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光誘起正孔の捕捉に直接関与する 
TiO2光触媒表面吸着水の赤外振動分光 
Infrared spectroscopy of water adsorbates  
on TiO2-photocatalyst surface that directly contribute to  
trapping of photo-generated hole

　完全水分解光触媒は水の酸化還元反応により水素と酸

素を取り出す「光－化学エネルギー変換物質」として活発

に研究されている１,２)。光触媒の動作原理として、次のよう

に大きく４つの素過程が存在することが知られている。①

光誘起電荷（正孔と電子）の生成、②正孔・電子の分離と表

面への拡散、③表面における正孔と電子の捕捉、④正孔に

よる水の酸化反応、電子による還元反応。これらの素過程

と共に、正孔と電子の再結合過程も存在する。再結合に

よって正孔と電子が消滅すると、酸化・還元反応を誘起する

担い手が失なわれ、光触媒反応活性の低下につながる。 

　時間分解ポンプ・プローブ法を用いた光触媒の電荷ダイ

ナミクスの研究から３─１０)、光誘起電荷が酸化・還元反応を

誘起する（過程④）にはマイクロ秒以上の時間を要すること

が明らかにされている。したがって、電荷生成（過程①）の

後フェムト秒からピコ秒のスケールで正孔と電子が分離し、

表面へ拡散（過程②）した後は、これらの電荷は表面でマイ

クロ秒以上の時間スケールで再結合消滅を免れて存在し

続けなければ酸化・還元反応（過程④）を誘起することが

できない。そのためには、正孔と電子が空間的に分離された

状態で表面に効率的に捕捉（過程③）されなければならない。 

　著者らは近年、平均粒径５ nmのアナターゼ型二酸化チタ

ン（TiO２）ナノ粒子（ST-０１、石原産業）を１０－２から１０３ Pa

の水蒸気雰囲気下に静置し、時間分解近紫外ポンプ・中赤

外プローブ測定を行ってきた１１)。その結果、図１に示すよう

に、光誘起正孔の捕捉能力が水蒸気圧力１００ Paまでは圧

力と共に増大するが、１００ Pa以上では圧力と共に減少す

ることが明らかになった。一般に、水蒸気圧力が増大する

につれて表面吸着水の量は単調に増大する１２─１４)。したがっ

て図１の結果は、１００ Pa以上の圧力領域の吸着水が触媒表

面あるいは吸着水層に何らかの構造・電子状態変化を誘起

している事を示唆している。すなわち、吸着水が光触媒の

物理化学的機能の発現に大きく関与していることを示唆し

ている。本稿では、この吸着水の正体を明らかにするため

に行った一連の赤外振動分光の結果１１)を紹介する。 

１． はじめに 

　飽和蒸気圧以下の圧力領域で室温の水蒸気の圧力を自

在に制御するために１５─１７)、１０－３ Pa以上の絶対圧力を計

測可能な隔膜真空計を備える高真空セルを作製した。この

セルを拡散反射配置の光学系に組み込み、１０－２ Paから

１０３ Paの水蒸気雰囲気下で吸着脱離平衡状態にあるTiO２

ナノ粒子（ST-０１）表面吸着水の赤外振動分光を行った１１)。 

　図２(a)に、赤外振動スペクトルの水蒸気圧力依存性を

示す。１６００ cm－１近傍に分子状吸着水の変角振動バンドが、

２. 表面吸着水の赤外振動スペクトル： 
　水蒸気圧力依存性 
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図１ TiO２ナノ粒子（ST-０１）の正孔捕捉能の水蒸気圧力

依存性１１)。各圧力において、水分子は吸着脱離平衡状態

にある。
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３０００ cm－１近傍に分子状吸着水あるいは解離吸着水（表

