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技术优势
◆  可以解析加热过程中材料化学结构和重量的变化，评价材料的特性。
◆  使用高性能 ATR GladiATRTM，可以在加热状态下高效测定。
◆  热重测定装置 TGA-50 可检测各种形状试料的微小质量变化。

■  前言
5G（第 5 代移动通信系统）具有高速大容量、低延迟、多台

设备同时连接的强大功能特征，是最新的通信系统。例如通过使
用 5G，可以瞬间确认保存在 IoT 中的数据等大数据，利用 AI 进
行分析、学习。这一优势有助于实现远程医疗和家庭医疗、自动
驾驶、拥堵预测等，为我们的生活带来崭新的技术和服务。

为了普及 5G 技术，智能手机等各种终端需要电气性能优异
的高频用印刷电路板。因此，替代以往电路板中所使用的 FR-4（使
用在玻璃布中含浸环氧树脂的材料制造的印刷电路板）和使用聚
酰亚胺的玻璃聚酰亚胺电路板的新材料引起人们的关注。具有代
表性的有 LCP（Liquid Crystal Polymer、液晶聚合物）和氟树脂。
本文中使用傅里叶变换红外光谱仪（FTIR）对氟树脂加热时的结
构变化进行了评价，另外还使用热重量测定装置（TGA）对加热
时的重量变化进行了评价。

将 PTFE 分别在 200℃下加热 30 分钟，在 300℃下加热 60、
120、180 分钟，观察了其结构变化。各实验条件下红外光谱的
重叠显示如图 4 所示。

在各个加热阶段，包括 300℃下对 PTFE 加热 180 分钟后，
都没有发现主要的谱峰变化，也没有出现代表材料氧化的谱峰。
这表明加热过程中没有发生化学结构变化，因此 PTFE 是一种具
有优异的耐热性材料。

■  氟树脂
氟树脂是聚合含氟烯烃所得合成树脂的统称。此材料电容率

和吸湿性较低，具有优异的绝缘性、温度特性，因此为高频用印
刷电路板所采用，为 5G 普及做出了贡献。

试验中采用了 PTFE（聚四氟乙烯），是一种氟树脂。图 1 所
示为 PTFE 的结构。

■  使用 FTIR评价加热时的结构变化
使用岛津 IRTracer-100 型红外光谱仪（图 2 所示）和 PIKE Tech- 

nologies 公司高性能 ATR GladiATR（图 3 所示）测试了 PTFE 材
料在加热过程中的结构变化。测定条件如表 1 所示。

GladiATR 是一种具有高光通量、耐高压、测定范围宽等特点，
还可以更换高温加热样品台等配件。加热样品台支持的最大温度
包括 210℃、300℃两种，本试验中采用了 300℃型 GladiATR 加
热配件，温度控制通过计算机程序设定。
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TNPC-4110 Plus による排水中の 
全窒素・全リン測定 

 

閉鎖性海域の富栄養化の改善を図るため、当該海域へ排出
される有機汚濁物質の総量を基準値以下に削減する目的で、
1979 年から水質総量規制が施行されています。第 5 次水質
総量規制から対象項目に全窒素と全リンが追加指定され、対
象事業所の多くは、自動計測器を用いてこれらを測定してい
ます。第 5 次水質総量規制以来使用されてきたオンライン全
窒素・全リン計 TNPC-4110 シリーズはさらにその性能・機
能を向上させ、TNPC-4110 Plus シリーズとしてモデルチェ
ンジされました。 

全窒素の測定には、これまで同様に高い酸化分解力と干渉
に強い検出力を持つ「熱分解・ケミルミ方式」を採用し、夾
雑物や海水が混入する試料でも干渉影響をほぼ受けること
なく測定することができます。さらに本シリーズでは試薬と
測定シーケンスを改良し、全リンの測定においても夾雑物の
影響をできる限り低減し、高精度で測定することができるよ
うになりました。 

本稿では TNPC-4110 Plus で海水やミネラルを含む試料を
測定した例を紹介します。 

M. Tanaka 
 
 

 
 

 

 全窒素（TN）分析方法 
TNPC-4110Plus の全窒素（TN）測定は、熱分解・ケミルミ

方式を採用しています。この方式は、紫外吸光光度法では干
渉成分となる臭素イオンや金属イオンの影響を受けずに測
定できます。したがって、試料に海水が混入していても、共
存物質の影響を受けることなく測定することができます。 

