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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　プリズムを試料ステージ上の試料に接触させ、赤外光を前記プリズムを介して試料表面
に向けて全反射臨界角以上の入射角で照射して、試料表面で反射された赤外光の吸収スペ
クトルを測定するＡＴＲ測定モードをもつ赤外顕微鏡において、
　前記プリズムを介さない観測モードで、プリズムの空間分解能よりも幅の小さい線状試
料を観測し、前記線状試料が観察視野中心を横切るように試料ステージを位置決めしたと
きの試料ステージの座標と、その状態から試料を９０°回転させ、再び前記線状試料が観
察視野中心を横切るように試料ステージを位置決めしたときの試料ステージの座標とから
試料観測位置座標を求めるステップと、
　ＡＴＲ測定モードで前記線状試料を測定し、前記線状試料をその幅方向に走査して線状
試料が検出されたときの試料ステージの座標と、その状態から試料を９０°回転させ、再
び前記線状試料をその幅方向に走査して線状試料が検出されたときの試料ステージの座標
とからＡＴＲ測定モードでの試料の測定位置座標を求めるステップとを備えて、
　前記試料観測位置座標と前記測定位置座標との間のずれ量を求め、ＡＴＲ測定モードで
の試料測定時に試料観測位置座標とそのずれ量に基づいて試料の測定位置を確定する方法
。
【請求項２】
　プリズムを試料ステージ上の試料に接触させ、赤外光を前記プリズムを介して試料表面
に向けて全反射臨界角以上の入射角で照射して、試料表面で反射された赤外光の吸収スペ
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クトルを測定するＡＴＲ測定モードをもつ赤外顕微鏡において、
　前記プリズムを介さない観測モードでの試料観測位置と、ＡＴＲ測定モードでの試料測
定位置とのずれ量を記憶しておく記憶部と、
　ＡＴＲ測定モード時には前記試料観測位置と試料測定位置とが一致するように前記記憶
部に記憶されているずれ量だけ前記試料ステージを移動させるステージ移動制御部とを備
えたことを特徴とする赤外顕微鏡。
【請求項３】
　前記記憶部に記憶するずれ量として、請求項１に記載の方法における観測位置座標と測
定位置座標との差を用いる請求項２に記載の赤外顕微鏡。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、試料に赤外光を照射し、その反射光又は透過光の吸収スペクトルから試料の
分光分析を行なう赤外顕微鏡に関し、特にプリズムを試料に接触させ、赤外光をそのプリ
ズムを介して試料表面に向けて全反射臨界角以上の入射角で照射して、試料表面で反射さ
れた赤外光の吸収スペクトルを測定する全反射吸収（ＡＴＲ：Attenuated Total Reflect
ance）によるＡＴＲ測定モードをもつ赤外顕微鏡に関する。
【背景技術】
【０００２】
　全反射吸収を利用した試料の分析法（ＡＴＲ法）では、試料よりも大きい屈折率を有す
るプリズム（ＡＴＲプリズム）に試料を接触させ、赤外光を試料の表面に向けて全反射臨
界角以上の入射角で照射する。赤外光はＡＴＲプリズムに入射した後、ＡＴＲプリズムと
試料との境界面で全反射される。この全反射の際、赤外光は境界面をわずかに（測定赤外
光の波長の数分の１）越えて試料側へ侵入し、試料の表面部分で固有の吸収を受ける。こ
のように試料表面で反射された赤外光の吸収スペクトルを測定することにより、試料表面
の分析を行なうことができる。
【０００３】
　赤外顕微鏡－ＡＴＲ法では、セレン化亜鉛、ダイヤモンド、ゲルマニウムなどの全反射
プリズムを反射対物鏡の先端に取り付け、これに測定試料を押し付けることにより全反射
スペクトルを測定する方法が主流である。