面水酸基）による線幅が広い水素結合OH伸縮振動バンド

が観測された。１×１０－２ Paという高真空条件においてこれ

らのバンドが観測されるということは、水分子や水酸基が

TiO２ナノ粒子表面に強く吸着している、あるいは粒子内部

で水和物を形成している事を示唆する。これらのスペク

トルが試料表面と内部のどちらに存在する水分子・水酸

基に由来するのかを確かめるために、試料を２０００ Paの

重水（D２O）蒸気に曝して赤外振動スペクトルを測定した

（図２(b)）。その結果、OH伸縮振動バンドとHOH変角振動

バンドが消失し、２３００ cm－１近傍と１２００ cm－１近傍にOD

伸縮振動バンドとDOD変角振動バンドが現れた。これらの

結果から、１×１０－２ Paで観測されているスペクトルが試料

表面に存在する分子状吸着水と水酸基に由来することが

明らかになった。ちなみに、７００ Kまで昇温させた際の脱離

挙動（スペクトルの面積を吸着量とみなした吸着等圧線）

の解析から、これらの分子状吸着水、あるいは表面水酸基

の吸着エネルギーは１００ kJ/molから２００ kJ/molにかけ

て分布していることを確かめている１１)。 

　変角振動バンド、及び水素結合OH伸縮振動バンドの面

積の水蒸気圧力依存性を図２(c)に示す。いずれのバンドも、

圧力が増大するにつれて面積が増大している。これらの面

積は水蒸気圧力の減少に伴って可逆に減少することが確

かめられた。一般に、水酸基は表面に強く吸着して室温で

は可逆に脱離しないため、これらの結果は、水蒸気圧力の

増加に伴って非解離の水分子が吸着していることを示唆し

ている。ここで、水素結合OH伸縮振動バンドと変角振動

バンドの面積の増加曲線は１００ Pa以下では吸着量（分子

層（ML）単位）の増加曲線と重なっているが、１００ Pa以上

では水素結合OH伸縮振動バンドの増加曲線が吸着量より

も大きくなっている。OH伸縮振動の振動子強度は周囲と

の水素結合環境に大きく依存し、水素結合する水分子の配

位数が大きくなるにつれて振動子強度は増大する１８,１９)。し

たがって、OH伸縮振動バンドの面積の増加曲線は、１００ Pa

の水蒸気圧力前後で表面吸着水の水素結合状態（配位状態）

が変化している事を示唆している。一方、変角振動の振動子

強度は周囲の環境にほとんど依存しない２０─２２)。したがって、

変角振動バンドの面積は吸着量にほぼ比例して増大する。 

　本節では水素結合OH伸縮振動バンドのピーク波数や

スペクトル形状に焦点を当て、水蒸気圧力１００ Pa前後で吸

着水の水素結合ネットワークがどのように変化しているの

かを議論する。水蒸気圧力が増加するにつれてOH伸縮振

動は振動子強度が増加し（図２(c)）、そのスペクトルは高波

数側にブルーシフトしている（図２(a)）。１０３ Pa以上の圧

力領域のスペクトル形状は、液体水のスペクトル形状２３)と

酷似している。したがって、１０３ Pa以上の水蒸気雰囲気で

は試料表面に液体水と類似した水素結合ネットワーク構造

を持つ吸着水が凝集していると考えられる。以下では、ス

ペクトル形状の圧力依存性に焦点を当てて議論を行う。 

　ピーク強度で規格化した差スペクトル（I(P+ΔP）-I（P））

　　　　 の水蒸気圧力依存性１１)を図３(a)に示す。差スペ

クトルの形状は、１０－２から１０ Paの圧力領域では有意に変化

していないが、１０から１０３ Pa にかけて線幅が減少しながら 

３. 水素結合環境の変化に敏感なOH伸縮 
　振動バンドの解析：吸着状態の考察 

図２ (a) 代表的な水蒸気圧力における、ST-０１表面吸着

水の赤外振動スペクトル１１)。(b) ０.０１ PaのH２Oガス雰

囲気下、及び２０００ PaのD２Oガス雰囲気に曝露した後に

約０.０１ PaのD２Oガス雰囲気下で測定した赤外振動スペ

クトル１１)。(c)水分子の吸着量（白丸）、水素結合OH伸

縮振動バンドの強度（赤破線）、及び変角振動バンドの強

度（緑実線）の圧力依存性。点線と実線は１０－２から１０－１ 

Paにおける値が一致するようにスケーリングしている。

白丸に示す吸着量の圧力依存性は、２０から８０ Paの値が

実線と一致するようにスケーリングしている。

（I（P+ ΔP）－I（P）） + － 

/I max（P） max
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　図３に示す結果は、次のような点で興味深い。第２層吸

