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Abstract

 Thermal diffusivity is an important thermal physical property for the material development and thermal 

design. This paper surveys the present thermal diffusivity measurement methods. Among these methods, 

National Metrology Institute of Japan applies two methods as national standard thermal diffusivity measure-

ments: one is the laser flash method that applied for millimeter thick sample and another one is the pulsed light 

heating thermoreflectance method for nanometer thick sample. To extend the target sample thickness range, 

development of a new standard measurement technique is essential. Technical issues to be solved for the es-

tablishment of the new system are discussed. On the other hand, this paper also surveys the thermal diffusivity 

standards and discusses the candidates of new reference material.

1．はじめに

熱拡散率は材料の熱物性値として，温度分布が緩和し
熱的な平衡状態になる速さを表している．これは，定常
的な温度勾配が存在する時の熱エネルギーが伝わる速さ
の割合を表す熱伝導率を比熱容量（熱エネルギーを貯蓄
する能力）と密度で割った値である．熱拡散率は熱伝導
率と共に熱輸送に関連する物性値として材料の開発及び
伝熱機構の評価をする際の非常に重要なパラメータと
なっており，住宅の断熱材の選定や設計はもちろん，ロ
ケットや原子炉の熱マネージメントにも熱拡散率の考慮
が必須となっている．また，今や生活必需品となってい
るスマートフォンなど電子機器の設計にも熱拡散率が欠
かせない．また，これらの電子機器においては集積度の
向上による発熱量の増大に加え，機器の軽薄化に対応す
るため，マイクロメートル厚さである放熱用材料といっ
た熱機能材料が実用化され，マイクロスケール用途の材
料開発もめざましい．現在，こういった材料の熱拡散率

の評価が求められている．
熱輸送に関連する熱拡散率と熱伝導率は比熱容量と密
度を介して換算できるため，どちらか 1つの値が分かれ
ば十分である．この熱拡散率或いは熱伝導率は一般的に
試料に熱エネルギーを与えて加熱することに対しての試
料の温度応答を観測することで評価を行う．加熱方法及
び温度検知法の組み合わせにより様々な実用計測技術が
あるが，熱拡散率の標準計測法として使われているのは
レーザフラッシュ法とパルス光加熱サーモリフレクタン
ス法である 1）．しかし，これらの手法を用いた現行の測
定装置では主にハードウェア上の制約により，マイクロ
メートル厚さである材料の熱拡散率測定には適用できな
い．ここで，マイクロメートル厚さである材料を対象と
した計測の実現とその標準の確立のための新規熱拡散率
計測技術の開発が期待されている．加えて，材料の評価
や熱設計に対するシミュレーションに要求される正確な
熱物性値を測定するためには，計測技術の標準を確立す
るだけでは不十分である．これに対しては標準物質によ
る測定の妥当性を確保することが必要となる．
本調査研究では，熱拡散率計測技術の現状及び熱拡散＊ 物質計測標準研究部門熱物性標準研究グループ
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率標準物質の供給状況について調査し，問題点を明らか
にすると共に，今後の研究開発の方向性を検討する．

2．熱拡散率計測技術の現状と課題

2. 1 計測技術の分類
固体材料の熱拡散率・熱伝導率を計測するには，試料
に熱エネルギーを与えて加熱したことに対する試料の温
度応答を観測することで評価を行う．固体材料を対象と
した熱拡散率・熱伝導率計測法は様々な加熱方法及び温
度検知法の組み合わせがある．表 1には加熱方法で分類
した各計測法を上から適用できる試料厚さの厚い順番で
示している．
表中の定常法は試料に定常的な温度勾配が生じさせた
状態で熱伝導率を評価する計測法である．定常法の代表
的な手法である保護熱板法  2）では試料を放熱板と加熱板
で挟む構造であり，加熱板は更に主熱板とその周囲の保
護熱板からなっている．測定においては主熱板と保護熱
板の温度を常に等しい温度に制御され主熱板から発生し
た熱エネルギーは一次元熱流として試料を通過し，放熱
板から系外へ放出される．ここで，主熱板から試料へ流
れる熱流と試料厚さの積を有効加熱面積と試料両面の温

度差で割ることにより試料の熱伝導率が求められる．こ
の方法はフーリエの法則（定常状態で物体中に温度勾配
が存在するとき，単位体積当たりの熱流が温度勾配に比
例する法則．その比例係数が熱伝導率）の定義を具現化
した方法であるが，測定系全体が定常状態になるまで長
時間を待たなければならないというデメリットがある．
定常法に対して非定常法は時間変化する加熱に対し加
熱部分から一定距離を離れた位置での温度の時間的変化
（温度応答）を観測することにより評価する計測法であ
る．非定常法には一定の熱流を一定時間だけ与えるス
テップ加熱法（代表例は細線加熱法  4）），パルス的に加
熱するパルス加熱法（代表例はレーザフラッシュ法 6）），
及び周期的に加熱する周期加熱法（代表例は 3ω法 8））な
どがある．非定常法は定常法と比べると定常状態になる
まで待つ必要がないため，計測が比較的に早いメリット
がある．
熱拡散率・熱伝導率の計量標準の面からみると標準設
定に関わる計測技術として，現在レーザフラッシュ法が
日本を含めて多くの国において金属やセラミックスの熱
拡散率計測の国家標準として使われている 6）．また，近
年パルス光加熱サーモリフレクタンス法も薄膜の熱拡散
率計測の国家標準として日本が採用している 7）．断熱材