【０００４】
　セレン化亜鉛やダイヤモンドをプリズムとしている場合はこれらが可視光を透過するた
め、プリズム越しに試料の顕微鏡観測が行なえるが、ゲルマニウムなど可視光を透過しな
いプリズムを用いた場合は、プリズムを移動させたり、他の観測レンズなどで試料の顕微
鏡観測を行なったりする（特許文献１参照。）。
【０００５】
　また、反射対物鏡としてカセグレン鏡を使用した場合、反射対物鏡に対するプリズムの
位置は、試料がプリズムと接触していない状態での反射光量が最も多くなる位置に調整さ
れるのが一般的である。
【特許文献１】特開平１０－３２５７９２号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　ゲルマニウムなど可視光を透過しないプリズムを用いたＡＴＲ反射対物鏡では観測した
試料位置とプリズムが接触し実際に測定する試料測定位置とに差異が生じる。
　また、反射対物鏡としてカセグレン鏡を使用した場合は、カセグレン鏡の構造上、反射
光量による調整で両者のずれはある程度小さくすることができるが、完全に一致させるこ
とは困難であり、通常、１０～１００μｍもしくはそれ以上のずれが生じる。
　このため、この差異よりも小さい試料を測定しようとした際に別の位置の測定をするこ
とになり、有用な結果が得られないことになる。
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　また、測定した位置を正確に把握できない。
【０００７】
　本発明の第１の目的は、ＡＴＲ法で実際に測定する試料測定位置を確定できる方法を提
供することである。
　本発明の第２の目的は、ＡＴＲ法以外で観測した試料観測位置とＡＴＲ法でプリズムが
接触し実際に測定する試料測定位置とのずれをなくすことのできる赤外顕微鏡を提供する
ことである。
【課題を解決するための手段】
【０００８】
　第１の目的を達成するための本発明の方法は、線状の微小物を走査し測定することによ
り、実際に測定する試料位置を検知する。すなわち、本発明の方法は、プリズムを試料ス
テージ上の試料に接触させ、赤外光を前記プリズムを介して試料表面に向けて全反射臨界
角以上の入射角で照射して、試料表面で反射された赤外光の吸収スペクトルを測定するＡ
ＴＲ測定モードをもつ赤外顕微鏡において、次の第１と第２のステップを備えて試料の測
定位置を確定する方法である。
【０００９】
　第１ステップは、プリズムを介さない観測モードで、プリズムの空間分解能よりも幅の
小さい線状試料を観測し、前記線状試料が観察視野中心を横切るように試料ステージを位
置決めしたときの試料ステージの座標と、その状態から試料を９０°回転させ、再び前記
線状試料が観察視野中心を横切るように試料ステージを位置決めしたときの試料ステージ
の座標とから試料観測位置座標を求めるステップである。
【００１０】
　第２ステップは、ＡＴＲ測定モードで前記線状試料を測定し、前記線状試料をその幅方
向に走査して線状試料が検出されたときの試料ステージの座標と、その状態から試料を９
０°回転させ、再び前記線状試料をその幅方向に走査して線状試料が検出されたときの試
料ステージの座標とからＡＴＲ測定モードでの試料の測定位置座標を求めるステップであ
る。
【００１１】
　ここで、プリズムの空間分解能とは実際に測定した部分の大きさをいう。仮に試料との
接触面が直径１００μｍのプリズムを用い、得られたスベクトルがプリズムと接触した試
料部分全てからの情報であった場合は、プリズムと接触した大きさ、すなわち１００μｍ
が空間分解能となるが、プリズムと接触した試料部分の特定の一部からの情報であった場
合はその一部の大きさが空間分解能となる。この空間分解能は、プリズムの形状、赤外光
束の大きさ（アパーチャサイズ）などにより決まる。
【００１２】