着水の量が０.４ ML以上になる１００ Pa以上の圧力領域に

おいて、第１層吸着水に由来するA成分の寄与が減少に転じ、

その減少分だけ余分にB成分の寄与が増加している。本節

ではA成分のレッドシフトの起源を考察し、１００ Pa以上の

圧力領域でみられるA→B成分転化の起源を議論する。 

　OH伸縮振動の振動数は、その分子が感じている局所的

な水素結合環境に大きく依存して変化する１８─２０)。図４に、

OH伸縮振動波数の局所電場強度依存性１８)を示す。水素

結合に全く関与しないOH振動子の場合はOH振動子方

向の実効電場は０.１ V/Åオーダーであり、その振動波数は

３７００ cm－１程度である。ところが、周囲の水分子との水素

結合やイオンとの化学結合によって水分子の電子雲が大

きく歪まされると、OH振動子が感じる実効的な局所電場

は増大する。４ V/Åの局所電場を感じる環境下ではOH振

動波数は２８００ cm－１程度となり、実に９００ cm－１もレッド

シフトする（図４）。 

　では、TiO２表面上の吸着水は表面とどのように相互作用

しているのだろうか？ 第一原理分子動力学（MD）計算２４)

によって、表面に存在する（酸素イオンが）５配位の低配位

Tiカチオンは、バルクの６配位Tiカチオンに比べて電子が

過剰に存在する状態にあり、Lewis塩基として吸着水分子

に対して部分的に電子供与することが報告されている。

この部分電子供与により吸着水分子は僅かに負に帯電し、

それと共に電子雲の分布が変化する。さらにこの吸着水の

OHがTiO２表面の酸素イオンや隣接する吸着水分子の酸素

原子と水素結合を形成すると、このOH周辺の電子雲の分

４. 第１層吸着水のレッドシフトの起源と 
　吸着誘起構造変化 

図３ (a) ピーク強度で規格化した差スペクトル

　　　　　　　　　　　　  の水蒸気圧力依存性１１)。

横軸は波数、縦軸は水蒸気圧力の二次元プロット。

(b) グローバル解析で用いられた３成分のスペクトル、

及び(c) ３成分の寄与の圧力依存性１１)。

（I（P+ ΔP）－I（P））/I max（P） max+ － 

ブルーシフトし、１０３ Pa以上の圧力領域では再び有意な変

化を示さなくなっている。図３(b)に、１０－２から１０ Paの圧

力領域の差スペクトル形状（Aピーク、ピーク波数～３１００ 

cm－１）、及び１０３ Pa以上の圧力領域の差スペクトル形状（C

ピーク、ピーク波数～３４００ cm－１）を示す。これらの２ピーク

に形状未知の１ピーク（Bピーク）を加え、全圧力領域のOH

伸縮振動スペクトルに対して３ピークの線形結合でグロー

バルフィッティングを行った。グローバル解析から求められ

たBピークの形状を図３(b)に示す。１０から１０３ Paで観られ

るブルーシフト（図３(a)）は、主にこの３３００ cm－１にピーク

を持つB成分の増加によって説明する事ができる。直観的

には、Aピークは表面第１層に吸着した水分子のスペクトル、

Bピークは表面第２層に吸着した水分子のスペクトル、液体

水のスペクトルに類似したCピークは表面第３層以上の多

層吸着水のスペクトルと考えることができる。 

　図３(c)に、グローバル解析における３成分の線形和の係

数から求めた、各成分の寄与の水蒸気圧力依存性を示す。

ただし、ここではOH伸縮振動バンドに対応する変角振動

バンドについてのグローバル解析で得られた各成分の線

形和の係数を、図２(c)の対応関係から吸着量に変換して縦

軸としている。１００ Pa以下のA成分の増加の圧力依存性

は２種類の吸着サイトを仮定したLangmuir吸着等温式で

よく再現でき、その結果から、圧力増加と共に形成される

第１層吸着水の吸着エネルギーは７１kJ/molと６０ kJ/mol

