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はじめに
食品や医薬品などの包装フィルムの役割の1つに製品の品

質保持があり、多層フィルムがよく利用されます。これは、
複数の単層フィルムを組み合わせて多層とすることにより、
耐熱性や耐衝撃性、遮光性、酸素遮断性など、内容物に合
わせて包装フィルムに様々な特性を持たせるためです。多
層フィルムの各層における材質や厚みの確認は、新規材料
の開発や品質管理において重要です。

赤外ラマン顕微鏡AIRsightは、赤外顕微鏡内部にラマンユ
ニットを組み込んだ新しい顕微鏡です（図1）。これまで
別々の装置で行っていた赤外分光分析とラマン分光分析を
を1台で行うことが可能です。そのため、試料を移動させる
ことなく、同一箇所における赤外スペクトルとラマンスペ
クトルを取得可能です。さらに、ラマン深さ測定を行うこ
とができ、試料の前処理を行うことなく、深さ方向への分
析が可能になっています。

今回は、AIRsightを用いて、包装材に使われる多層フィル
ムを解析した事例を紹介します。

 赤外ラマン顕微鏡を用いることで、測定対象物を動かすことなく同一ステージ上で赤外測定とラマン測定が可能です。
 ラマン測定では前処理なく深さ方向の分析を行えるため、短時間で多層フィルムの層分析が可能です。
 多層フィルムの成分を迅速に定性し、その分布をケミカルイメージを用いて明確に示すことができます。

赤外ラマン顕微鏡AIRsight を用いた
多層フィルムの断面分析と深さ分析
西倉 瀬里、岩﨑 祥子

赤外ラマン顕微鏡

表 1 測定条件

装置 ： IRTracerTM-100、AIRsight
赤外分光法（断面測定）
分解 : 8 cm-1

積算回数 : 64
アポダイズ関数 : SqrTriangle
アパーチャーサイズ : 10 µm×10 µm
マッピング範囲 : 100 µm×150 µm
検出器 : T2SL
ラマン分光法（断面測定／深さ測定）
積算回数 : 1
露光時間 : 1.0 sec
対物レンズ : 50倍／100倍
励起波長 : 785 nm
レーザー径 : 5 µm／3 µm
マッピング範囲 : (幅)90 µm×(高さ)150 µm／

(幅)140 µm×(高さ)150 µm
検出器 : CCD

図 1 IRTracer -100とAIRsight の外観図

断面測定の前処理方法と測定条件
試料として食品用の包装材を用意しました。試料の切片

作 製 に は ラ イ カ マ イ ク ロ シ ス テ ム ズ 製 ミ ク ロ ト ー ム
HistoCore AUTOCUT Rを使用しました。切削方式は自動／
手動モードを選択でき、切削厚は0.5～600 µm まで設定可
能です。今回は10 µm厚の切片を作成し、断面の測定を行
いました。赤外分光法とラマン分光法の各マッピング測定
条件を表1に示します。

多層フィルムの各層における厚みの計測
AIRsightを制御するソフトウェアAMsolutionには、広視

野カメラ画像や顕微画像上で任意の点間の距離を計測する、
測長機能が標準装備されています。この機能を用いて、多
層フィルムの断面の画像から各層の厚みを計測しました。
多層フィルム断面の赤外用顕微カメラ画像と各層の厚みを
図2と表2に示します。今回確認できた層は4層であり、各層
の厚みを計測できました。

図 2 多層フィルム断面の
赤外用顕微カメラ画像

No. 長さ(µm)

1 14

2 100

3 14

4 14

表 2 各層の測長結果
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赤外分光法による断面測定
透過法による多層フィルム断面のマッピング測定を行い

ました。アパーチャサイズは10 µm ×10 µm、ステップ幅
は縦5 µm、横10 µmとし、測定領域は100 µm ×150 µmに
設定しました。得られたマッピングデータよりケミカルイ
メージを作成しました（図3）。ケミカルイメージは、マッ
ピング測定の結果より、ピーク高さ、多変量解析（PCR／
MCR）、リファレンスのスペクトルとの一致度などを使っ
て作成し、成分分布を可視化することができます。

今回の試料は、ケミカルイメージのパラメータとして、
スペクトルの一致度を用いてイメージの作成を行いました。
一致度が高い部分（赤色）から低い部分（青色）にかけて
グラデーションを用いて示します。

1層目はポリエチレンテレフタレート（PET）、2層目と4
層目はナイロン（Nylon）、3層目はポリプロピレン（PP）
であることがわかりました。また、層の境界付近から混合
スペクトルが得られており、赤外分光法では測定が困難な
極薄層も存在していると推測されます。

ラマン分光法による断面測定
50倍対物レンズを用いて、多層フィルム断面のラマン

マッピング測定を行いました。レーザー径は φ5 µmであり、
赤外分光法より空間分解能の高い測定が可能です。測定範
囲は90×150 µm、ステップ幅は縦5 µm、横10 µmとしまし
た。