表 1　固体材料の熱拡散率・熱伝導率計測法の分類
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の熱伝導率の標準計測法としては保護熱板法が米国やフ
ランスなどの国で使われている 2）．
原理的にはいずれの計測法も試料の形状・材質によら
ず適用可能であるが，実際にはハードウェア的な制約で
適用範囲が限られている．したがって，実際の測定にお
いては測定試料に応じて最適な計測法を選定することが
必要となる．
本調査研究での目的の一つがマイクロメートル厚さで
ある材料を対象とした熱拡散率標準設定のための計測技
術の開発指針の明確化である．このようなマイクロス
ケールの試料の熱拡散率測定にあたっては有効な温度勾
配を与えるために非定常法が有効である場合が多い．非
定常法の中でもパルス加熱法及び周期加熱法が良く使わ
れていることから，以下この両者を紹介する．

2. 2 パルス加熱法
パルス加熱法は主にパルスレーザを用いて試料の表面
を加熱し，試料面の温度変化曲線から試料の厚み方向の
熱拡散率を計測する方法である．パルス幅及び温度検出
器の応答速度により，測定可能な試料厚さが限られる．
近年よく使われているパルス加熱法はレーザフラッシュ
法とパルス光加熱サーモリフレクタンス法である．

2. 2. 1 レーザフラッシュ法
1961 年に Parkerら 10）はキセノンランプにより円板状

の固体試料を加熱した時の試料の裏面の温度変化から熱
拡散率を算出する方法を提案した．その後，レーザ装置
の普及により加熱源としてキセノランプの代わりにレー
ザ光を用いたレーザフラッシュ法に発展した．
レーザフラッシュ法でのセットアップの模式図を図 1
に示す．試料は真空中に保持されており，断熱真空下で
一定温度に保持された状態から表面をレーザで均一に加
熱される．同時に試料の裏面温度変化を放射温度計で観

測し，温度応答から最高温度を決定する．
レーザフラッシュ法での温度応答の理論モデルは厚さ

dの無限平板の加熱面（位置：x＝0）をパルス状の熱エ
ネルギー Qで均一に加熱した時の裏面（x＝d）におけ
る温度応答 T(d,t)の時間変化は図 2 のようになり式
（1）  11）で表される．

T(d,t)―――
Tmax

＝1＋2∙
∞

Σ
n＝1

(－1)ne(－n2π2――d2 αt) （1）

ここで，裏面の最高温度 Tmax＝Q/(dρc)，ρは試料の密
度，cは比熱容量，αは熱拡散率である．測定では得ら
れた温度応答と式（1）で表される理論モデルの温度応
答を比較することにより，最高温度になる時間つまり熱
拡散時間τが決定され，最終的に熱拡散率α＝d2 ⁄τが算出
できる 12）．しかし，一般に熱拡散時間τの判別は難しい
ことから，ハーフタイム法が用いられる．ハーフタイム
法では (1 ⁄ 2)Tmaxに達するまでに要する時間 t1/2 から式
（2）よりαを決定する 10）．

α＝0.1388d
2
⁄ t 1―2  （2）

上述のハーフタイム法では実際の測定においては考慮
すべき熱損失が考慮されておらず，熱損失を想定した関
係式で温度上昇曲線をフィッティングするデータ処理法
が現在の主流となっている 13）．Cowan 14）やWattら 15）は
熱損失を想定した時の試料の裏面温度上昇曲線全体の解
析解を提案した．これを用いることで試料の熱拡散率と
熱損失の大きさを表すパラメータである Biot数が同時
に決定できる．また Capeら 16）は Biot数があまり大きく
ない場合に適用できる展開式を提案した．その後，
Josellら 17）は Capeらの展開式の高次項にある誤りを訂
正した．この時の試料裏面の温度変化は下記の式で表さ

図 1　レーザフラッシュ法の模式図
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図 2　試料裏面の温度応答
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熱拡散率測定用セラミックス(Al2O3-TiC 系)に関し