と見積もられた１１)。また、１００ Pa以上のA、B、C成分の和

の圧力依存性はBET吸着等温式でよく再現でき、その結

果から第２層吸着水、及び多層吸着水の吸着エネルギーは

それぞれ５２ kJ/mol、４６ kJ/molと見積もられた１１)。後者

の値は、水の凝集エンタルピーと良く一致している。 
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布はさらに変化し局所電場強度が増大する２４)。その結果、

低配位Tiカチオンに吸着した水分子の水素結合OH振動

子の振動数は著しいレッドシフトを示しうる。 

　図３(b)に示すように、A成分のスペクトルは顕著にレッド

シフトしている。本研究で用いたST-０１ナノ粒子は球形に

近い形状を有し、その粒子直径は約５ nmである１１)。TiO２

の球状ナノ粒子の表面には、平坦なテラス表面と異なり、

酸素イオンが４配位の低配位Tiカチオンが存在している２５)。

したがって、これらの４配位Tiカチオンが強いLewis塩基

点として吸着水分子に電子供与し、その結果として、第１

層吸着水に起因するA成分は顕著なレッドシフトを示して

いると考えられる。それに対して、B成分の水分子は表面

の低配位Tiカチオンとの直接的な相互作用が弱くなった

結果として、A成分ほどのレッドシフトを示さなくなってい

ると考えられる。したがって、第２層吸着水が０.４ ML程度

凝集し始める１００ Pa程度からA成分の一部がB成分に転

化するという図３(c)の結果は、図５に示すように、第２層吸

着水との水素結合形成によって第１層吸着水の一部が低配

位Tiカチオンとの結合を（部分的に）切断していることを

示唆する。 

 

図４ 水分子のOH伸縮振動波数と、OH振動子方向の

局所電場強度の相関１８)。

図５ TiO２ナノ粒子表面における吸着水の構造変化の

模式図。

　ST-０１は大きな曲率を有する球状ナノ粒子であるため、

低配位Tiカチオンとの相互作用を優先して第１層が吸着す

ると、その水素結合ネットワーク構造はバルク水の本来の

水素結合ネットワーク構造よりも大きな構造歪みを内包し

ていると考えられる。１００ Pa以上 では、第２層吸着水との

水素結合形成に伴ってこの構造歪みを解消する構造緩和

が誘起され、その結果として低配位Tiカチオンとの結合が

切断されていると考えられる。水分子の多層吸着に伴って

表面第１層の水分子吸着層に構造緩和が誘起されるという

現象は、第一原理MD計算によっても報告されている２６)。 

　水蒸気圧力１００ Pa以上 の圧力領域でみられる第１層吸

着水の構造変化は、同圧力領域で光誘起正孔の捕捉能が

減少に転じるという図１の奇異な結果を合理的に説明する

ことができる。非常にレッドシフトしたAピークのスペクトル

を示す第１層吸着水は表面の低配位Tiカチオンからの部分

電子供与により負に帯電している２４)。したがって、この水分

子は、正の電荷を有する光誘起正孔を静電的に引き込み有

効に捕捉可能であると考えられる（図５）。それに対し、低配

位Tiカチオンとの結合を切断してB成分のスペクトルを示

すように構造緩和してしまった第１層水分子は、低配位Tiカ

チオンからの電子供与を受けらないので電気的には中性

に戻ってしまっている。したがって、B成分に転化した第１層

吸着水は光誘起正孔を静電的に引き込むことが困難となり、

その結果として表面第１層吸着水の正孔捕捉能力が失なわ

れてしまっていると解釈できる（図５）。実際に、正孔捕捉能

とA成分の寄与の水蒸気圧力依存性は非常によく相関して

いる（図１、図３(c)）。 
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　本稿で紹介してきたように、球状TiO２ナノ粒子（ST-０１）

