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The absorbance value of LLDPE is generally influenced by the thickness of measurement 
films and so on. It is important to examine the measurement conditions in order to get a 
satisfactory result. 

In this paper, the press temperature of making films and the thickness of measurement films 
were examined. The two peaks at 1463.71 cm－1 (δCH2) and 1377.89cm－1 (δCH3) were 
selected as charscteristic peaks for the determination of the copolymerization ratio in LLDPE. 

Absorbance ratio was found to be influenced by film thickness and not by the press temperature 
between 150℃ and 200℃. 

 

１．緒  言 

 直鎖低密度ポリエチレン（LLDPE）中の構成コモノマーの
定性と定量においては，13C－NMR 法が一般に広く用いられて
いるが，各税関に NMR 装置がないため税関における分析法と
しては一般的とはいえない。松本ら 1)は，これら LLDPE の分
析法として赤外吸収スペクトルを用いた簡便な方法を報告して

いる。 
 一般に吸光度は，フィルムの厚さ等による影響が十分考えら

れるので，フィルム作成時に問題となる諸条件について検討し

ておくことは，正確な結果を得るために重要なことと考える。 
 そこで今回，特に，①フィルム作成時のプレス温度，②測定

時のフィルムの厚さについて，最適条件・影響の程度の観点か

ら実験を行い，若干の知見が得られたので報告する。 
 

２．実  験 

２．１ 試料 

 エチレン／ブテン－1共重合体【94：6（wt％）】1種 

 
＊大蔵省関税中央分析所 〒271 千葉県松戸市岩瀬 531 
 

 ２．２ 装置 

 フーリエ変換型赤外分光光度計  FT－IR300E（日本分光） 
 電熱プレス機  MINI PRESS－10（東洋精器） 
２．３ 実験方法 

２．３．１ フィルム作成 
 電熱プレス機を用い，次の条件で試料を加熱・加圧し，加圧

しながら自然放冷（約 4 時間）して，6 種類のフィルムを作成
した。 
プレス温度：150～200℃（10℃刻み） 

プレス圧力：300kgf / cm2 
２．３．２ 赤外吸収スペクトルと吸光度比 
 ２．３．１で作成したフィルムの赤外吸収スペクトルを測定

し，特性吸収として，A＝l463.71cm－1（δCH2），B＝
1377.89cm－1（δCH3）を選択した。 
 選択したピーク A，B に対し，Fig. 1 に示したようにベース
ラインを引き，各ピークの頂点からベースラインまでの距離を

吸光度として求め，それらの比を吸光度比とした。 
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Fig. 1  Infrared spectrum of ethylene/butene－1 copolymer 
 

３．結果及び考察 

３．１ 吸光度比の測定 

 各温度で作成したフィルムの吸光度比の結果はTable 1～ 6 

 のとおりで，各温度における吸光度比の平均値は，ほぼ近似
した値であった。 
 次に，150℃で作成したフィルムの吸光度比と基準ピーク A
の吸光度の関係をFig. 2に示す。僅かに右上がりであり，基 
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Table 1  Analytical results of absorbance ratio at 150℃ 
(press temp.) 

 Table 2  Analytical results of absorbance ratio at 160℃
(press temp.) 
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Table 3  Analytical results of absorbance ratio at 170℃ 
(press temp.) 

 Table 4  Analytical results of absorbance ratio at 180℃
(press temp.) 
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Table 5  Analytical results of absorbance ratio at 190℃ 
(press temp.) 

 Table 6  Analytical results of absorbance ratio at 200℃
(press temp.) 
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準ピーク A の吸光度が高い（フィルム厚が大きい）ほど，吸光
度比が大きくなる傾向が認められた。この傾向は他の温度でも

同様であった。このことは，ピークAが強い吸収であり，ピー 

 ク B に比較して飽和状態になり易いためと考えられる。した
がって，温度による影響の有無を吸光度比の単純平均で判断す

るには問題があると思われる。 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fig. 2  Relationship between absorbance value (peak A) and absorbance ratio in LLDPE (press temprature : 150℃) 
 

３．２ 温度による影響 

 フィルム厚が吸光度に影響するので，2 元分類（温度，ピ
ーク A の強さ）に基づく統計処理を行い，温度による影響の
有無を検討した。 
ピーク Aの強さを基準に，各温度の吸光度比の平均値を 

 Table 7に示す。これらの値をもとに F検定をこころみたとこ
ろ F=1.182 で，F 分布表の自由度ν1=5，ν2=15 に対する F
の 5％棄却値は 2.90 となり，フィルム作成時の温度は吸光度
比に影響しないことが判明した。 

 

Table 7  Analytical results of average absorbance ratio based on press temp. and peak  A 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



83 
関税中央分析所報 第 36 号 1997 

 

 

 

３．３ フィルム厚による影響 

 フィルム厚が吸光度に影響するか否かを F 検定より確認し
た。Table 7の結果をピークAの強さと温度により，Table 8に
示すように並び変えてF検定を行った。F＝13.748で，F分布表 

 の自由度ν1＝3，ν2＝15に対する 5％棄却値は 3.29であるの
で，フィルムの厚さにより吸光度比の値が異なることが統計処

理からも支持された。 

 

Table 8  Analytical results of average absorbance ratio based on peak A and press temp. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

４．要  約 

 LLDPE を温度の異なる種々の条件でフィルムを作成し，赤
外吸収スペクトルの吸光度における影響の有無について検討し

たところ，温度による影響はなく，むしろ，測定時のフィルム 

 の厚さによる影響の方が無視できないと判断された。そこで，
より正確な共重合比を測定するためには，標準と試料の双方を

多数回測定し，そのフィルム厚が同様に分散していれば，単純

平均でも影響しないが，そうでなければ，何らかの方法で厚さ

補正する必要があるといえる。 
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