＋５μリットル）というきわめて微量の誤差内に収めることができる。また
、１回の適切な溶液４の滴下量は、この実施形態では１００μリットルとしたが、基板１
や溶液４の種類に応じて５０～２００μリットル程度の範囲で変更してもよい。
【００３３】
　さらに、以上の説明においては、ショット累積回数ｘをカウントすることにより、容器
８３内における溶液４の残量を検知する残量検知手段８１Ａを用いたが、これに代えて、
溶液４の残量を直接検知するレベルメータを残量検知手段８１Ｂとして用いてもよい。
【００３４】
　次に、この蛍光Ｘ線分析システムの動作について説明する。このシステムでは、前処理
および分析の条件として、複数のモードがあるが、ここでは、ＶＰＤ（Vapor Phase Deco
mposition）モードでの動作を説明する。以下の動作は、図１の制御装置６０により制御
される。まず、図４において、搬送装置５０が、基板１を所定の投入位置から分解室２１
へ搬送し、基板台２５に載置する。搬入の際、気相分解装置２０のシャッター２１ａ，２
７が自動的に開く。基板台２５には、内周に下向き狭小のテーパ２５ａが付いているので
、基板１がハンド部５０ａ上で所定の位置から多少ずれていても、基板１を基板台２５に
載置するだけで、自重で滑ってはまり込むようにして適切に位置決めされるので、続く回
収、分析が正確に行われる。
【００３５】
　次に、シャッター２１ａ，２７が閉じて密閉された分解室２１内にフッ化水素が配管２
２ａから導入され、基板１表面に形成された酸化膜を溶解するとともに、膜の表面または
膜中に存在する汚染物質などの被測定物を溶解し、配管２２ｂから排出される。基板１表
面に膜が形成されていない場合には、基板１表面に存在する被測定物が溶解される。フッ
化水素導入の際、排出側の配管２２ｂのバルブが導入側の配管２２ａのバルブよりも先に
開くことが好ましいが、逆でも同時でもよい。このフッ化水素による気相分解は、設定に
より例えば１０分間行われる。
【００３６】
　所定時間の気相分解が終了すると、液滴乾燥手段２４により分解室２１内が排気されな
がら窒素が流され、フッ化水素が追い出されるとともに、基板１に生じた液滴が乾燥され
る。これにより、以降の搬送において、液滴に搬送装置のハンド部５０ａが接触して腐食
されることがなく、ハンド部５０ａ上で基板１が滑って搬送が不正確になることもない。
また、フッ化水素が、搬送装置５０側や蛍光Ｘ線分析装置側に流入して、腐食などの原因
となることもない。また、定期的に、分解室洗浄手段２３により分解室２１内に超純水が
流されて洗浄される。このように、分解室２１内の洗浄も自動化されるので、システムの
操作がいっそう容易になる。
【００３７】
　次に、搬送装置５０が、基板１を図２の回収室３１へ搬送し、基板１の中心が回転台３
５の回転中心に合致するように載置する。搬送の際、気相分解装置２０および試料回収装
置３０のシャッター２１ａ，２７，３１ａが自動的に開閉する。このように、分解室２１



(8) JP 2011-106903 A 2011.6.2

10

20

30

40

50

から回収室３１への基板１の搬送も搬送装置５０で行うので、人手による汚染が回避され
て正しい分析ができる。続いて、試料回収装置３０が、保持具３２ａから基板１の外周近
傍に滴下した溶液４を、基板１を回転させながら、保持具３２ａで保持しつつ基板１上で
中心まで移動させて、基板１表面に存在する被測定物（気相分解装置２０により基板１表
面に保持された被測定物）を回収する。ここで、溶液４の滴下量が、図１の制御装置６０
により前述したように制御される。
【００３８】
　このように、本実施形態の蛍光Ｘ線分析システムによれば、溶液４の残量、弁８２の開
放時間および溶液４の滴下量の相関関係をあらかじめ記憶するとともに、溶液４の残量を
検知し、その検知した溶液４の残量と前記相関関係とに基づいて、溶液４を滴下するため
の弁８２の開放時間を決定するので、溶液４の残量の影響を受けずに、所望の一定の滴下
量が、例えば適切な滴下量１００μリットルに対し－１０～＋０％（－１０～＋０μリッ
トル）というきわめて微量の誤差内で、得られる。したがって、滴下した溶液４を基板１
表面の外周からわずかにはみ出させながら、しかも基板１側面からこぼれ落ちないように
、保持具３２ａで保持して移動させることも可能となり、円板状の基板１の側面に存在す
る被測定物まで含めて、被測定物の回収が正しく行われる。
【００３９】
　また、回収工程における溶液４の滴下位置や保持具３２ａの移動経路は、前述したもの
に限定されず、種々考えられる。回収後、図２の保持具３２ａを上昇させ保持具洗浄手段
３４の内槽３４ａ上方にまで移動させて上下させ、洗浄液に浸漬させて洗浄する。このよ
うに、保持具３２ａの洗浄も自動化されるので、システムの操作がいっそう容易になる。
【００４０】
　次に、試料回収装置３０は、基板１の中心上方にランプ３３ａを移動させ、被測定物を
回収した溶液４を加熱して被測定物を乾燥させる。この乾燥時にも、回転台３５で基板１
を水平面内で回転させる。これにより、被測定物が、基板１上で偏って乾燥して拡がりす
ぎることがないので、いっそう正しい分析ができる。また、回収室３１が分解室２１の上
に配置され、ファン１１およびフィルター１２を介して回収室３１に流入した清浄な空気
が、パンチング孔３１ｂを通って分解室２１の内側シャッター２１ａの外側へ流れ落ちる
ようになっているので、システム全体の設置面積が十分に小さくなるとともに、回収室３
１が清浄に保たれる。なお、保持具３２ａが被測定物を回収した溶液４の上方から退避し
た後であれば、保持具３２ａの洗浄と被測定物の乾燥は、どちらを先に行ってもよく、並
行して行ってもよい。
【００４１】
　次に、搬送装置５０が、被測定物を回収した基板１を蛍光Ｘ線分析装置の導入室のカセ
ットへ搬送する。搬送の際、試料回収装置３０のシャッター３１ａが自動的に開閉する。
続いて、蛍光Ｘ線分析装置が全反射蛍光Ｘ線分析を行い、分析後、基板１は、搬送装置５
０によりもとの所定の投入位置へ搬送される。なお、最初の基板１の分析中に、次の基板
の回収、その次の基板の分解を同時に行えば、全体の前処理および分析作業をいっそう迅
速に行える。
【００４２】
　以上詳細に説明したように、本発明の蛍光Ｘ線分析用試料前処理装置またはそれを備え
た蛍光Ｘ線分析システムによれば、溶液の残量の影響を受けずに、所望の一定の滴下量が
得られ、被測定物の回収が正しく行われる。
【符号の説明】
【００４３】
１　基板
２　被測定物
４　溶液
１０　試料前処理装置（気相分解装置および試料回収装置）
２０　気相分解装置
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２１　分解室
３０　試料回収装置
３２ａ　保持具
４０　蛍光Ｘ線分析装置
４３　１次Ｘ線
４４　蛍光Ｘ線
６０　制御装置
８１Ａ，８１Ｂ　残量検知手段
８２　弁
８３　容器

【図１】 【図２】
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