て 300 K で得られた試料の裏面の温度上昇曲線の

解析例を示している．実測値と理論曲線がよく一

致していることが明らかである． 
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れる．

T＝Tmax 
∞

Σ
m＝0

Am e[－( Xm――π )2 t
―τ ] （3）

Am＝2(－1)m Xm
2(Xm

2＋2Y＋Y 2)－1 （4）

X0≈(2Y)0.5 (1－ Y―12＋
11Y 2――1440 ) （5）

Xm≈ mπ＋ 2Y――mπ－
4Y 2――

(mπ)3 
＋( 16――(mπ)5

 － 2――――
[3(mπ)3] )∙Y 3 

＋( －80―――
(mπ)7

 － 16――――
[3(mπ)5] )Y 4 （6）
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と非常に小さく，S/N比の向上のためには測定の繰り
返しによるデータの積算が必要となる．さらに透明体や
黒色な材料など反射率が測定しにくい試料の場合は試料
の表面に金属膜をスパッタリングすることが必要とな

図 3　認証標準物質 CRM5807aの裏面温度上昇曲線の解析例

 

 4 / 13 
 

 

図 2. 試料裏面の温度応答 

ここで，裏面の最高温度𝑇𝑇��� � �/�𝑑𝑑𝜌𝜌𝑐𝑐�，𝜌𝜌は試

料の密度，𝑐𝑐は比熱容量，𝛼𝛼は熱拡散率である．測定

では得られた温度応答と式(1)で表される理論モデ

ルの温度応答を比較することにより，最高温度に

なる時間つまり熱拡散時間𝜏𝜏が決定され，最終的に

熱拡散率𝛼𝛼 � 𝑑𝑑� 𝜏𝜏� が算出できる 12)．しかし，一般に

熱拡散時間𝜏𝜏の判別は難しいことから，ハーフタイ

ム法が用いられる．ハーフタイム法では�1 2 �𝑇𝑇���
に達するまでに要する時間𝑡𝑡�/�から式(2)より 𝛼𝛼を
決定する 10)． 

𝛼𝛼 � 0.1388𝑑𝑑� 𝑡𝑡�
�

� �2� 

上述のハーフタイム法では実際の測定において

は考慮すべき熱損失が考慮されておらず，熱損失

を想定した関係式で温度上昇曲線をフィッティン

グするデータ処理法が現在の主流となっている 13)．

Cowan14)や Watt ら 15)は熱損失を想定した時の試料

の裏面温度上昇曲線全体の解析解を提案した．こ

れを用いることで試料の熱拡散率と熱損失の大き

さを表すパラメータである Biot 数が同時に決定で

きる．また Cape ら 16)は Biot 数があまり大きくな

い場合に適用できる展開式を提案した．その後，

Josell ら 17)は Cape らの展開式の高次項にある誤り

を訂正した．この時の試料裏面の温度変化は下記

の式で表される． 

𝑇𝑇 � 𝑇𝑇��� � 𝐴𝐴�𝑒𝑒���
��� �����

�

���
�3� 

𝐴𝐴� � 2��1��𝑋𝑋���𝑋𝑋�� � 2𝑌𝑌 � 𝑌𝑌���� �4� 

𝑋𝑋� � �2𝑌𝑌��.� �1 � 𝑌𝑌
12 �

11𝑌𝑌�
1440� �5� 

𝑋𝑋� � 𝑚𝑚𝑚 � 2𝑌𝑌
𝑚𝑚𝑚 �

4𝑌𝑌�
�𝑚𝑚𝑚�� � � 16

�𝑚𝑚𝑚�� �
2

�3�𝑚𝑚𝑚���� �

𝑌𝑌� � � �80
�𝑚𝑚𝑚�� �

16
�3�𝑚𝑚𝑚���� 𝑌𝑌

� �6�
 

ここで，𝑌𝑌は Biot 数である．式(3)を実験データの

全領域についてフィッティングすることにより熱

拡散率と Biot 数を同時に求める事が出来る． 

計 量 標 準 総 合 セ ン タ ー (National Metrology 

Institute of Japan, NMIJ)ではカーブフィッティング

法に基づく汎用データ解析プログラム CFP3218)を

開発し，解析を行っている．CFP32 では Cape-

Lehman, Josell の式と等面積法によるカーブフィッ

ティングを行う．図 3 に認証標準物質 CRM5807a

熱拡散率測定用セラミックス(Al2O3-TiC 系)に関し

て 300 K で得られた試料の裏面の温度上昇曲線の

解析例を示している．実測値と理論曲線がよく一

致していることが明らかである． 

 
図 3. 認証標準物質 CRM5807a の裏面温度上昇曲

線の解析例 

レーザフラッシュ法の測定試料の寸法形状に関

する適用範囲は装置のハードウェア上の制限によ

り厚さが数 mm オーダーとなっている．また光で

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

1.2

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0

T/
T m

ax

t/

22

22

23

23

24

25

0 50 100 150 200 250

raw data
fitting data

Te
m
pe
ra
tu
re

Time
図 4 パルス光加熱サーモリフレクタンス法の模式図（裏

面加熱 /表面測温方式）
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射率変化を観測することにより，温度応答を検出
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薄膜の熱拡散率計測の標準として本方式が採用さ