海水を 2 倍に希釈した溶液に窒素化合物を 0.5 mgN/L（窒
素濃度が 0.5 mg/L）になるように添加したものを試料として、
総和法（手分析）、紫外吸光光度法（手分析）、熱分解・ケ
ミルミ法で測定しました。 

 
表 1 TNPC-4110 Plus 全窒素測定条件 

分析計 : 全窒素・全リン計 TNPC-4110 Plus 
測定項目 : 全窒素（TN） 
測定方法 : 熱分解 - 化学発光法（ケミルミ法） 
校正 : 0-2 mgN/L 硝酸カリウム水溶液による 2 点校正 

（フルスケール(FS)：2 mgN/L） 
試料 : 2 倍に希釈した自然海水に、0.5 mgN/L になるよう

に硝酸カリウムを添加した液 
 

 全窒素（TN）分析結果 
各分析法で測定した結果を表 2 に示します。総和法による

測定値を基準として、紫外吸光光度法および TNPC-4110 Plus
の測定値との差を分析計のフルスケール比として算出した
ものを表の右欄に示しています。紫外吸光光度法では大きな
値になり、海水に含まれる成分による干渉影響が出ているこ
とがわかります。一方、TNPC-4110 Plus では総和法とほぼ同
等の測定値になり、海水成分の影響を受けることなく測定で
きていることがわかります。 

 
表 2 全窒素 測定結果 

分析法 測定原理 測定結果 
（mgN/L） 

総和法との差 
（FS 比） 

手分析 総和法 0.59 ー 
手分析 紫外吸光光度法 0.84 +12.5％ 

TNPC-4110 Plus 熱分解・ケミルミ法 0.54 -2.5％ 
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FTIRとTGAによる5Gの普及を支える
フッ素樹脂の特性評価

 加熱環境下での化学構造、重量の変化を解析し、素材の特性を明らかにすることができます。
 ハイパフォーマンスATR GladiATRTMを用いることで、加熱環境を維持したまま効率的に測定が行えます。
 熱重量測定装置 TGA-50は試料の形状を問わず微小な質量変化を検出できるため、あらゆる素材に応用できます。

藤 里砂、⻑⻄ 敦子

フーリエ変換赤外分光光度計 IRTracer™-100／IRAffinity ™ -1S

はじめに
5G（第5世代移動通信システム）は、高速大容量、低遅

延、多数同時接続という高機能を特徴とする新たな通信シ
ステムです。5Gの活用により、例えば、IoTで集積したデー
タなどのビッグデータを瞬時に確認し、AIで分析や学習が
できます。これは、遠隔医療や在宅医療、自動運転、混雑
予測などの実現に繋がり、私たちの生活に新たな技術や
サービスをもたらします。

5Gの普及に向けては、スマートフォンなど各種端末に電
気特性の良い高周波用プリント基板が必要になります。そ
のため、従来の基板に使用されていたFR-4（ガラス布にエ
ポキシ樹脂を含侵させた材料で製造したプリント基板）や
ポリイミドを使用するガラスポリイミド基板に代わる新規
素材が注目されています。代表的なものが、LCP（Liquid
Crystal Polymer、液晶ポリマー）やフッ素樹脂です。本稿
では、フーリエ変換赤外分光光度計（FTIR）を用いてフッ
素樹脂を加熱したときの構造変化を、また熱重量測定装置
（TGA）を用いて加熱時の重量変化を評価しました。

図 1 PTFEの構造

フッ素樹脂
フッ素樹脂はフッ素を含むオレフィンを重合して得られ

る合成樹脂の総称です。この素材は、比誘電率や吸湿性が
低く、絶縁性、温度特性にも優れていることから、高周波
用プリント基板に採用され、5Gの普及を支えています。

実験には、フッ素樹脂の一つであるPTFE（ポリテトラフ
ルオロエチレン）を使用しました。図1にPTFEの構造を示し
ます。

図 3 GladiATRTM図 2 IRTracerTM-100

装置 :   IRTracer-100
GladiATR（ダイヤモンドプリズム）

分解 :   4 cm-1

積算回数 :   40
波数範囲 :   4,000〜400 cm-1

アポダイズ関数 :   SqrTriangle
検出器 :   DLATGS

表1 測定条件

FTIRによる加熱時の構造変化の評価
FTIRを用いて、加熱時のPTFEの構造変化を評価しました。

測 定 に は 、 図 2 に 示 す IRTracer-100 と 、 図 3 に 示 す PIKE
Technologies社製ハイパフォーマンスATR GladiATRを用い
ました。測定条件を表1に示します。

