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1. はじめに

熱分析法は，温度プログラムやセンシング方法で数多く

の方法が考案され，特にDSCは高い感度や操作性の良さか

ら生産現場の品質管理にまで普及してきた。一方で，近年

の材料開発の進歩のなかで，熱測定への要求がより高いレ

ベルになってきたことも見逃すわけにはいかない。熱分析

では温度計測が基本であるが，従来型の熱分析に使われる

温度センサーは，安定性の観点から熱電対，白金抵抗体，

サーミスターなど接触型のセンサーが用いられてきた。セ

ンサーの熱容量の影響がない非接触型である赤外線温度セ

ンサーは，輻射率や反射率が決定できないと正確な温度が

決まらないという難点がある一方で，高速であること，空

間的な温度分布が同時に取得できることなど特有の利点は

熱分析にとって魅力的である。

本解説では，最近進歩の著しい高速赤外線カメラを用い

て，筆者らが開発した熱物性測定装置について概説する。1-12)

特に各種物質を昇降温し，融解・結晶化過程で生じる潜熱

を画像として観測する二次元DTAの可能性と，外部から変

調温度波を与えたときの試料内の各部分の温度変化を時間

の関数として捉える熱拡散観測装置としての両面から考察

した。通常のバルクサンプルの平均データが得られる従来

型熱分析法とは異なった視点からの考察が期待できる。

2. 一つの試み
－ 画像の取り込み装置とデータ処理システム －

2.1 装置の外観と構成

開発した測定装置の概略をFig.1に示す。測定目的に応

じたサンプルホルダーのほか，温度制御系，交流発熱を与

える電源（または光源），赤外カメラシステムが組み込まれ

ている。熱分析用には昇降温が可能な5 cm角程度のプレー

トをクライオスタット中に設置した。サンプル台上に乗せ

た平面試料をその上部に取り付けた赤外線カメラで観測す

る形式である（Fig.2）。必要に応じて減圧下での観測も可
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能となっている。視野画面を録画するとともに，各部分

（各ピクセル）の温度変化を時間（温度）の関数として測定

できる。

2.2 赤外線センサー

赤外線センサーは，形状から単独素子，ラインセンサー，

面センサー（Focal Plane Array）の形で市販されている。

測温原理からの分類としては，赤外線を温度へ変換するサ

ーモパイル型などと，バンド電子の遷移を使う量子型に大

別される。13) 高価ではあるが，後者の方が感度と応答性です

ぐれ，熱分析への応用の観点でポテンシャルが高い。本報

告では，量子型のインジウム・アンチモンを用いたCCDカ

メラを用いたが，以下では通称である赤外線カメラと呼ぶ。

本装置で用いた赤外線カメラは，レイセオン社製

Radiance HS型で，一つのピクセルサイズは30 µm，ピク

セル数256×256の面として構成される。量子型は熱ノイ

ズを軽減させるため，液体窒素温度まで冷却させて測定す

る必要がある。インジウム・アンチモンは，空気に吸収が

少ない3～5 µmの赤外線域で高感度である。温度測定素子

としては，この波長域の観測受光総量が温度に換算できる

という仮定で用いられる。温度解像力は，室温近傍では

0.025 Kである。カメラには10倍の倍率のシリコン・ゲル

マニウム製赤外線顕微鏡レンズを取り付け，約1 mm角程

度の部分を256×256画素に分割して測定可能とした。す

なわち空間分解能で約3 µmであり，測定波長と同程度でほ

ぼ限界値に相当する。

2.3 データ取り込み装置

画像データを非圧縮で録画する場合，相当量のメモリー

領域を必要とする。この問題の解決のため，筆者らはハー

ドディスクへ直接書き込む装置を作成し，1時間を超える

長時間録画を可能とした。結晶化，絶縁破壊といった突発

現象の観察には，必要不可欠なシステムとなる。また，0.1

ms（ミリ秒）単位のタイマーを内蔵して，時間変化の同期

をとるようになっている。カメラからの出力は，非圧縮デ

ータとして，X-Yの座標と受光強度（16ビット分解能）が

セットとして記録される。

2.4 解析ソフト

取り込んだデータは，1フレーム単位のスタックデータと

なり，1 msで撮影したとして，10秒取り込むと1万枚の画

像となる。これらのデータは各ピクセルの単なる受光量で

あり，各種補正を施し，規格化しなければ，熱分析と呼べ

るレベルにならないばかりでなく，試料に生じた温度変化

を鋭敏に判別することすらできない。具体的な温度計測に

用いるには，CCD素子のアンプ込みの感度むら，ドット抜

け，窓材・レンズを通した光量低下，レンズの口径食や周

辺光量低下，など原則的には各種の補正が必須である。こ

のため，10 cm角程度の擬似黒体板を幾つかの温度に設定

し，保持した状態で，観測面（1 mm角で十分に小さい）全

体が均一温度と仮定する方法でドット間のむらを較正した。

このような補正を施しても，微妙な表面の凹凸などで生

ずる輻射率・反射率の変化と温度変化を区別することが困

難なことが多い。このため，各画面で一つ（場合によって

は数枚）前の画像との差を描画するソフト（微分画像），光

量の表現を濃淡ではなくZ軸方向の温度スケールで表現す

る三次元プロットソフトを作成した。また，交流的な温度
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Fig.1 A schematic diagram of experimental setup for

high-speed IR image capturing system by using

an IR FPA( Focal Plane Array) and a microscopic

lens.