れている 1)．不透明な基板上の薄膜については表面

加熱/表面測温方式が適用される．  
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あり，∆𝑇𝑇� � �/�𝑑𝑑���となる．ここで，測定により

得られた温度応答を理論の温度応答と比較するこ

とにより熱拡散率が決定される． 

ここで一般に反射率の温度係数
��
��は10��から

10�� 21)と非常に小さく，S/N 比の向上のためには

測定の繰り返しによるデータの積算が必要となる．

さらに透明体や黒色な材料など反射率が測定しに

くい試料の場合は試料の表面に金属膜をスパッタ

リングすることが必要となる． 

パルス光加熱サーモリフレクタンス法における

測定試料の寸法形状に関する適用範囲はレーザフ

ラッシュ法より薄い数100 nmから数μmである． 

 

2.3 周期加熱法 

周期加熱法は周期的な加熱により試料内に生じ
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を紹介する． 
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2. 3. 1 3ω法
1987 年に Cahillら 8）は 3ω法を提案した．3ω法は図 6
に示す通り，基板の上に成膜された薄膜表面に細線状の
金属回路を作製し，回路に角周波数ωの交流電流を流す
ことで周期的に試料を加熱する．この時，回路の温度変
化を回路の電気抵抗の変化として検出し，式（9）など
の理論的な解析による式  22）を用いて試料の熱伝導率を求
める．

∆T(ω)＝ P――πλs
[ln2＋ 1―2 ln αs―

b2
－ 1―2 ln2ω－ iπ―4 ]＋ Pdf――2bλf

 （9）

ここで，Pは金属膜に流れた単位長さ当たりの電力，λs

とαsは基板の熱伝導率と熱拡散率，2bは回路の細線幅，
dfは薄膜の厚さ，λfは薄膜の熱伝導率である．ここで基
板のみの場合で得られた温度∆Ts(ω)と薄膜がある場合
の温度∆Ts＋f(ω)とを比較することにより薄膜の熱伝導率
が式（10）により求められる．

λf＝
Pdf――――――――――2b{∆Ts＋f(ω)－∆Ts(ω)}

 （10）

3ω法は広い周波数領域にわたって測定が可能である
が，10000 Hz以下のほうが測定しやすい．この計測法
のメリットは温度測定が電気的な検出手法であるため温
度変化測定における応答速度の上限が高く，その結果と
して実質的に測定試料の厚さに制限がないことであ
る  23）．一方，試料表面に回路を作製するため，導電性が
ある試料には適用困難となると共に良質の細線回路を試
料の表面に作製することに技術的な困難を伴う．また薄
膜と基板との間の界面熱抵抗を正確に評価することが必
要となる．

2. 3. 2 周期加熱放射測温法
周期加熱放射測温法はレーザによる周期加熱と放射温
度計による温度変化測定を組み合わせた計測法で 9），非
接触で熱拡散率を測定できるという特徴を持つ．本計測
法は図 7に示したように試料の表面をレーザ光で周期的
に加熱し，それに伴う試料の裏面の温度変化を放射温度
計で計測することにより，加熱側と測温側の信号の位相
差から熱拡散率を求める．さらに放射温度計の測定位置
の選択により厚み方向及び面内方向の熱拡散率を評価す
ることが可能である．周波数 fのレーザでの周期熱源 P0 

e－iωtにより生じる温度は式（11）となる 24）．

図 6　3ω法の模式図
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ここで，𝜔𝜔は角周波数，𝑡𝑡は時間である，𝛼𝛼と𝜋𝜋は試

料の熱拡散率と比熱容量，𝜋𝜋は周期加熱位置から測

温場所の距離である．この時，周期熱源と測温場所

での信号の位相差𝜃𝜃は式(12)で表される．厚み方向

の熱拡散率は加熱周波数を適当な幅で変化させる

ことにより得られた結果について横軸を加熱周波

数の平方根�𝑓𝑓，縦軸を位相差𝜃𝜃でプロットすること

により得られる直線の傾き𝑘𝑘から求めることがで

きる（式(13)）．一方，面内方向の熱拡散率は加熱周

波数を固定し，測温位置を変化しながら測定を行
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T＝ P0―――4παrc
∙e－√

―πf
―α  r＋i(ωt－√―πf

―α  r) （11）

ここで，ωは角周波数，tは時間である，αと cは試料の
熱拡散率と比熱容量，rは周期加熱位置から測温場所の
距離である．この時，周期熱源と測温場所での信号の位
相差θは式（12）で表される．厚み方向の熱拡散率は加
熱周波数を適当な幅で変化させることにより得られた結
果について横軸を加熱周波数の平方根√f，縦軸を位相差
θでプロットすることにより得られる直線の傾き kから
求めることができる（式（13））．一方，面内方向の熱拡
散率は加熱周波数を固定し，測温位置を変化しながら測
定を行った結果について横軸を距離 r，縦軸を位相差θ
でプロットすることにより得られる直線の傾き k′から
求めることができる（式（14））．加熱の周波数は測定位
置での位相遅れの差が 0.5 radから 1.5 radとなるように
決める．