GladiATRは、高いスループット、押さえつけの圧力、幅
広い測定波数範囲や高温加熱に対応できるオプションクリ
スタルプレートなどを兼ね備えたATRアクセサリーです。
加熱プレートの最大温度は210℃、300℃の2種類で、本実
験では300℃タイプを使用しました。温度コントローラーは
PCでコントロールできるプログラムタイプも用意されてい
ます。

50010001500200030004000
cm-1

Abs

PTFEを200℃で30分間、300℃で60, 120, 180分間加熱し、
その構造変化を確認しました。各赤外スペクトルの重ね描
きを図4に示します。

PTFEを300℃で180分間加熱した場合にも、主要なピーク
の変化や酸化を示すピークは見られませんでした。これは
化学構造の変化が起きていないことを示しており、PTFEが
耐熱性に優れた素材であることを裏付ける結果と言えます。

図 4 PTFEの赤外スペクトル

加熱なし

200℃, 30分間

300℃, 60分間

300℃, 120分間

300℃, 180分間
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图 1 PTFE 的结构

图 2 IRTracerTM-100 图 3 GladiATRTM

图 4 PTFE 的红外光谱
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� ハイパフォーマンスATR GladiATRTMを用いることで、加熱環境を維持したまま効率的に測定が行えます。
� 熱重量測定装置 TGA-50は試料の形状を問わず微小な質量変化を検出できるため、あらゆる素材に応用できます。

藤 里砂、長西 敦子

フーリエ変換赤外分光光度計 IRTracer™-100／IRAffinity ™ -1S

�はじめに
5G（第5世代移動通信システム）は、高速大容量、低遅

延、多数同時接続という高機能を特徴とする新たな通信シ
ステムです。5Gの活用により、例えば、IoTで集積したデー
タなどのビッグデータを瞬時に確認し、AIで分析や学習が
できます。これは、遠隔医療や在宅医療、自動運転、混雑
予測などの実現に繋がり、私たちの生活に新たな技術や
サービスをもたらします。

5Gの普及に向けては、スマートフォンなど各種端末に電
気特性の良い高周波用プリント基板が必要になります。そ
のため、従来の基板に使用されていたFR-4（ガラス布にエ
ポキシ樹脂を含侵させた材料で製造したプリント基板）や
ポリイミドを使用するガラスポリイミド基板に代わる新規
素材が注目されています。代表的なものが、LCP（Liquid
Crystal Polymer、液晶ポリマー）やフッ素樹脂です。本稿
では、フーリエ変換赤外分光光度計（FTIR）を用いてフッ
素樹脂を加熱したときの構造変化を、また熱重量測定装置
（TGA）を用いて加熱時の重量変化を評価しました。

図 1 PTFEの構造

�フッ素樹脂
フッ素樹脂はフッ素を含むオレフィンを重合して得られ

る合成樹脂の総称です。この素材は、比誘電率や吸湿性が
低く、絶縁性、温度特性にも優れていることから、高周波
用プリント基板に採用され、5Gの普及を支えています。

実験には、フッ素樹脂の一つであるPTFE（ポリテトラフ
ルオロエチレン）を使用しました。図1にPTFEの構造を示し
ます。

図 3 GladiATRTM図 2 IRTracerTM-100

装置 :   IRTracer-100
GladiATR（ダイヤモンドプリズム）

分解 :   4 cm-1

積算回数 :   40
波数範囲 :   4,000～400 cm-1

アポダイズ関数 :   SqrTriangle
検出器 :   DLATGS

表1 測定条件

�FTIRによる加熱時の構造変化の評価
FTIRを用いて、加熱時のPTFEの構造変化を評価しました。

測 定 に は 、 図 2 に 示 す IRTracer-100 と、 図 3 に 示 す PIKE
Technologies社製ハイパフォーマンスATR GladiATRを用い
ました。測定条件を表1に示します。