の表面吸着水に対して赤外振動分光を行うことで、正孔捕

捉能が吸着水の凝集によって非単調に増減するという現象

（図１）に物理化学的解釈を与える事ができた１１)。正孔は水

分解反応の律速過程２７)である酸化反応を誘起するため、

本成果は、反応活性を増大させるための光触媒開発の表

面エンジニアリングの指針と成り得る。 

　線幅が非常に広い水素結合OH伸縮振動バンドの一次元

スペクトルから水分子の物理化学的機能に関する分光情

報を有効に抽出することは一般に困難であり、また多くの

場合そう信じられている。水素結合OH伸縮振動スペクト

ル測定結果自体はこれまで無数に報告されているが、物理

化学的に有用な分光情報が抽出された例は数少ない。本

稿で紹介してきたスペクトルの測定・解析により、水素結合

OH伸縮振動バンドの分光学的研究の価値が再認識される  

と幸いである。また、二次元相関分光法２３,２８,２９)を用いた発展

的な分光研究が精力的に行われることも期待したい。 
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分析計測事業部 スペクトロビジネスユニット　福田 久人

新しい赤外顕微鏡 
―専用ソフトウェアAIMsolution― 

１. はじめに

　赤外顕微鏡AIM-９０００用ソフトウェアであるAIMsolutionは以前の顕微鏡用ソフトウェアであるAIMViewと比較して、

多くの機能が追加・改良されて、より使いやすくなりました。そのうち代表的な機能をいくつかご紹介します。 

３. 可視観察同時測定機能

　④のサンプル測定前に、設定した測定点から有意なピー

クが現れるかどうか、確認したい場合があります。その際に

役立つのが可視観察同時測定機能です。 

　従来の赤外顕微鏡では、可視観察画像上でアパーチャを

設定した後は、測定前に光路を赤外に切り替えるため、リア

ルタイムで観察画像を確認しながらデータ確認することが

できませんでした。このため、設定した測定点において良好

なデータ取得ができない場合などには、測定終了後に再度

可視観察画像に戻ってアパーチャを設定し直し、再測定する

ことが必要でした。 

　AIM-９０００では可視画像を見ながら、サンプル測定や

モニタ測定を行うことができるので、ステージを動かしたり、

アパーチャを変更しながらの事前確認が可能です。 

　その後、モノクロ画像を用いてコントラスト計算を実施

します。コントラストの差にしたがって領域を分割し、異な

る領域でアパーチャ枠を設定します。 

　実際に得られたアパーチャ設定結果を図２に示します。 

　１０ m以下の対象物を検出する“ミクロ”設定と、より

大きなアパーチャを設定する“標準”設定があり、同時に

結果が表示されます。 

　用途に応じた設定を選択し、測定を開始することが出来

ます。また自動設定された点の中で、不要なアパーチャを

削除したり、新たにアパーチャを追加することも可能です。 

　前号にもありましたが、赤外顕微鏡を用いる測定では

次のような工程があります。 

①必要に応じて前処理

②測定対象物を赤外顕微鏡のステージにセットして、

　測定箇所を視野に入れる

③測定箇所を選定してアパーチャ（測定範囲）を設定

④BKG 測定およびサンプル測定

　前号では②の時間短縮を目的とした「広視野カメラ」

についてご紹介しました。今回③④の工程をアシストする

異物自動認識機能および可視観察同時測定機能をはじめ

として、測定者をサポートする機能をいくつかご紹介いた

します。 

２. 異物自動認識機能

　③のアパーチャ（測定範囲）を設定する際、従来の

AIMViewソフトウェアでは、可視観察画像を見ながら、

測定候補となる領域に対して、１点ずつ、手動でアパーチャ

の設定を行うことが必要でした。 

　AIMsolutionに標準装備されている異物自動認識シス

テムを用いると、現在観察されている画像に対して、１秒

程度で測定すべき点に、適切なサイズと角度のアパーチャ

が自動設定されます。 

　この自動設定の仕組みを簡単に記載すると次のように

なります。 

　まず、可視画像をモノクロ画像に変換します（図１）。 

図１ 顕微鏡可視画像と、そのモノクロ画像

標準設定 ミクロ設定