θ＝－√
――
πf―
α

 r （12）

k＝－√
――
π―
α

 d （13）

k′＝－√
――
πf―
α

  （14）

この計測法では微小な領域の評価ができる．しかし，
試料の材質，厚さ，距離に応じて加熱の周波数を最適化
しなければならないことがデメリットとなっている．例
えば，測定試料（d＝2 mm）の熱拡散率が 10－4 m2s－1 か
ら 10－5m2s－1 の範囲内にある時，加熱の周波数を 0.2 Hz

から 17.9 Hzと選べなければならない．

3．新規熱物性計測技術の検討

3. 1 新規熱拡散率計測法への適用
熱拡散率標準計測技術の空白領域となるマイクロメー
トル厚さである材料の熱拡散率計測法を開発するために
は二つのアプローチが考えられる．一つは標準計測法と
なっているレーザフラッシュ法或いはパルス光加熱サー
モリフレクタンス法の測定領域を拡張すること，もう一
つは従来技術ですでに適用可能となっている周期加熱法
の 3ω法について不確かさの評価方法を確立することで
ある．しかし，後者の実験技術的な困難さ及び不確かさ
の評価における不確かさ要因の不明確さから標準計測法
としては不適合であると考えられ，パルス加熱法の測定
領域を拡張する方針が現実的であると考えられる．
パルス加熱法のうち，サーモリフレクタンス法は微弱
な反射率変化により温度変化を決定することから繰り返

しパルス加熱による信号の積算をする必要があり，単発
の加熱レーザを用いるレーザフラッシュ法と比較して測
定モデルが複雑となる．これらのことからマイクロメー
トル厚さである材料の標準熱拡散率計測法は原理的に簡
潔なレーザフラッシュ法をベースとして選択することが
最良であると思われる．

3. 2 レーザフラッシュ法の問題点
この節では現状でレーザフラッシュ法をマイクロメー
トルオーダー厚さの試料適用するために解決すべき問題
点について検討する．
理想状態でのレーザフラッシュ法による測定では試料
は外界から断熱されており，パルスレーザ照射により試
料に与えられた熱エネルギーは外界に逃げず全て試料内
へ拡散し最終的に試料全体の温度は均一かつ一定とな
る．このとき試料裏面の温度変化を計測することにより
試料の熱拡散率を評価する．しかし，実際の計測では加
熱レーザのパルス幅は有限であることが試料裏面の温度
上昇に影響を及ぼす．この影響を避けるためにはパルス
幅が狭く温度上昇の時間（具体的には試料の熱拡散時
間）に比べて無視できるパルスレーザ光源が望まし
い  25）．さらに試料裏面の温度上昇を精確に測定するため
の十分に速い温度検知速度を持った温度検出器が必要と
なる．
この二点の要請は現在のレーザフラッシュ装置が薄い
試料に適用できない最も大きな制限となっている．図 8
には通常のレーザフラッシュ装置によりサブ mm厚さ
の試料（標準物質 CRM5804a 26）と同質の等方性黒鉛，厚
さ：238 μm）を測定した例を示している  27）．JIS H 7801

図 8 等方性黒鉛（厚さ：238 μm）の温度上昇曲線と入射
レーザパルス強度  27）
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件となっている．また，本測定条件では温度検出器

の応答速度も十分なレベルに達しておらず，図 8 に

示す温度上昇の測定データは理論モデルによる温

度上昇曲線から逸脱が明らかである．本データを

用いた解析により得られた熱拡散率（ 8.79 �
10�� m�s��）は本来の特性値（9.82 � 10�� m�s��）
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「金属のレーザフラッシュ法による熱拡散率の測定方法」
ではハーフタイムがパルス幅の 3倍以上が推奨されてお
り 28），図 8 はハーフタイム 0.414 msに対し加熱パルス
幅 0.322 msであり，パルス幅の影響が無視できない条
件となっている．また，本測定条件では温度検出器の応
答速度も十分なレベルに達しておらず，図 8に示す温度
上昇の測定データは理論モデルによる温度上昇曲線から
逸脱が明らかである．本データを用いた解析により得ら
れた熱拡散率（8.79×10－5 m2s－1）は本来の特性値（9.82
×10－5 m2s－1）より 10 ％小さく，過小評価されたこと
が確認できる．
以上から，レーザフラッシュ法によりマイクロメート
ル厚さの試料を評価できる計測技術の開発にあたっては
上述の二つの条件（短いバルス幅と十分な検出器の応答
速度）を満足する必要がある． 