Fig.2 An IR microscopic lens and a cryostat for the

IR image capturing system.



変化がある場合，標準点を基準としてそこからの振幅減衰，

位相遅れを計算するソフトを開発して解析した。これは，

画面内の256×256の各点の温度変化をロックインアンプ

と同等な操作によって解析することに相当する。

2.5 温度校正

試料の温度補正は，実際に測定する試料からの発光量と

温度の関係から行うことになる。本研究での発光量とは，

センサーの受光感度波長である3～5 µmの赤外光の総量で

ある。数十℃程度の狭い範囲では，ステファン・ボルツマ

ン則が成り立つとして，試料台の温度を一定に保ち，台上

に取り付けた白金抵抗温度計の読み値と受光量の比較によ

って，適宜温度へ換算した。

輻射強度Φはステファン・ボルツマンの法則を用いて温

度Tと次式で表される。

Φ＝σεAT4

Aは断面積，εは放射率，σはステファン・ボルツマン定数
σ＝5.67×10－8 W m－2 K－4である。試料の輻射率が既知

であれば，上式により温度への換算が可能である。補正曲

線の一例をFig.3に示す。室温近傍では，いずれの測定条件

でもほぼ4乗則が成立しており，温度への換算は十分に可

能であることがわかる。現実的には凹凸などを補正できず，

温度精度は接触型センサーほどにはない。

3. 発熱現象の観測

赤外線カメラのもっとも単純な応用は，視野内の温度変

化を観測することである。このような発熱がある場合の例

として，電気絶縁破壊の発熱がある。ICチップに通電し，

電圧を上げて，絶縁破壊の瞬間を観測するなどが代表的応

用例である。

Fig.4(a),(b)は，IC回路の特定の箇所が絶縁破壊した瞬

間と，その直前の温度像を示す。中央上部の白く変化した

部分が発熱部分である。Fig.4(c)はその破壊点の2ピクセル

についての温度の時間変化を示す。絶縁破壊したときの瞬

間的電導によるジュール発熱，およびその周囲への温度伝

播の様子がとらえられている。高速録画の後の解析ではあ

るが，このような1 msの時間分解能と3 µmの空間解像力

での瞬間的な発熱の様子は高速赤外線カメラ以外では得ら

れない情報である。

4. 一定昇降温下での温度計測 － 二次元DTA

赤外カメラの熱測定への応用例として，温度を一定速度

でスキャンしながら各部の温度変化を観測する二次元DTA

が挙げられる。特に冷却過程では，過冷却後に凝固で試料

温度が上昇するため，より高感度の測定が期待される。こ
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Fig.3 The relationship between the specimen temperature

measured by a platinum resistance thermometer

and the intensity of the received light by an

IR-FPA at the shutter speeds of 1 ms (○) and

0.5 ms (●). In
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Fig.4 Electric breakdown in an integrated circuit ; IR

image (a) before and (b) at the moment of the

heat generation， (c) Intensity-time profile at a

broken point and the surrounding pixels.

(c)

t / ms

200 µµm



のためシグナルの絶対値が小さくなる低温域でも凝固発熱

は明瞭に観察可能である。典型例として，タマネギ表皮膜

をペルチェ素子上に密着させて冷却した時の温度変化を

Fig.5に示す。冷却面は十分に大きく熱容量も大きい。室温
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Fig.5 Time developments of IR photographs of onionskin cells at freezing with the temperature scale bar in the

left and the time count in the lower right.

(a) (b)

(c) (d)

Fig.6 IR photographs of onionskin cells at freezing by various imaging processing methods; (a) a temperature

image, (b) a 3D plot of temperature image, (c) a differential image, (d) a 3D plot of differential image.