　第２の目的を達成する本発明の赤外顕微鏡は、プリズムを試料ステージ上の試料に接触
させ、赤外光を前記プリズムを介して試料表面に向けて全反射臨界角以上の入射角で照射
して、試料表面で反射された赤外光の吸収スペクトルを測定するＡＴＲ測定モードをもつ
赤外顕微鏡であり、前記プリズムを介さない観測モードでの試料観測位置と、ＡＴＲ測定
モードでの試料測定位置とのずれ量を記憶しておく記憶部と、ＡＴＲ測定モード時には前
記試料観測位置と試料測定位置とが一致するように前記記憶部に記憶されているずれ量だ
け前記試料ステージを移動させるステージ移動制御部とを備えている。
【００１３】
　すなわち、観測した試料位置とプリズムが接触し実際に測定する試料位置とのずれを赤
外顕微鏡にフィードバックすることにより、観測し設定した位置が測定位置にくるように
試料ステージを自動的に移動させる。
【００１４】
　観測した試料位置とプリズムが接触し実際に測定する試料位置とのずれをあらかじめ求
めておく。例えば、観測位置の中心を原点（０，０）とし、プリズムが接触し実際に測定
する試料位置を（Ｘ．Ｙ）とした場合、このＸとＹの値を赤外顕微鏡に記憶させておく。
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赤外顕微鏡を観測モードからＡＴＲ測定モードに切り替えた際や補正機能を動作させる指
示を赤外顕微鏡に与えた際に、試料ステージはあらかじめ記憶されているＸ、Ｙの値分だ
け移動することにより観測位置中心と測定位置とが一致するようになる。
　前記記憶部に記憶するずれ量はどのような方法で求めたものでもよいが、その１つの方
法は本発明の方法における観測位置座標と測定位置座標との差を用いることである。
【発明の効果】
【００１５】
　本発明の方法によれば、ＡＴＲ測定モードで実際に測定する位置を明確にすることによ
り、測定位置を正確に把握することができるため、測定結果に対する信頼性が向上すると
ともに、これまで測定が困難であった観測位置と測定位置のずれ量よりも小さな材料又は
領域の測定が簡便に行なえるようになる。
【００１６】
　本発明の赤外顕微鏡によれば、観測位置と測定位置とが一致することにより赤外顕微鏡
－ＡＴＲ測定の位置精度が向上し、これまで測定の困難であった微小物や微小領域の測定
が簡便かつ容易に行なえるようになる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１７】
　図１に一実施例の赤外顕微鏡の全体の光学系を示す。ただし、ここでは、ＡＴＲプリズ
ムの図示は省略し、後の図２で説明する。
　２は赤外測定を行なう際の測定モードを透過モードか反射モードかに切り換える透過／
反射切換え鏡であり、透過／反射切換え鏡２には図示されていないＦＴＩＲ（フーリエ変
換赤外分光光度計）の干渉計から赤外光が導かれる。赤外反射分光測定モードのために切
換え鏡２からの赤外光をカセグレン鏡からなる反射対物鏡１０の光軸上に導くために、平
面鏡４、球面鏡６及びハーフミラー８が設けられている。反射対物鏡１０の焦点が試料上
の位置１４にくるように、反射対物鏡１０の下部には試料ステージ１２が設けられている
。
　試料ステージ１２はステージ移動制御部５０により水平面内でのＸ，Ｙ方向に移動させ
られる。
【００１８】
　赤外透過分光測定モードのために切換え鏡２からの赤外光を試料の下面から透過させる
ために、顕微鏡下部に平面鏡２８、球面鏡３０、ピンホール３１、平面鏡３２及びコンデ
ンサ鏡３４が設けられている。
【００１９】
　反射対物鏡１０で試料上に照射された赤外光による反射赤外光又は試料を透過した赤外
光は再び反射対物鏡１０で集光される。反射対物鏡１０で集光された赤外光を赤外検出器
のＭＣＴ検出器２６に導くために、反射対物鏡１０の上部に可変アパーチャ１６、平面鏡