3. 3 新規熱拡散率計測技術に求められる要求
3.2 項で述べた現状でのレーザフラッシュ法の問題点

を踏まえ，新規熱拡散率計測技術の開発に求められる要
求は下記の三点となる．
①加熱過程は温度上昇カーブに影響を与えないこと；
②試料に適当な温度上昇量を与えられること；
③昇温過程で十分なデータ数が取れること．
以下に厚さ 10 μmのグラファイトシート（厚み方向
の熱拡散率：4×10－6 m2s－1  24））を想定試料として新規
計測技術に求められる数値的な要求を試算した．
【加熱パルス幅】
要求事項①について JIS H7801 よりレーザ光源のパル

ス幅はハーフタイム t1/2 の 1 ⁄ 3 より短い必要がある  28）．
ここで 10 μmのグラファイトシートのハーフタイムは
式（2）より 3.5 μsと推定される．したがって，本試料
を測定するための装置のレーザ光源のパルス幅は理想的
にはサブμs以下とすることが必要となる．
【加熱パルス強度】
要求事項②について温度検出器出力のバックグランド
に対して十分な S/N比で温度上昇を観測するためには
1 K以上の温度上昇が必要となる．ここで 1 Kの温度上
昇に必要な熱エネルギー Qは，試料の比熱容量 c，密度
ρ及び加熱面積 Aから見積ることができる．

Q＝c・ρ・A・d・(1 K) （15）

ここで，加熱面積を 100 mm2，比熱容量を約 8.5×
102  J ⁄ (kg・K) 29），密度を約 1.4×103 kg ⁄ m3   29）とすると Q

＝1.2 mJのエネルギーが必要となる．しかし，実際の測
定においてはレーザ光の径と試料の面積の兼ね合いで

レーザ光がすべて試料に照射できるわけでもなく，その
上，照射されたレーザ光のエネルギーを試料がすべて吸
収できるわけでもない，例えば，鉄は 1064 nm波長の
光に対しての吸収率が 0.30，アルミニウムは 0.05，銅は
0.02 しかない  30）．そのため，レーザ光源のパルスエネル
ギーは 1パルスあたり 10 mJ以上が必要となると考えら
れる．一方，1回のレーザ照射により数 10 mJの加熱を
行った場合，照射時の試料表面の過度な温度上昇による
試料表面の焼損が懸念される．加熱パルス強度の上限に
関しては実証実験により最適な強度条件を設定する必要
があると考えられる．
　【温度検出器の応答速度】
要求事項③について温度上昇カーブに対する理論曲線
のフィッティングにおいて正確な測定結果の解析を行う
ためには昇温過程における十分なデータ数が必要とな
る．JIS H 7801 ではハーフタイムの 1 ⁄ 100 より短いサン
プリングレートが推奨されており  28），これは温度上昇が
顕著な部分であるハーフタイムまでに 100 点以上のデー
タ数が必要であることに相当する．前述のハーフタイム
(3.5 μs)の場合は，0.04 μs(＝t 1―2 /100)ごとのデータ取得
が必要であり，すなわち，測温側には 25 MHz以上の速
い応答性が必要となる．
温度検出器として想定される放射温度計に関して 1 K

程度の温度上昇の観測には増幅器付属の放射計が適当で
あると考える．一般的な市販の増幅器付属の放射計での
応答速度は 10 MHz程度までであるため，電流型増幅回
路を独自に構築することによる増幅器の応答性の最適化
を図る必要がある．

3. 4 今後の装置開発に向かって
マイクロメートル厚さに対する新規熱拡散率計測技術
は，レーザフラッシュ法の範囲を拡張する方向性で開発
するのが良いと考える．測定装置に対する要件としてグ
ラファイトシートを想定した条件では①パルス幅：サブ
μs以下，②パルス強度：数 10 mJ程度，③応答速度：
25 MHz以上と試算された．実際の開発では新規に構築
する計測システムにおいて実証実験を行いレーザ光源の
パルス幅と強度などの最適な条件を探す必要がある．単
パルス光源による開発が困難となった場合は，1回で十
分大きな温度上昇を得る方式に加え，弱い加熱を繰り返
して放射温度計の測定時間幅を数μsに絞って繰り返し
測定し積算する方式も検討する．
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4．標準物質の現状と課題

4. 1 標準物質に求められる条件
材料の評価や熱設計に対するシミュレーションに要求
される正確な熱物性値を計測するためには，計測の信頼
性の確認作業が重要となる．熱物性計測装置の測定信頼
性の確認には，特性値が既知の標準物質による測定装置
の信頼性及び測定の妥当性を確保することが行われる．