図２ 異物自動認識機能によるアパーチャ設定結果
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　図３に多層フィルムの断面をAIM-９０００で観察した画像

と各層部分から得られる赤外スペクトルを示します。画像

上の赤枠はアパーチャ枠で、ステージを動かすことによっ

てアパーチャ枠内にあるサンプルの位置が変わり、得られ

る赤外スペクトルが変化します（図３の上段の位置からは

ポリ塩化ビニル、下段の位置からはポリエチレンの赤外スペ

クトルが得られています）。 

４. Word 出力機能

　スペクトル測定を行い、データ解析を実行した後は、結

果をレポートにします。 

　この際に有用なのが、Word出力機能です。 

　印刷プレビュー画面上にWord出力ボタンがあります（図５）。 

　クリックすると印刷プレビュー画面に表示されたすべて

の情報をMicrosoft Word形式で保存できます（Microsoft

社のWordをインストールしておく必要があります）。 

　作成されたWordファイル上でレイアウト変更や、必要

な文章またはグラフの追加や削除ができます（図６）。 

　報告書作成に大変便利な機能です。 

図３ 多層フィルム断面の観察画像と赤外スペクトル

（上段：左端の層にアパーチャ枠がかかっている状態

    下段：中央の層にアパーチャ枠がかかっている状態）

可視観察同時測定を可能にするため、光路には「ホットミ

ラー」というミラーを配置してあります。ホットミラーは

赤外光を反射させますが、可視光は透過します。サンプ

ルを透過または反射した光はホットミラーで可視光と赤

外光に分けられます。試料観察用の可視光はカメラへ、

測定用の赤外光は検出器へと導かれます。測定領域を限

定するアパーチャは赤外光路にのみ存在するので、画像

全体を観察しながら、アパーチャで囲われた領域のみを

測定することが可能になります。 

図４ 可視および赤外光路のイメージ図

（緑：可視光路、赤：赤外光路）

カメラ

検出器

ホットミラー

図５ 印刷プレビュー画面

図６ 作成されたWordファイル
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５. ガイダンス機能

　測定の流れを“装置の初期化”から“測定”までガイダ

ンス形式で表示します。 

　ガイダンスボタンをクリックすると、ソフトウェアの左端

にガイダンスの列が現れます。 

　図７の例は、“測定点の登録”について、ガイダンス表示

させたものです。 

　測定点の登録上限値や、測定点であるアパーチャの操

作方法が記載されています。 

　ガイダンス表示したまま、登録、測定などの操作を行う

ことも可能です。 

６. まとめ

　今回ご紹介した機能を始め、AIMsolutionは測定者を

サポートする機能を多数備えています。 

　新しい赤外顕微鏡A IM -９０００およびソフトウェア

AIMsolutionを、是非一度体感していただければと思い

ます。 

図７ 測定点登録方法のガイダンス表示
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A B

C

新しい赤外顕微鏡 

分析計測事業部 グローバルアプリケーション開発センター　藤 里砂

　イメージングとは、測定対象物に含有される成分の分

布や化学構造の空間的差異を可視化することを指します。

短時間で多くの情報を得ることができるため、異物分析

をはじめ、工業材料や生体試料の分析など幅広く活用さ

れています。 

　赤外顕微鏡AIM-９０００は、従来機のAIM-８８００と比較

してマッピング速度が約４倍に向上* )しました。これまでに

なくスムーズに、イメージング分析を行っていただくこと

ができます。また、AIM-９０００は業界最高感度のSN比

３０,０００ : １を兼ね備え、「高速」と「高感度」の両立を実現

しています。 

　マッピングプログラムでは、試料内成分の面内分布が

解析できるエリア測定と、深さ方向の解析に有用なライン

測定が可能です。 

*) 測定条件（アパーチャサイズ、ステップ、積算回数など）によって異なります。 

 