(a) (b)

(c) (d)

100 µµm

100 µµm



から平均冷却速度50 K min－1で冷却したときの映像のいく

つかを時間経過順に示す。実際は数千枚の画像スタックと

なっている。赤外線量が多いときすなわち温度が高いほど

明るく表現されている。左のスケールは温度で，－1.0℃か

ら－9.0℃を意味し，右下の数字は観測開始後の時刻である。

これらの図から明らかなように，凝固による発熱は細胞内

のある点から発生し，その細胞単位で完了し，隣接する細

胞に連続的に凝固は進行しない。同時に，発生した結晶化

潜熱が厚さ方向（冷却面方向）のみならず面内方向にも拡

散していく様子が熱の滲みだしとして描かれている。この

潜熱発生による温度上昇のため，隣接する細胞が連続的に

凝固することはほとんどないものと推測される。Fig.6は，

凝固過程のある瞬間の実温度像 (a)，三次元像 (b)，微分像

(c)，微分の三次元像 (d)を比べたものである。それぞれに

特徴のあるデータであることがわかる。特に微分像は細胞

壁など放射率の違いによる像が消え，温度変化だけが描画

されている。

Fig.7(a),(b)はタマネギ表皮についての冷却凝固過程 (a)

と昇温融解過程 (b)の微分の三次元画像である。冷却では，

正負のピークを持つ温度微分像が得られるが，昇温時の融

解では一定温度に保たれた後，周囲温度へ追いつくため，

三次元微分像では常に正の値が現れている。画像で分布と

転移の進行方向はわかるが，ある場所での時間依存性をよ

り明確にするため，いくつかのピクセルについて，温度の

時間変化を冷却および昇温過程で解析した例をFig.7(c),(d)

に示す。この例では，縦軸が受光総量（温度差に相当），横

軸が時間（試料台の温度に相当）となっている。これは，

潜熱が観測されないピクセルをレファレンスとして，差を

取ったDTAに相当する。すなわち一度の温度スキャンで，

約6万点の熱分析が行われる。Fig.7(c)の冷却過程では，い

くつかのピークが観測されているが，主ピークがその細胞

の凝固による温度上昇であり，約4℃の温度上昇となってい

る。サイドピークは隣接細胞凍結時の熱が拡散してきたこ

とによる影響で，熱源までの距離によって大小差が生じて

いることがわかる。一方，昇温過程（Fig.7(d)）では融解

は通常のDSCと同様な吸熱ピークとして現れる。立ちあが

り，ピーク位置の温度などは，ピクセルごとに若干異なっ

て観測される。
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(a) (b)

Fig.7 Thermal analysis of onionskin cells in freezing and thawing; (a) the 3D differential image with the exothermic

heat in the cooling, (b) the 3D differential image of endothermic heat in the heating, (c) the DTA analysis

in the cooling, (d) the DTA analysis in the heating.
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このような赤外線センサーによる融解・凝固過程の温度

画像は，ノルマル・アルカンや油脂などについても得られ

たが，微分画像でなければ明瞭にならないことが多い。1ピ

クセルに相当する試料量はピコグラムオーダーであり，転

移の立ち上がりは非常に速いものでも対応できるので，特

に冷却過程では通常のDSCでの挙動と相当な違いがあった。

本方法では，試料を一定速度で昇温または冷却する場合，

融解などの潜熱が生じると，相転移を観測面内の温度分布

として観測することができる。ピーク面積と発熱量の明確

な定量化には課題も残るが，非接触のため冷却速度は約

200 K min－1まで観測可能である。特に凝固過程では，潜

熱による結晶の成長ならびに発熱の周囲への拡散が同時に

観測できることが特徴である。

5. 温度変調波の導入とフーリエ変換

5.1 交流的な発熱の正確な探索

取り込んだ画像データは，ある瞬間の画像の時系列スタ

ックである。これらの画像群は，ロックイン解析によって，

各ピクセルについて温度の時間変化分を抽出し，画像内6

万数千点の位置での温度変化をレファレンス点との差異と

して書き出すことができる。これらの時間データの相互相

関係数ならびに離散フーリエ変換によってすべての点で周

波数解析を得るソフトウエアを開発した。

たとえば，ある点（面）で交流的な温度変化を与え，そ

の波の伝搬を実温度画像として記録しておき，画面上の適

当な点について，レファレンスを指定することで，そこか

らの位相遅れと振幅減衰を全画面について描画することが

可能である。この操作により直流的な温度は無視され，指

定した周期的な温度変化成分のみを扱えることになる。

平板な試料内を伝搬する温度波を赤外線カメラにより観

察した例をFig.8(a)に示す。試料は25 µmのポリイミド薄

膜である。図中，左端の黒く見える部分がスパッタリング
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Fig.8 (a) The IR photograph of the thermal wave
propagating on the polyimide thin film. (b)
Temperature waveform observed in the surface
direction vertical to the heat generated line. The
frequency of sinusoidal temperature wave on
the heater is 0.2 Hz. The larger number (inserted)
signifies a distant point.
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Fig.9 The amplitude decay and the phase shift in the

plane surface; (a) amplitude and (b) phase delay

∆θ.
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された金薄膜であり，この部位でジュール発熱により温度

