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顕微赤外分光法に よ る薄膜測定時の干渉縞除去

西岡　利勝   ＊

， 寺前　紀夫
＊ ＊

（1991 年 3 月 8 凵受理 ）

1 緒 ・ ＝
口

　最近，顕微赤外分光法 は ，10Fm 程 度 の 空 間分解能 を

有す る こ と か ら 工 業材料 の 微小部及 び微小異物 な ど の 分

析 に応用 さ れ て お り，そ れ らの 分析に 関 す る 成書
1）2）

も

刊行 され て い る．一
方，透過 法 に よ り高 分子 フ ィ ル ム の

赤 外 吸収 ス ペ ク トル を測定す る 際 ，
フ ィ ル ム 面 の 平滑性

が良 い と干渉縞 が赤外吸収 ス ペ ク トル に 重 な り，解析 の

支障に な る こ と が 多い．こ の 問題 は 従来 か ら よ く知 られ

て い る が，顕微赤外分光法に よ り 薄膜 の 測定を行 う 際に

は よ り顕著に そ の 影響 が現 れ る ．千渉縞を除 く方法 と し

て は，偏光予 を用 い 試料 を ブ リ ュ ス タ
ー
角度 に 傾 け て 測

定 す る 方法 ，フ
ーリエ 変換時 の 演算処理 を 変更す る

3｝な

どの 方法 が あ る．前者 は操作 が 複雑 で あ り，後者 は 分 解

能を悪 くす る な どの 問題 が あ る ．江口 ら は ，顕微赤外分

光光度計 の 試料台の 高 さ を調整 す る こ と で 干渉縞を除去

で き る 方法 を見 い だ して い る
4｝が，感度 が 低下す る問題

が あ る．干渉縞 は 平滑性 の 高 い フ ィ ル ム で の 光学的性質

に 由来 す る の で ，フ ィ ル ム 表面 を サ ン ドペ ーパ ー
で 傷つ

けた り，意図的 に しわ を作 っ た りす るi と も行わ れ る．

しか し，こ れ らの 方法 は 微小領域 の 測定を行う顕微赤外

分光法の 前処理法 と し て は 不 適当で あ る．そ こ で ，本報

で は，試料薄膜 の 表面状態 を制御 す る こ と に よ り，干渉

縞 を除去 で き る 方法 を検討 し．実際試料 へ の 適 用 を行っ

た．

2 実 験

2 ・ 1 試　料

試料 フ ィ ル ム と して ， 市販 の 厚 さ 30 μm の ポ リエ チ

レ ン を用 い ，プ レ ス 成形 に よ り 夏5 μm の 薄膜 と した，

プ レ ス 成形条件 は，予熱を 190℃ で 5 分 間行 っ た後，

190℃ で 3 分 間加 圧 （50kg ／cm2 ） し た．そ σ）後，引 き

続 き加圧 （50kg／cm2 ）を 5 分間行 い ，室温 ま で 冷 却 し

た．

　2・2 装　蔬

　微小領域 （数十 pm × tw十 μm ）の ポ リエ チ レ ン 薄膜

表面 の 粗 さ測定 は
， 試料に カーボ ン を 蒸着後エ リオニ ク

ス 製断面測定装置 PMS −1 を用 い て 行 っ た ．加速電 圧 は

5kV で あ り，2000 倍 又 は 3    0 倍 の 倍率 で 二 次電子像

を 観察 した，顕微赤外 の 測定は ， Bio−Rad　Laboratories

Digilab　 Division 製 FTS −80 に 同 社 製 赤 外 顕 微 鏡

UMA −100 を組 み 合 わ せ た もの を用 い t ．

＊
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3 結果及び考察

　3 ・ 1 ポ リエ チ レ ン フ ィ ル ム の 表面 状 態 と顕 微赤外測

定の 干渉縞 との相関検討

　市販 の ア ル ミは くの 非光沢面及 び 光沢面をプ レス 成形

の ス ペ ーサーと し て 使用 し，2・1 の 成 形 条件 で 厚 さ 15

pm の ポ リエ チ レ ン 薄膜 を作製 し た．作製 し た 薄膜 の 表

面 の 粗 さ を断面測定装置 に よ り測定 し た．そ の 結果を

Fig．1 及 び F重g．2 に 示 す．両図 の 電子像 を比較 す る と

非光 沢 ア ル ミは く面 で 粗 い 表 面が，又 光沢面 で プ レ ス 成

形 す る と平滑 な面 が 形 成 され る こ と が 示 され て い る ．薄

膜 の 表面粗 さは ，ア ル ミは くの 非光 沢 面 を ス ペ ーサー
に

使用 し て プ レ ス 成 形 し た 場 合，Fig．1 に 示 す よ う に

O．6〜L7 μm で あ っ た．又 ，　Flg．2 に 示 す よ う に 光 沢 面

を 使用 した 薄膜 の 表面粗 さ は ，0．1μm 以 下 で あ っ た．

薄膜 は 両面 と も粗化 を行 っ た ．こ れ らの 表面状態 の 異 な

る 2 槿 類 の 試料 を用 い て 顕微赤外装概 に よ り透 過 ス ペ

ク トル を測定 し た．ア パ ーチ ャ
ーサ イ ズ は，］OO × 100

pm と し，分解能 4cm
−

1
，積算 回 数 256 回 で あ る ．測

定 し た ス ペ ク トル を Fig．3 に 示 す．ス ペ ク トル か ら薄

膜表面 の 粗 さが 0」 μm 以下 と小 さ い 試料 で は
， 干 渉 縞

が 赤 外 吸 収 ス ペ ク トル に 重 な っ て い る の に 対 し薄膜表面

の 粗 さが O．6−　1、7　um と 大 き い 試料 で は ，下渉縞 は 現れ

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

370 BUNSEKI 　KAGAKU Vol．40　（1991 ）

0．5

oo

40　

皇
＼

の

の

。

三
u。

ぎ
h

 