　まず試料をダイヤモンドセルにサンプリングし、透過測

定に適した厚さに圧延します。圧延後ダイヤモンドセルを

ステージに設置しました。透過法は、反射法やATR法と

比較して検出器が受ける光量が多く、感度の良い測定が

できるという利点があります。一方で、試料が必要以上に

厚い場合は吸収ピークが飽和し、正確なデータが得られ

ないという欠点もあります。そのような場合には、ダイヤ

モンドセルを用いて試料を圧延し薄くすることで飽和を

防ぐことができます。一般的に、厚さ１０～２０ mが適切と

言われています。 

　異物を可視観察したところ、数種類の物質が混合して

いる様子が確認できました。複数枚の画像をつなぎ合わ

せるタイリング機能で取得した異物の全体像をFig.１に、

Fig.１の白線で囲んだ箇所の顕微カメラによる観察画像

をFig.２に示します。Fig.１より異物の大きさはおおよそ

縦６００ m×横９００ mであることがわかりました。 

　Fig.２において、特徴的な形状が観察された箇所をそれ

ぞれA，B，Cとしました。A，B，C各点の赤外スペクトルを

Fig.３に示します。A点およびC点からはポリエチレンの

ピークが、B点からはアラミド繊維のピークが検出されま

した。 

　２０１６年５月、当社は「自動不良解析システム」として新しい赤外顕微鏡AIM-９０００を発売いたしました。FTIR TALK LETTER 

Vol.２７「新しい赤外顕微鏡―広視野カメラの利便性―」では、サンプルの広視野観察を可能とした「広視野カメラ」の機能と

その利便性を紹介しました。本稿では、赤外顕微鏡AIM-９０００の制御ソフトウェアAIMsolutionにオプションとして用意された

マッピングプログラムの機能と分析事例をご紹介します。 

Fig.１ 異物の全体像

Fig.２ 顕微カメラによる観察画像

 １． はじめに 

 ２． 混合異物の分析事例 

―イメージング分析の活用― 
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Fig.４ 測定範囲設定後の画像

