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研究成果の概要： 
 顕微ラマン分光分析用のサーモグラフィカメラ及び温度制御システムの改良を図り、より詳
細に微小領域の温度変化を観測することを目的とした。サーモグラフィカメラは小型で高解像
度のものに変更した。温度制御システムは、測定試料全体の温度が均一となるように密閉でき
る試料室を作製した。ペルチェ素子の放熱方法を水冷に変更し、温度制御範囲を-10 ℃～
+120 ℃とした。作成した温度制御システムにより、試料温度をコントロールした in-situ測定
が可能となり、測定条件の拡張を達成することができた。 
 
 
研究成果の学術的意義や社会的意義 
 申請者の所属部署では、顕微レーザーラマン分光装置（日本分光 NRS-5100）を共通機器と
して運用している。これまで装置利用者からの温度制御に関する相談や要望に関して十分な対
応ができていなかったが、本研究により、装置利用者の温度制御測定に活用できるようになっ
た。さらに、ラマン分光分析における物質構造の温度依存性をより定量的に評価することが可
能になったことから、研究支援の幅を広げることに繋がった。 
 
 
研究分野：分析化学、分子分光学 
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１．研究の目的 

顕微レーザーラマン分光装置は、試料にレーザー光を照射した時に発生するラマン散乱光を
測定し、物質の構造を解析する装置である。物質構造の温度依存性を観測するための冷却加熱
ステージは市販されているが、高価であり、且つ測定可能な試料サイズが限定される。また、
測定にはレーザー光による試料の温度上昇も影響するが、レーザー光の照射部分の温度を確認
する機能はない。このような背景から、申請者はレーザー光による試料の温度変化を考慮した
上で温度調整をしながら測定ができる手法を検討し、サーモグラフィカメラを付帯設備とした
温度制御システムを開発した。その結果、市販品よりも測定可能な試料サイズの範囲は広がっ
た。また、レーザー光の照射部分の温度変化を観測でき、試料の温度依存性評価も可能になっ
た。しかし、開発したシステムには以下のような問題が生じた。 
・レーザー光の照射範囲は µm単位で制御できるが、 現在のサーモグラフィカメラは解像度
が低く、微小領域の鮮明な温度変化の観測が難しい。 
・ペルチェ素子の発熱側の熱が籠りやすく、空冷での放熱方法では試料を 10 ℃までしか下
げることができない。 
・測定試料が大気開放のため設定可能温度が 10 ℃～60 ℃と狭く、測定試料全体の温度も不
均一と予想される。 
そこで、本研究では上記の問題点を改善するためにサーモグラフィカメラおよび温度制御シ

ステムの改良を図り、顕微ラマン分光分析において、より詳細に微小領域の温度変化を観測で
きるようにすることを目的とした。 
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図 2. 冷却時のアルミ板表面の 

 サーモグラフィカメラ画像 

図 1. 改良後の温度制御システム 

 
２．研究成果 
（1）サーモグラフィカメラと温度制御システムの改良 
サーモグラフィカメラは小型で高解像度（320×240 pixel）のものに変更した。温度制御シ

ステムは、ペルチェ素子の放熱方法を水冷に変更し、温度制御範囲を-10 ℃～+120 ℃とした。
次に、測定試料全体の温度が均一となるように密閉できる試料室（185×110×55 mm）を作製し
た（図 1）。試料室のカバーの上面には、石英ガラスを取り付けガラス窓越しの測定を可能にし
た。また、試料室には継手と開閉バルブを取り付け、冷却した際の試料室内の結露を防ぐため
に、不活性ガス（窒素等）でパージしながら測定ができるようにした。 

温度制御システムのペルチェ素子の放熱方法を水冷にしたことで、試料台温度を-10 ℃まで
冷却することが可能になった。冷却時のアルミ板表面の温度をサーモグラフィカメラで撮影し
た画像を図 2に示す。 

（2）温度制御システムを用いた顕微ラマン分光測定 
 本システムを用いて、超純水を測定対象試料として，アルミ板温度を-10 ℃～60 ℃まで
10 ℃ずつ温度を変化させ測定を行った。-10 ℃の時のピーク波数は 3200 cm-1、60 ℃の時は
3214 cm-1となり、温度の変化とともにピークが高波数側にシフトすることが確認された（図 3）。 
また、接着剤の主成分であるシアノアクリレートを室温（18 ℃）と 35 ℃に加熱した状態で

1分おきに 80分間連続測定し観測を行った。室温では約 50分後から C=C結合のピーク（1615 cm-1

付近）が徐々に減少し、35 ℃に加熱した場合は約 3分後には C=C結合のピークの減少が確認さ
れた（図 4）。シアノアクリレートは硬化するにつれて C=C 結合のピークが減少することから、
温度制御による硬化速度の時間変化を観測することができた。 
 本研究で作成した温度制御システムにより、試料温度をコントロールした in-situ測定が可
能となり、測定条件の拡張を達成することができた。今後は、多様な試料（グラファイト等の
炭素材料、炭化ケイ素（SiC）等の半導体材料、タンパク質等の生体試料など）について温度制
御化で in-situ測定を行い、測定結果のデータベース構築を進める予定である。 

 
 
 

図 3. 超純水を測定した時の温度による 

ピーク波数の変化 
図 4. シアノアクリレートの 

硬化速度の時間変化 
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