GladiATRは、高いスループット、押さえつけの圧力、幅
広い測定波数範囲や高温加熱に対応できるオプションクリ
スタルプレートなどを兼ね備えたATRアクセサリーです。
加熱プレートの最大温度は210℃、300℃の2種類で、本実
験では300℃タイプを使用しました。温度コントローラーは
PCでコントロールできるプログラムタイプも用意されてい
ます。
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PTFEを200℃で30分間、300℃で60, 120, 180分間加熱し、
その構造変化を確認しました。各赤外スペクトルの重ね描
きを図4に示します。

PTFEを300℃で180分間加熱した場合にも、主要なピーク
の変化や酸化を示すピークは見られませんでした。これは
化学構造の変化が起きていないことを示しており、PTFEが
耐熱性に優れた素材であることを裏付ける結果と言えます。

図 4 PTFEの赤外スペクトル

无加热

200℃, 30分钟

300℃, 60分钟

300℃, 120分钟

300℃, 180分钟

表 1 测定条件

装置 : IRTracer-100
GladiATR（金刚石棱镜）

分辨率 ： 4 cm-1

扫描次数 ： 40

波数范围 ： 4,000 ～ 400 cm-1

切趾函数 ： SqrTriangle

检测器 ： DLATGS
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图 5 TGA-50

图 6 PTFE 在空气中的 TG 测定结果

■  使用 TGA评价加热过程的重量变化
使用岛津 TGA-50（图 5 所示）评价了加热时 PTFE 的重量变

化。测定条件如表 2 所示。
TGA-50 以恒定升温速率，测定加热过程发生的重量变化，

可以评价蒸发、分解、气体吸附和脱离、脱水等。TGA-50 的测
定范围为室温 ~1,000℃。

将 PTFE 材料从 30℃（室温）加热至 700℃，观察了其重量变化。
PTFE 材料在空气中的失重百分比数据 TGA 测定结果如图 6 所示。
PTFE 减量 5%、10% 时的温度分别为 529.59 ℃、542.44℃。根
据 PTFE 在 500℃左右没有重量变化一点可以得出，其分解温度较
高，热稳定性较好。

IRTracer 及 IRAffinity 是岛津制作所株式会社在日本及其他国家所使用的商标。
GladiATR 是 PIKE Technologies 公司的商标。

■  结论
使用 FTIR 解析 PTFE 在加热环境下的结构变化，使用 TGA 解

析加热过程下重量变化，从多角度评价了材料材料的温度特性。
可以预见，在 5G 的普及过程中新材料将广泛应用于各种终

端的电路板，对于其使用性能的评价也必不可少：使用 FTIR 可以
评价材料加热劣化状态，使用 TGA 可以评价材料热稳定性和分解
温度。
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TGAによる加熱時の重量変化の評価
TGAを用いて、加熱時のPTFEの重量変化を評価しました。

図5に示すTGA-50を用いました。測定条件を表2に示します。
TGA-50では、試料の温度を一定の速度で変化させ、その

時起こる質量変化を測定することで、蒸発、分解、ガスの
吸着・脱着、脱水などを評価することが可能です。TGA-50
の測定温度範囲は、室温〜1,000℃です。

PTFEを30〜700℃まで加熱し、その重量変化を確認しま
した。PTFEの空気中でのTG測定結果を図6に示します。

PTFE の 5%, 10% 減 量 時 の 温 度 は そ れ ぞ れ 529.59 ℃ 、
542.44℃でした。PTFEは500℃前後まで重量が変化していな
いことから、分解温度が高く、熱安定性が高いことが明ら
かになりました。

図 6 PTFEの空気中でのTG測定結果

図 5 TGA-50

装置 :   TGA-50
試料量 :   24.470 mg
雰囲気ガス :   空気
ガス流量 :   40 ml/min
測定温度範囲 :   30〜700℃

表2 測定条件

まとめ
PTFEの加熱環境下における構造変化をFTIRにより、重量

変化をTGAにより解析し、素材の温度特性を多角的に評価
することができました。

5Gの普及に向けて各種端末の基板への使用が期待される
新規素材の評価には、FTIRによる加熱劣化状態の解析や、
TGAによる分解温度や分解挙動の解析が有効です。
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試料名： PTFE
試料量： 24.470[mg]
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ガス流量： 40[ml/min]
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装置 ： TGA-50

试样量 ： 24.470 mg

环境气体 ： 空气
气体流量 ： 40 ml/min

测定温度范围 ： 30 ～ 700℃
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