２０，２２、及び軸外し楕円面鏡２４が設けられている。
【００２０】
　可視反射観測モードで試料に可視光を照射するために、上部にハロゲンランプ３６、レ
ンズ系３８、反射照明光導入用ハーフミラー４０が設けられており、ハーフミラー４０か
ら平面鏡１８、反射対物鏡１０を経て可視光が試料に入射する。可視透過観測モードで試
料に可視光を透過させるため、下部にハロゲンランプ４２、透過照明光導入用平面鏡４３
が設けられており、平面鏡４３から平面鏡３２、コンデンサ鏡３４を経て可視光が試料を
透過する。
【００２１】
　試料ステージ１２及び反射対物鏡１０の部分を図２に示す。試料ステージ１２上に載置
された試料５４上にＡＴＲプリズム６０が配置されている。ＡＴＲプリズム６０は試料側
に球面状接触面をもち、プリズムホルダ６２に保持されている。ＡＴＲプリズム６０の直
径は２～５ｍｍ程度である。プリズムホルダ６２は水平方向にスライドできるようになっ
ており、ＡＴＲプリズム６０を試料５４から外した可視観測モード又はプリズムを使用し
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ない通常の赤外測定モード（ａ）と、ＡＴＲプリズム６０を試料５４に接触させたＡＴＲ
測定モード（ｂ）とに切り替えることができるようになっている。
【００２２】
　図１に戻って説明すると、５２は記憶部で、プリズム６０を介さない観測モードでの試
料観測位置と、ＡＴＲ測定モードでの試料測定位置とのずれ量を記憶しているものである
。ステージ移動制御部５０は、ＡＴＲ測定モード時には試料観測位置と試料測定位置とが
一致するように記憶部５２に記憶されているずれ量だけ試料ステージ１２を移動させるよ
うに、試料ステージ１２の移動を制御する。
【００２３】
　次に、図３により本実施例の動作を説明する。
　通常の赤外顕微鏡測定（透過、正反射）では測定対象を顕微鏡視野の中央に移動させ、
測定対象の大きさに合わせてアパーチャ１６を開閉、回転させる。それにより、アバーチ
ヤ開口部にある測定対象を透過又は反射した光のみが検出器２６に到達し、それ以外の光
は遮蔽されるため、測定対象のスペクトルが得られる。アパーチャ１６の開口中心と観測
視野の中心とにずれがあっても、観測においてアパーチャ１６の状態を確認できるため、
それに合わせて測定対象の位置を調整することができる。
【００２４】
　それに対し赤外顕微鏡－ＡＴＲ測定では、図３（Ａ）に示されるように、アパーチャ１
６の設定とは別にプリズム６０と接触した位置のスペクトルが得られるため、観測視野Ｓ
中心又はアパーチャ開口中心（図中で符号Ｔで示された位置）とプリズム６０の接触位置
中心（図中で符号Ａで示された位置）とが一致している場合は測定対象を正確に測定する
ことができるが、両者に測定対象以上のずれがある場合は測定対象と異なった位置の測定
をすることになり、正確なスペクトルが得られない。
【００２５】
　本発明では、あらかじめ確認しておいた両者のずれ（Ｘ，Ｙ）を記憶部５２に記憶させ
ておき、試料ステージ１２を自動的に移動させて、（Ｂ）に示されるように補正するため
、常に観測視野Ｓ中心又はアパーチャ開口中心Ｔとプリズム６０の接触位置中心Ａとが一
致した状態を実現し、その結果、測定対象の正確な測定が行なえるようになる。
【００２６】
　図４に、本実施例により、ガラス上に直径１０μｍの樹脂ビーズ（スチレン系）を乗せ
た試料を測定したスペクトルを示す。測定に用いたＡＴＲ対物鏡は試料との接触面が曲面
のゲルマニウムプリズムを搭載したもので、その空間分解能は約２０μｍのものである。
このため、ビーズの測定結果はガラスによる影響を受けてはいるものの、はっきりとスチ
レン系のＡＴＲスペクトルを表している。
【００２７】
　ＡＴＲプリズムによる測定位置を確定する方法の実施例を説明する。
　図５（Ａ）に示すように、プリズムの空間分解能よりも幅の小さい線状の試料７０を顕