ラマン分光法の断面の測定結果から、赤外分光法で確認
できたPET、Nylon、PP以外に、層の境界付近から接着剤由
来と推定されるアルキド樹脂のピークが確認できました1)

（図4）。赤外分光法よりもラマン分光法のほうが分解能が
高いため、赤外分光法では困難な微小領域の測定が可能と
なります。

ラマン分光法によるマッピング測定の結果から、赤外分
光法の際と同様に、ケミカルイメージを作成しました（図
5）。各層のケミカルイメージは、赤外分光法の結果を反映
しています。ここで、アルキド樹脂のケミカルイメージは、
1020～980 cm-1のピーク高さを採用しています。この結果
から、各層間にアルキド樹脂が存在することが示唆されま
す。

アルキド樹脂

PET

図 4 ラマン分光法による断面測定：
1層目と2層目の境界付近のラマンスペクトル
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図 5  ラマン分光法による断面測定：
ケミカルイメージ
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図 6  赤外分光法及びラマン分光法による断面測定の結果から
推定されるフィルムの層構造
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図 3 赤外分光法による断面測定：
各層における赤外スペクトルとケミカルイメージ

最後に、赤外分光法及びラマン分光法の結果から推定さ
れるフィルムの層構造を図6に示します。赤外分光法とラマ
ン分光法を組み合わせることで、より詳細な議論をするこ
とが可能になります。特に今回の場合は、ラマン分光法を
用いたことにより極薄層であるアルキド樹脂の層をとらえ
ることができています。
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まとめ

IRTracerまたはAIRsightは、株式会社島津製作所またはその関係会社の日本およびその他の国における商標です。

今回は赤外ラマン顕微鏡AIRsightを用いて、食品用の包装
材をマッピング測定しました。前処理なしで簡易的な測定
を行いたい場合、ラマン深さ測定が適していることがわか
りました。そのうえで、ミクロトームで切り出したフィル
ム片の断面をラマン分光測定することで、さらに精度よく
解析することができました。また、同一箇所の赤外分光測
定を行うことで、より多面的に評価することができました。
多層フィルムに使われる樹脂材は蛍光を発するものが多く、
そのような樹脂の分析にはラマン分光法ではなく赤外分光
法が有効となります。

AIRsightは赤外とラマンの両測定をソフトウェア上で簡単
に切り替えることができ、マッピング測定結果からケミカ
ルイメージによって成分分布を可視化することが可能です。
多層フィルムの成分を迅速に定性し、多面的に評価するこ
とで、効率的な機能性材料の新規開発や品質管理を実現し
ます。
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ラマン分光法による深さ測定
ラマン分光法による深さ測定は、多層フィルムの切片作

成の前処理を必要とせずに分析できるため、前処理に要す
る装置および時間を削減でき、迅速に測定できます。

ここでは、100倍対物レンズを用いて、断面測定の際と同
じフィルムを、前処理なしで測定しました。レーザー径は 
φ3 µmであり、深さ方向には7.5 µmの分解を有します。ま
た、水平ステップ幅は10 µm、深さステップ幅は3 µmとし、
測定領域は測定範囲は、（幅）140 µm×（高さ）150 µmと
しています。今回の測定時間は約20分であり、広範囲を素
早く測定をすることが可能です。

図7に、得られたマッピング測定結果から作成したケミカ
ルイメージを示します。ミクロトームで切り出したフィル
ムの断面測定により確認された層に加え、5層目にPETの層
が検出されました。これは、ミクロトームで切り出すとき
に失われてしまった層と考えられます。

また、フィルム断面のラマン測定での結果と同様に、
1000 cm-1付近に、アルキド樹脂由来のピークが確認できま
した1)（図8）。しかしながら、1、2層目間や、2、3層目間
には確認できるものの、他の層間では確認できませんでし
た。これは、ラマン深さ測定において、深さ方向の分解能
は水平方向の分解能より大きくなるため、検出が困難に
なっていると考えられます。また、測定ポイントが深くな
るにつれて、散乱の影響などにより分解が低下することも
影響していると推測されます。

図9に、ラマン分光法による深さ測定の結果から推定され
るフィルムの層構造を示します。フィルムの断面を測定し
たときの結果に比べ、前処理に依存しない結果を得ること
ができています。それに加えて、フィルムの断面測定を行
うことで、より詳細な部分まで議論をすることが可能にな
ります。
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図 9 ラマン分光法による深さ測定の結果から
推定されるフィルムの層構造

図 7 ラマン分光法による深さ測定：
各層におけるラマンスペクトルとケミカルイメージ

アルキド樹脂由来

図 8 ラマン分光法による深さ測定
1層目と2層目の境界付近のラマンスペクトルとケミカルイメージ

本アプリケーションの作成にあたり、京都大学大学院の中島
颯斗様にご協力をいただきました。厚く御礼申し上げます。
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