JIS Q 0030「標準物質―選択された用語及び定義」で
は，標準物質は「一つ以上の規定特性について，十分均
質，かつ，安定であり，測定プロセスでの使用目的に適
するように作成された物質」と定義されている 31）．実際
の標準物質には均質性及び安定性に加え，毒性がないな
どの取り扱いの容易さや素材供給の継続性などが求めら
れる．
また熱拡散率標準物質のような物性値が特性量となる
標準物質の場合には装置の校正や妥当性を実施したい範
囲に合致する標準物質候補材を選定することが必要であ
る．

4. 2 熱拡散率標準物質の現状
現在，国立標準研などの公的な機関から供給される熱
物性値の標準物質の多くは熱伝導率と比熱容量に関する

ものであり，熱拡散率に関する標準物質は非常に少ない
状況である．現在入手可能な熱拡散率標準物質は，欧州
標準物質計測研究所（Joint Research Centre, JRC）から
供 給 さ れ る ガ ラ ス セ ラ ミ ッ ク ス（BCR-724: 
Pyroceram） 32），日本ファインセラミックスセンター
（Japan Fine Ceramics Center, JFCC）から供給されるアル
ミナ（TD-AL: Al 2O 3） 33）及び NMIJから供給されるアルミ
ナセラミックス（CRM5807a; Al 2O 3-TiC）と等方性黒鉛
（CRM5804b; Isotropic Graphite）である 34）．これらの標
準物質はいずれもレーザフラッシュ法により特性値が値
付されている．図 9に各標準物質の特性値を示す．これ
らの標準物質の熱拡散率は 10－6 m2s－1 から 10 －5  m2s －1 で
あり，現状では産業的にニーズのある 10－7 m2s－1 から
10－4 m2s－1 の測定範囲を十分にカバーしていない状況と
なっている．

4. 3 標準物質の課題及び候補
近年，電子機器の高集積化及び機能の向上に伴い，放
熱効率が高い 10－4 m2s－1 程度の熱拡散率を持つ高熱拡散
材料の需要が高まっている．同時に絶縁や封止を目的と
して低熱拡散材料（10－7 m2s－1 程度）であるガラスや樹
脂等も多く用いられている．このような高い熱拡散率及
び低い熱拡散率領域は現状の熱拡散標準物質では対応で
きず，これに対応した新規熱拡散率標準物質の開発が急
務となっている．新規熱拡散率標準物質の素材としては
以下が候補材料として考えられる．
①石英ガラス
一般的な石英ガラスの熱拡散率は 10－7 m2s－1 オーダー
であり 11），現状の標準物質群より一桁低い特性値を有し
ている．石英ガラスは酸化けい素を主成分とするガラス
であり化学的に安定であると共に耐熱温度が 1000 ℃と

図 9　熱拡散率標準物質の特性値
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ーダーであり 11)，現状の標準物質群より一桁低い

特性値を有している．石英ガラスは酸化けい素を

主成分とするガラスであり化学的に安定であると

共に耐熱温度が1000 ℃と非常に高く，高温領域ま

での適用が期待できる材料である．また工業分野

での基盤材料であるため均質で高品質な素材の入

手が容易であることから低熱拡散率に対応する標

準物質の有力な候補である． 

レーザフラッシュ法での測定に適用する際の問

題点としては，透明体であるため加熱レーザが透

過してしまうことである．これに対しては測定の

際に，試料の表面にレーザ光の透過防止および吸

収のためのカーボンスプレーなどによる黒化膜を

作製する必要がある．この場合，黒化膜を塗布する

ことによる測定の不確かさの評価を行わなければ

ならない． 

NMIJ では石英ガラスを候補材料とした標準物

質開発を進めており，これに関連して予備実験と

して石英ガラスの熱拡散率測定を行った．図 10 に

石英ガラスをカーボンスプレーのみで測定した時

に得られた温度変化曲線を示す 35)．� � 0でのレー

ザ照射直後にレーザ光が透過したことによる温度

ギャップが生じた。この結果から得られた熱拡散

率は1.03 � 10�� m�s��となる．これに対して，図 11

にスパッタ装置を用いて約32 nmの金膜を試料表

面に成膜した後にカーボンスプレーによる黒化膜

を塗布した試料の結果を示す．金膜及び黒化膜の

ある状態で得られた温度変化曲線は図 10 で見られ

た温度ギャップが生じなく，理想的な温度曲線と

なっていることが分かる 35)．熱拡散率の解析結果

は8.35 � 10�� m�s��となる．図 10 の結果と比較す

ると，光が透過すると熱拡散率が過大評価された

ことが分かる．この結果から透明体においても金

膜及び黒化膜による光の透過防止により熱拡散率

が精確に評価できることが明らかとなった． 

 

図 10. 黒化膜のみを付けた石英ガラスの温度変化
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図 10　黒化膜のみを付けた石英ガラスの温度変化曲線 35） 
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収のためのカーボンスプレーなどによる黒化膜を