。

喟
コ

の

へ脂

ZMAG ：X30

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 pm

O5101520253035404550

Fig．　l　Topographic　 secondary 　 e且ectron 　 image　 of

sur 飽 ce　of 　poiyethylene　mm

The　surface 　roughness 　is　O．6　Um ．
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Fig．2　Topographic　 secondary 　 electron 　image 　 of

polyethylene　filrn　surface

The　surface 　roughness 　is且ess　than 　O」 pm ．
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Fig．3　Microtransmission　infrared　 spectra 　 of

polyethy亅ene 丘im

Roughness　of 　surface 　is　less　than 　O．1pm （upper ＞，0、6
pm （b・tt・m ），

な か っ た．薄膜表面をサ ン ドペ ーパ ー
で 粗面 とす る よう

な 方法 で は
， 試 料 表面 に微 小異物 が 付着 す る 危険性が あ

る ．本法の よ うに 性状が一
定 し て い る市販 ア ル ミ は く を

用い ，ポ リエ チ レ ン薄膜表面 の粗 さ を制御 す る こ と に よ

り，微小部分 の 顕微 赤 外測定時 の 干渉縞 を簡便 に 除去で

き る こ とが 分 か っ た．

　3 ・2　ポリエ チ レ ン フ ィ ル ム中の 微小異物定性分析へ

の応用

　単離 が 困難 な ポ リエ チ レ ン フ ィ ル ム 中の 微 小異物

（10× 85 μm ）の 定性分析 に 本法 を 応 用 し た．Fig．4 に

異物部 分 か ら正 常 部 分 を差 し 引 い た 差 ス ペ ク トル を示

す．ス ペ ク トル は セ ル ロ ー
ス の 標準 ス ペ ク トル

5 ）と一
致

し，異物 は セ ル ロ
ー

ス と 定性で き た ．又顕微赤外測定時

の ア パ ー
チ ャ

ーサ イズ の 影響 も調 べ た．異物 の 大 き さ よ

り もや や大き く ，
ほ ぼ 正方形 に近 い ア パ ーチ ャ

ーサ イズ

で は 吸 光 度が 小 さ く，異物の 大 き さ よ り も アパ ーチ ャ
ー

サ イズ を小さ くと る と s／N 比が 著 し く 劣化 し た．異物

よ り もや や 大 き な，く形 アパ ーチ ャ
ー

サイズ をとっ た と
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Fig。4　Transmission　infrarecl　subtract ¢ d　spectra 　of

c ・ ntaminant 　in　PDIyethylene衄m

Aperture　115× 120　Fun （upper ），25× 95　pm （midd 】e），
8× 80　lum （bottom），

き に 最良 の 結果 が 得ら れ た．ζ れ らの 結果 を Fig．4 に

示 す．異物 の 大 き さ よ りア パ ーチ ャ
ーサ イズを大 き く し

た場合，ス ペ ク トル の 吸光度が 小 さ くな るの は，異物 を

透過 して い な い 素通 しの 光 を多 く検知 して い る か ら で あ

る．又 ア パ ーチ ャ
ー
サ イズ を 8× 80岬 と異物 の 大 き さ

よ り小 さ く した 場合，ス ペ ク トル の sfN 比 が 極端 に 低

下 した．こ れ は ア パ ーチ ャ
ーサ イズが赤外光の 波長以下

と な り，透過光の エ ネル ギ
ーが 低下 した こ と及 び回折 の

効果 が 重な っ た た め と考え られ る．

　高分子薄膜の 顕微赤外測定 で．表面が規定 され て い る

ア ル ミは く を用い る こ とに よ り簡便に 干渉縞を除く こ と

が で き ，
フ ィ ル ム 中の 数十 ym 程度の 微小異物の 定性分

析を差 ス ペ ク トル ．法で 行 う とき に 特 に 有効 で あ っ た．
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　Asimple 　method 　was 　proposed　fc）r　removal 　of 　interferencc　fringes　iロ an 　IR　spectru 肌

The 　method 　 was 　 particularly　 effective　fbr　microsQopic 　measurements ．　 The　 fi且ms 　of

polyethylene，　approximately 　15　prn　in　thickncss ，　w ¢ rc　prepared　by　pressing　the 　films（30

pm 　in　thickncss ）at　190℃ f（）r　3　min ロs重ng 　an 　AHbil　with 　rough 　surface 　as　a 　sp4cer ．

When 　the　roughness 　of　the　po且yethylene　mm 　sur 血ce　was 　below　O．且pm ，　i眠 e 命 e  e 翫inges

appeared 　in　the　microtransmission 　infrared　spectmm ．　However
， 望

hen　the 　roughness 　of

山 epolyethylene 　film　surface 　was 　O．6　to　 L7　pm，　inter色rence 飼 nges 　were 　ab 豆e　to　be

removed ．　 This　 technique　 was 　 applied 　to　 qua量itative　 analysis 　 of 　contaminant 　 in　 a

polyethylene　film・
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 （Received　March 　8

，
1991）

　　 Kev　too　rd　ph 　ra 　ses

removal 　of 　inter色rence 　fringes　； FT −IR　microspect1Dscopy ；surface 　roughness ； contami ，

　nant 　in　p・lyethylene丘1m・
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