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中・遠赤外領域における絶対反射率測定の検討  
 

 ○中島 敏晴 *1)、中村 広隆 *1)、海老澤 瑞枝 *1)  

 
１．はじめに  
 都産技研では、赤外分光反射率測定の依頼試験として、2.0～20.0μm の波長域において

正反射率と全反射率測定の二つの方法で対応している。依頼品は光学機器に組み込まれる

ミラーをはじめとして、家電製品に使われる反射板や住宅建材用反射フィルムなどがある。

測定では、リファレンスに市販品の金ミラーを使用し、この金ミラーの反射率を 100％と

したときの、サンプルの相対反射率で評価している。しかし、正確な反射率測定において

は、標準反射板の整備が不可欠であるが、2.0μm より長波長域での標準反射板が国内では

整備されていない。そこで、依頼試験で使用する値付された基準反射板の整備を進めるた

めに、市販品の金ミラーの絶対正反射率の評価を行ったので、その結果について報告する。  
 
２．実験方法  
 絶対反射率測定用アクセサリ（以下、 STAR 
GEM®、（株）システムズエンジニアリング製）

を、都産技研所有の FT-IR と組み合わせて、市

販の金ミラーやアルミミラーについて評価を行

った。測定データの信頼性を検証する方法とし

て、理科年表掲載の金属の反射率データおよび

文献（Palik）掲載の金やアルミなど金属材料の

屈折率 n や消衰係数 k を計算式に代入して算出

した反射率と比較した。いずれも入射角 0 度に

おける反射率のため、（1）式を用いて入射角  
10 度における反射率との比較を行った（図 1）。
なお、この測定では入射角が小さく、ｓ偏光反

射率≒ｐ偏光反射率と見なせるので、ここでは

ｓ偏光反射率を比較対象とした。  
 

（1）  
 
 

(Rs：s 偏光反射率、θ：入射角、 N：複素屈折率(n+ik))   

 
３．結果・考察  
（1）式で求めた、入射角 0 度と 10 度の反射率の比

較結果から、偏差は 0.03％以下と小さく、入射角の  
違いによる反射率への影響は、実用上無視できる。  

市販金ミラーの STAR GEM®による特性評価（図 2）の結果、再現性は約 2.0～20.0μm の

波長域で±0.5％以内であった。また、理科年表掲載値（波長域 2.0～10.0μm）との差は±

0.5％以内、計算値（波長域 2.0～9.9μm）との差は±0.6％以内であった。  
 
４．まとめ  

本研究では、STAR GEM®による中・遠赤外領域における絶対反射率測定手法が、約 2.0
～20.0μm において、±0.5％以内の再現性の良い測定が可能であることが分かった。  

今後は、さらに測定データの信頼性向上を図ることで、値付けした基準反射板を整備し、

分光反射率測定の依頼試験業務に活用していく。  
 

*1)光音技術グループ  
H22.10～H23.9 【基盤研究】遠赤外線領域における分光反射率の測定精度向上  
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図 2. 市販金ミラーの絶対反射率  

図 1. 入射角 0 度と 10 度の反射率比較
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有機ハロゲン・硫黄分析検量線作成用物質の開発 

 
 ○菊池 有加 *1)、上野 博志 *2)、峯 英一 *3)、長島 潜 *4)  

 
１．はじめに  

環境問題や RoHS 規制などを背景に、有害物質として有機ハロゲン化合物の使用が制限

されており、製品中の有機ハロゲン量を測定する迅速で精度の良い分析法が求められてい

る。有機ハロゲン・硫黄自動分析装置を用いた定量分析では、各ハロゲン・硫黄について

含有量が既知の試料による検量線作成が必要となる。我々は、1 分子にハロゲン（F、Cl、
Br、I）・硫黄（S）の 5 元素を含む検量線作成物質を提案してきた。この化合物を用いるこ

とで、一度に 5 元素の検量線が作成できるため、検量線作成時間は約 1/4 程度に短縮され

る。しかし、これまで提案してきた化合物は、長時間の反応やカラムクロマトグラフィに

よる煩雑な精製過程を要し、収率が低かった。本研究では、合成・精製方法の簡略化およ

び高収率化を目的とし、提案してきた化合物の新規構造異性体の合成法を検討した。また、

この新規化合物についてハロゲン硫黄自動分析装置による評価をした。  
 
２．実験方法  

図 1 に合成スキームを示す。ハロゲン化アニリン（ a）3 mmol をピリジン 3 ml に溶解

させた溶液に、ハロゲン化ベンゼンスルホニルクロリド（b）3 mmol をピリジン 4 ml
に溶解させた溶液を 25℃で滴下した。24 時間撹拌後、反応液を 1 mol/l の HCl 水溶液

40 ml に加え 2～3 時間撹拌し、反応を停止させ、析出物を得た。析出物をろ別し、水

で洗浄した。析出物を真空乾燥し、粗結晶を得た。粗結晶をトルエンおよびヘキサンで

再結晶し精製した。得られた化合物について、HPLC により純度を、FT-IR、NMR により

構造確認を行った。  
 
 
 
 
 
 
 

 
図 1. 5 元素同時検量線作成物質の合成スキーム  

３．結果・考察  
各種スルホンアミドの粗結晶の HPLC の結果より、目的化合物（ c）に加え、副生成物を

確認した。FT—IR および NMR 測定結果より、副生成物は、アニリン化合物 1 分子にスル

ホニルクロリド化合物が 2 分子結合した構造（d）であることが示唆された。副生成物の生

成が少なく、再結晶法により高純度化可能な化合物を選出した。この化合物の収率は、従

来の化合物の約 1.5 倍だった。また、反応時間も従来の 72 時間から 24 時間へ大幅に短縮

した。ハロゲン硫黄自動分析装置により、目的化合物（ c）を元素分析した結果、各元素で

理論値と良好に一致した。  
 
４．まとめ  
 合成法が簡便で収率の良い、新規ハロゲン（F、Cl、Br、 I）・硫黄（S）の 5 元素を含む

検量線作成物質を提案し、検量線作成物質として利用可能であることを示した。  
 

*1)材料技術グループ、*2)高度分析開発セクター、*3)表面技術グループ、*4)株式会社ナッ

クテクノサービス  
H20.10～H22.10 【共同研究】有機ハロゲン・硫黄分析における検量線作成用物質の合成法と分析方法の確立 

（ c）  
分子式：C1 2H7BrClFINO2S 
分子量： 490.5 

（ a）  （ b）  （d）  
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