微鏡の試料ステージ１２上に固定し、試料ステージ１２を動かすことによりその線状試料
７０の幅方向に移動させ、各位置でのＡＴＲスペクトルを測定していく。図で四角の枠は
観察視野を表わしており、試料ステージ１２の移動により線状試料７０が矢印の方向に移
動していく。移動量は線状試料７０の線幅と同じかそれよりも小さくする．移動と測定を
繰り返すことにより線状試料のＡＴＲスペクトルが得られる位置を探す。線状試料のＡＴ
Ｒスペクトルが得られる位置が確認できたら、そのときの線状試料のある位置（線上）７
０ａに実際に測定する位置が存在する。そのときの試料ステージ１２の座標を求めておく
。
【００２８】
　次に、（Ｂ）に示されるように、試料５４を９０°回転させることにより線状試料７０
を９０°回転させ、同様の操作を繰り返して再度線状試料７０のＡＴＲスペクトルが得ら
れる位置７０ｂを確認し、そのときの試料ステージ１２の座標を求めておく。
　以上の結果、得られた２つの線７０ａと７０ｂの交わる点がプリズム６０が試料と接触
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し実際に測定するポイントである。その位置は上の（Ａ），（Ｂ）の２つのステップで得
られた試料ステージの座標から求めることができる。
【００２９】
　線状試料としては、ラップフィルム（厚さ約１０μｍ）や厚さ１０μｍ前後の層を持つ
多層フィルムをエポキシなどの樹脂で包埋し、ミクロトームなどで切断して作製したフィ
ルム断面を用いることができる。フィルムの種類は特に問わない。フィルムのスペクトル
と隣り合った物質のスペクトルとの違いが明確なものであればよい。また、フィルターな
どの上にプレスされた繊維でも同様に使える。
【００３０】
　図６は塩化ビニリデンフィルムＦ（厚さ約１０μｍ、幅約５０μｍ）を２種類のエポキ
シ系樹脂Ｒ１，Ｒ２で包埋し、ミクロトームで幅方向に切断して断面が出るように作製し
た線状試料の顕撤鏡写真であり、枠で囲まれた試料（包埋されている塩化ビニリデンフィ
ルム断面）のサイズは１０μｍ×５０μｍである。
【００３１】
　図７はこの線状試料をフィルムの幅方向に移動させて得られるＡＴＲスペクトルを示し
たものである。包埋樹脂１，２とフィルムで識別できるスペクトルが得られており、この
線状試料を用いることにより、図５に示した方法でＡＴＲ測定モードでの測定位置を求め
ることができる。
　プリズムを介さない観測モードで、可視光により、又は赤外光により試料観測位置を求
める方法も、図５と同様に行なうことができる。
【産業上の利用可能性】
【００３２】
　本発明赤外顕微鏡を用いた赤外分光分析は、物質の同定分析のために広く利用すること
ができる。例えば化学物質、医薬品、電子材料など、有機物に限らず、無機物に対しても
広く利用することができる。
【図面の簡単な説明】
【００３３】
【図１】一実施例の赤外顕微鏡を示す構成図である。
【図２】同実施例における試料ステージ及び反射対物鏡の部分を示す正面断面図である。
【図３】同実施例の動作を説明する図である。
【図４】同実施例で得られたスペクトルを示す図である。
【図５】測定位置を求める実施例の動作を説明する図である。
【図６】実施例で使用する線状試料を表わす画像である。
【図７】同線状試料を幅方向に移動させて得られるＡＴＲスペクトルを示す図である。
【符号の説明】
【００３４】
　　１０　　　反射対物鏡
　　１２　　　試料ステージ
　　１４　　　反射対物鏡の焦点位置
　　１６　　　アパーチャ
　　２６　　　赤外検出器
　　４６，４８　　　接眼レンズ
　　５０　　　ステージ移動制御部
　　５２　　　記憶部
　　７０　　　線状試料
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