波を発生させる。温度波の周波数は0.2 Hz，振幅は試料の

温度に換算して約1℃となるように調整した。同一試料内

であれば（放射率が等しければ）温度が高い部分は白く，

低い部分は黒く見えている。ヒータ部分でありながら黒く

見えるのは，金の低い放射率に起因している。Fig.8(b)は，

発熱部から外に向かって指定したいくつかの点における温

度変化を示す。正弦波の振幅が減衰しつつ位相が遅れてい

く様子がわかる。

ヒータ上の1点をレファレンスとして，フーリエ変換に

より温度波の振幅画像と位相画像としてプロットし直すこ

とができる。Fig.9は，中央部分のx方向の振幅強度 (a)と

位相遅れ (b)のプロフィールである。この振幅は本来，実

際の温度を計測することに相当するが，金属部分，界面部

分は，放射率などの影響で解析しにくい。これに対し，周

囲への熱逃げの影響などを受けにくい位相は，ポリイミド

フィルム内では距離に対して直線的な変化となっている。

位相のデータからは，次式を用いて面内方向の熱拡散率が

容易に求まる。

位相シフト∆θと伝搬距離xの関係には，厚さ方向に均熱

な状態かつ面内に一次元熱拡散が仮定できる条件下では，

以下の簡単な近似式が成立する。14-16)

∆θ＝－
ω

x＋β
2α

ここで，ωは測定温度波の角周波数，βは装置による位相遅
れである。この位相と距離の直線勾配から熱拡散率αが求
められる。こうして求めたこの試料の熱拡散率1.5×10－7

m2 s－1はポリイミドの値とほぼ一致している。

5.2 顕微鏡的な使い方

解析したい実際の系は非常に複雑であることが多い。2

mm角程度のICチップのある端子に交流通電し，内部でほ

ぼ点熱源として発熱させた例が，Fig.10である。表面に絶

縁膜があり，可視光では発熱面が見えないが，赤外画像は

表面から少し下の部分での発熱にも有効である。このとき，

通電の周波数を変化させると図のように，全く違った像と

して見ることができる。すなわち，交流温度波が伝わる距

離が周波数で異なっていることを利用したもので，高周波

数では発熱点の上部の変化のみが観測されるが，周波数を

低くすると，温度波が面内に拡散して内部の熱拡散率分布

を反映した独特の位相図が得られている。特に位相像では，

発熱箇所が明瞭になるなど詳細な熱の流れが可視化されて

いる。見かけの値ではあるが，上記の方法で熱拡散率への

換算も可能である。

周波数を変えて温度波の伝搬を解析する本方法は，単な

る温度変化では識別しにくい複雑な構造が位相解析で明瞭

になることを示している。このように，温度波を利用した

顕微鏡的な使い方が，熱的設計に有効な情報を与えるもの

と考えている。

6. まとめ

本稿では，赤外線カメラを用いた熱分析は，温度の絶対

値が決めにくいという熱分析にとって深刻な問題を抱えて

いるが，面情報が得られることと高速性が有効であること

を明らかにしてきた。特に顕微赤外レンズを用いることで

3 µmの空間分解能の観測，および熱拡散しにくい材料への

適用が可能となった。試料を一定速度で昇温または冷却す

る場合，融解などの潜熱が生じると，その部分の特徴的な
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(a)

(b)

(c)

Fig.10 Amplitude/phase images when the heat is

generated at a point in the memory chip by using

the temperature wave with the frequencies of;

(a) 0.2 Hz, (b) 1 Hz, and (c) 6 Hz.
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温度変化を周囲との対比から観測することができた。一つ

の発熱ピークの立ち上がりから終了までは約10 msのオー

ダーであり，顕微鏡赤外カメラを用いて，融解・凝固過程

の二次元熱分析が高速で行えることを確認し，その高い可

能性を示した。生体材料などの構造が複雑な系では，凝固，

融解の挙動が細胞単位で議論でき，さらに熱伝導に関する

情報も同時に得られることを明らかにした。

温度の絶対値が放射率など測定対象に依存することを踏

まえ，交流的な温度を与えて，その変化分をロックイン技

法によって抽出し，レファレンス点との差として表現する

ことで従来法では得られない新しい方法論を提案した。特

に，位相遅れの描画は，単に熱拡散率計測に有効なばかり

でなく，周波数を変化させることなどを併用して，全く新

しい熱拡散像が得られることを明らかにした。
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要　　旨

赤外線カメラを用いた新しい装置を開発し，熱分析の可

視化と熱拡散の解析へ応用した。この方法は，高速である

こと，非接触測定であること，二次元分析であること，ミ

クロンスケールの分解能があることなど，従来法と較べて

多くの特徴がある。潜熱発生の分布を測定する方法，交流

温度の伝搬と位相遅れを描画することで新しい熱的な解析

法になることなど，原理から応用までを解説する。
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