　各点の分布を測定するため、顕微透過法を用いてイメー

ジング分析を行いました。試料の縦１７５ m×横２５０ m

の範囲を測定しました。測定条件をTable １、測定範囲設

定後の画像をFig.４に示します。各測定位置には、２５ m×

２５ mのアパーチャを設定しました。青色枠がそれぞれの

測定位置におけるアパーチャを示しており、選択範囲が

隙間なく測定されることになります。 

　イメージング分析の結果は、「指定位置の強度」、「指

定位置の強度比」、「ピーク高さ」、「ピーク高さ比」、「ピー

ク面積」、「ピーク面積比」、「一致度」のいずれかの演算

式を用いて、標準設定では数値の大きい領域を赤色、小

さい領域を青色で示すケミカルイメージとして表示され

ます。また、PCA（主成分分析）およびMCR（多変量ス

ペクトル分離法）という多変量解析の結果を元にしたイメー

ジング画像を作成することもできます。 

　Fig.５(a)にアラミド繊維のアミド結合(─CONH─)の

C=O伸縮振動に基づく１６５１ cm－１のピーク高さでのイメー

ジング画像、Fig.５(b)にポリエチレンのCH２変角振動に基

づく１４７０ cm－１のピーク高さでのイメージング画像を示

します。アラミド繊維とポリエチレンのイメージング画像

は反転しており、それぞれの分布が明確に示されています。 

　イメージング分析により、混合異物に含まれる各成分の

定性と分布の可視化を行うことができました。 

Fig.３ 混合異物（A，B，C各点）の赤外スペクトル

Table １ 測定条件

Fig.５(b) ポリエチレンの分布
（１４７０ cm－１のピーク高さ）

Fig.５(a) アラミド繊維の分布
（１６５１ cm－１のピーク高さ）

A：ポリエチレン
B：アラミド繊維
C：ポリエチレン

Instrument

Resolution

Accumulation

Apodization

Aperture size

Step

Detector

: IRTracer-１００ / AIM-９０００

: ８ cm－１

: ２０

: Sqr-Triangle

: ２５ m×２５ m

: ２５ m

: MCT
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パラフィンオイル
パラフィンオイル
＋ケイ酸塩

　電子基板のタイリング画像をFig.６に示します。赤枠で

囲まれた付近を解析しました。可視観察で周囲との差を

確認することはできなかったため、顕微反射法を用いて

イメージング分析を行いました。縦２００ m×横３２５ m 

の範囲を測定しました。その他の測定条件はTable １と

同様です。 

　Fig.７に電子基板上の赤枠内で示した箇所から得られ

た赤外スペクトルを示します。パラフィンオイルとケイ酸

塩とみられる成分が検出されました。ケイ酸塩が存在す

る箇所からはパラフィンオイルと同様のピークも検出さ

れたため、この箇所には２種類の成分が混合して存在して

いることが推測されます。 

　Fig.８(a)にパラフィンオイルのCH３変角振動に基づく

１３７７ cm－１のピーク高さでのイメージング画像、Fig.８(b)

にケイ酸塩に基づく９７２ cm－１のピーク高さでのイメージ

ング画像を示します。Fig.８(a)よりパラフィンオイルは測

定範囲の左側に広がって存在すること、ケイ酸塩はFig.８

(b)の赤色で示された箇所に局所的に存在することが明

確になりました。また、どちらの成分も付着していない正

常箇所（イメージング画像における青色の箇所）も存在す

ることが確認できました。 

　成分の分布が可視観察できない本試料においても、イメー

ジング分析によって分布を明確に表現することができま

した。 

Fig.６ 電子基板のタイリング画像

 ３. 電子基板の分析事例 

　赤外顕微鏡AIM-９０００は、「高速」と「高感度」を両立

したイメージング分析を可能にするだけでなく、独自のノ

ウハウを集約することによって、操作性も格段に向上しま

した。すでに多くのお客様にその利便性を実感していた

だいておりますが、今後もより多くのお客様に赤外顕微鏡

AIM-９０００の良さを実感していただければ幸いです。 

 ４. おわりに 

Fig.７ 電子基板上から得られた赤外スペクトル

Fig.８(b) ケイ酸塩の分布
（９７２ cm－１のピーク高さ）

Fig.８(a) パラフィンオイルの分布
（１３７７ cm－１のピーク高さ）

参考：Application News No. A５１４

今号は、誌面の都合により、Q&Aを休載いたします。
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NEW EDXIR-Analysis
EDX-FTIR統合解析ソフトウェア

金属や無機化合物などの含有元素分析に優れた蛍光X線分析装置（EDX）と、
有機物の同定・定性に優れたフーリエ変換赤外分光光度計（FTIR）で取得した
それぞれのデータを用いて解析するための専用ソフトウェアです。

異物解析
1つの試料に対しEDXとFTIRで測定をおこない、両方のデータを解析することで、自動で高精度な

同定解析が可能となります。手間のかかる解析を効率化し、分析を強力にサポートします。

確認試験用のデータ比較
ライブラリ登録データと実測データとの一致度を計算する「データ比較」機能は、

確認試験やサイレントチェンジ対策などの用途にも使用できます。

データの登録・保管
LC、GC、GC/MS、SEMなど他の装置で取得した同一サンプルのデータをPDF化して登録することにより、

EDX/FTIRデータと紐付けて保管することができます。
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