作製する必要がある．この場合，黒化膜を塗布する

ことによる測定の不確かさの評価を行わなければ

ならない． 
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に得られた温度変化曲線を示す 35)．� � 0でのレー

ザ照射直後にレーザ光が透過したことによる温度
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が精確に評価できることが明らかとなった． 
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非常に高く，高温領域までの適用が期待できる材料であ
る．また工業分野での基盤材料であるため均質で高品質
な素材の入手が容易であることから低熱拡散率に対応す
る標準物質の有力な候補である．
レーザフラッシュ法での測定に適用する際の問題点と
しては，透明体であるため加熱レーザが透過してしまう
ことである．これに対しては測定の際に，試料の表面に
レーザ光の透過防止及び吸収のためのカーボンスプレー
などによる黒化膜を作製する必要がある．この場合，黒
化膜を塗布することによる測定の不確かさの評価を行わ
なければならない．

NMIJでは石英ガラスを候補材料とした標準物質開発
を進めており，これに関連して予備実験として石英ガラ
スの熱拡散率測定を行った．図 10 に石英ガラスをカー
ボンスプレーのみで測定した時に得られた温度変化曲線
を示す  35）．t＝0でのレーザ照射直後にレーザ光が透過し
たことによる温度ギャップが生じた．この結果から得ら
れた熱拡散率は1.03×10－6 m2s－1となる．これに対して，
図 11 にスパッタ装置を用いて約 32 nmの金膜を試料表
面に成膜した後にカーボンスプレーによる黒化膜を塗布
した試料の結果を示す．金膜及び黒化膜のある状態で得
られた温度変化曲線は図 10 で見られた温度ギャップが
生じなく，理想的な温度曲線となっていることが分か
る  35）．熱拡散率の解析結果は 8.35×10－7 m2s－1 となる．
図 10 の結果と比較すると，光が透過すると熱拡散率が
過大評価されたことが分かる．この結果から透明体にお
いても金膜及び黒化膜による光の透過防止により熱拡散
率が精確に評価できることが明らかとなった．
②グラファイトシート
グラファイトシートは黒色で測定の際に黒化処理が不
要なため，レーザフラッシュ法での測定に好適な材料で

ある．また，グラファイトシートは黒鉛の単結晶に近い
亀甲状の層が重なった結晶構造を有しシート面方向に黒
鉛の c軸面が配向している．層と層の間は弱いファンデ
ルワールス力で結合しているため厚み方向の熱拡散率は
約 4×10－6 m2s－1  24）と標準物質 CRM5807aより低い熱伝
導率を持ち 34），低熱拡散率な標準物質の候補材料であ
る．実用化されているグラファイトシートはマイクロ
メートル厚さであり，本物質を標準物質候補材料とし 3
章で議論した新規標準熱拡散率計測技術の測定装置によ
り値付けすることにより，シート材熱拡散率標準物質と
して熱拡散率測定における信頼性及び測定の妥当性を確
保への貢献が期待できる．
③金属材料
多くの金属の熱拡散率は 10－4 m2s－1 から 10－5 m2s－1 で
あり 11），現状の標準物質群より高い熱拡散領域に対応す
る材料となることが期待できる．具体的に候補となる材
料としては 10－4 m2s－1 オーダーの熱拡散率を持つ金
（Au），銀（Ag），或いは亜鉛（Zn）となる．しかし，金
属は金属光沢を有し光の吸収率が低いため，測定の際に
は試料表面に黒化処理が必要となる．

5．まとめ

本調査研究において，各熱拡散率・熱伝導率計測技術
及び熱拡散率標準物質の供給現状を調査した．その結果
に基づいた検討により今後の研究の方向性が得られた．
まず，熱拡散率計測法は加熱方法から 4種類に区分で
き，それぞれの特徴を示した．その中でパルス加熱法は
原理が簡潔で不確かさ評価が明確であるため，標準計測
法として採用されている．各計測法の特徴の比較より，
現状測定が困難なマイクロメートル厚さ試料を対象とし
た熱拡散率標準設定のための計測技術の開発には，パル
ス加熱法の測定領域を拡張するアプローチが最適である
と判断した．当該技術の開発にあたり，レーザ光のパル
ス幅と強度の最適バランスの選定，及び検温側の時間分
解能の向上が技術課題であることが明確化された．
次に，熱拡散率標準物質の現状に関して調査し，現在
の標準物質群では標準ニーズのある特性値範囲が十分に
カバーされておらず，対応する熱拡散率域を拡張するこ
とが今後の課題であることが明らかとなった．石英ガラ
ス及び金属材料を標準物質の候補と上げたが両者ともに
黒化処理を必要とするが適切な処理により精確な値付け
が可能であると考えられる．グラファイトシートは新規
マイクロメートル厚さの標準物質の候補と上げた．

図 11　金膜及び黒化膜を付けた石英ガラスの温度変化曲線 35）
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