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抄録  

 圧力調整機構付きネジ式カップを用いて、高温下における各種試料の水蒸気透過度測定

を行い、測定値の妥当性を検討した。25～85 ℃におけるポリエチレンテレフタレートフ

ィルムの水蒸気透過係数にはガラス転移に伴うアレニウスプロットの屈曲点が検出された。

エポキシ樹脂系封止材においては、膜厚200 m程度の薄膜試験片を高温下で損傷するこ

となく測定でき、同温度帯のアレニウスプロットには直線関係が見出された。  

 

   キーワード：水蒸気透過度、透湿度、カップ法、60℃90%RH、85℃85%RH 

  

１ はじめに 

 包装フィルム等の水蒸気透過度測定は、25 ℃, 

90% RH、あるいは40 ℃, 90% RHのように包装製

品の輸送環境に対応した温湿度条件下で行われて

いるが1)、近年ではこれらの条件に加えて、電子

製品の信頼性評価条件に対応した60 ℃, 90% RH、

あるいは85 ℃, 85% RHの高温下での測定が求め

られている2, 3) 。 

高温下の水蒸気透過度測定方法は統一した規格

が定められていなかったが1, 4)、2015年にISOで採

択された３種類の新しい測定方法5-7) には高温高

湿下の測定条件が規定され、産業界のニーズに対

応したものとなった。しかし、これらの新しい方

法はシリカ蒸着フィルムや有機・無機複合フィル

ムのようなハイバリア材料（10
-6～10

-2
 g/(m

2･

day)）の測定を意図したものであり、一般包装フ

ィルムや接着剤、封止材のように水蒸気透過度が 
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ある程度許容される汎用樹脂（10
0～10

3
 g/(m

2･

day)）の測定には適さない。 

前報8)にて我々は、高温下の水蒸気透過度測定

が可能となる圧力調整機構付きネジ式カップを開

発し、ポリプロピレンフィルムの測定で妥当な結

果が得られることを示した。本報では、ポリエス

テルフィルムや封止材の測定を行い、開発した手

法が汎用樹脂の高温下水蒸気透過性評価に適用可

能かどうか検討した。 

 

２ 実験方法 

2.1 試料 

 フィルム試料として、ポリエチレンテレフタレ

ート（PET, ルミラーS10, 東レ(株), 膜厚25 m）

を用いた。封止材として、エポキシ樹脂系封止材

（ベストンPM-4, 東都化学工業(株)）を用いた。

吸湿剤として、無水塩化カルシウム（和光純薬工

業(株)、水分測定用）を使用した。 
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2.2 試験片調整 

 フィルム試料は購入したものをそのまま使用し

た。エポキシ樹脂系封止材は、自動塗工装置

（PI-1210, テスター産業(株)）に設置したテフロ

ンシート（NITOFLON No.900UL, 0.05 mm, 日東

電工(株)）の上に載せ、アプリケーター（SA-204, 

テスター産業(株)）で均一に塗布し、90 ℃で24

時間硬化させた後に剥離して得た薄膜試験片を使

用した。薄膜試験片の膜厚は定圧厚み測定器

（FFA-2, (株)尾崎製作所）で測定した１０点の平

均値とした。 

 

2.3 水蒸気透過度測定 

 水蒸気透過度は JIS Z 0208 に従い、所定温度、

90% RH の条件で前報 8)のとおりに行った。カッ

プは、JIS L 1099 に示された従来のネジ式カッ

プ、および圧力調整機構 9)を組み込んだ改良カッ

プ（図１）を用いた。 

 

３ 結果及び考察 

3.1 フィルムの水蒸気透過度測定 

 PET を 40 ℃および 85 ℃で測定した際の、従

来のカップと改良カップの質量変化を図２に示

す。40 ℃の測定では従来のカップと改良カップ

でほぼ同一の結果が得られており、前報のポリプ

ロピレンフィルムと同様 8)に PET においても改

良カップは JIS Z 0208 と同等の結果が得られるこ

とが示された。 
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図１ 圧力調整機構を組み込んだカップの模式図 

１．試料 ２．シリコーンゴム 

３．ポリプロピレンガスケット 

４．アルミラミネート袋 ５．側面の穴 

６．アルミカップ ７．吸湿剤 
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図２ PET を測定した場合のカップ質量変化 

●：従来のカップ 85℃  ○：改良カップ 85℃ 

▲：従来のカップ 40℃  △：改良カップ 40℃ 

 定常状態となった時間を０とした 

 

85 ℃の測定では、従来のカップの方が改良カ

ップよりも質量変化が大きかった。これは、従来 

カップに装着された PET はカップ内圧力の上昇

によりドーム状に変形したため 10)、透過面積の

増大と膜厚の減少によって水蒸気透過量が増加す

る方向に誤差を与えたものと推察された。改良カ

ップに装着された PET はカップ内圧力が圧力調

整機構によって緩和されて試料が変形せず、誤差

が回避されたものと推察された。 

 従来のカップおよび改良カップを用いて PET

の水蒸気透過度を 25～85 ℃の範囲で測定し、水

蒸気透過度の一般的な透過関係式である 

J = P ∆p / l        (1) 

から水蒸気透過係数を算出した。ここで、J は水

蒸気透過度(mol m
-2

s
-1

)、P は水蒸気透過係数(mol 

m
-1

s
-1

Pa
-1

)、 ∆p は試験片を隔てた水蒸気圧差

(Pa)、l は試験片の膜厚(m)であり、それぞれ SI

単位系に換算した。 

縦軸を水蒸気透過係数の対数 ln P、横軸を温度

の逆数(K
-1

)としたアレニウスプロットを図３に示

す。改良カップによる測定値は 25～60 ℃、およ

び 60～85 ℃の範囲でそれぞれ直線関係が見出さ

れ、60 ℃付近に透過の転移点が見出された。一

方、従来のカップではばらつきのある値となり、

明瞭な転移点は検出されなかった。PET におけ
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る水蒸気透過性の転移温度は A. Launay ら 11)によ

ってガラス転移に対応した変化であることが報告

されており、今回開発した改良カップにおいても

この転位に対応した屈曲が検出されたと考えられ

た。 

 

3.2 封止材の水蒸気透過度測定 

 エポキシ樹脂系封止材の膜厚 120～220 m の

薄膜試験片を調整し、従来のカップ、および改良

カップにより 85 ℃で水蒸気透過度測定を行った

結果を図４に示す。膜厚 120～220 m の試験片

の場合、改良カップの測定値は水蒸気透過度と膜

厚の関係を示す式(1)に従う直角双曲線（y=ax
-1）

上に分布し、従来のカップによる測定値はその曲

線の上方に分布した（温湿度条件が 85 ℃, 90% 

RH で一定となるため式(1)の P と∆p は定数とな

る）。従来のカップでは試験片に損傷が生じたた

め水蒸気透過度が増す方向へ誤差を与え、改良カ

ップでは損傷が回避されて式(1)の関係が見出さ

れたものと推察された。 

試験片の膜厚を厚くして機械的強度を増加させ

ることにより、従来のカップにおいても測定時の

損傷を回避することは可能である。しかし、膜厚

4,000 m の封止材の測定に 2,000 時間を要した例

のように 12）、厚い試験片は長時間の測定が必要

となるため実用的ではない。一方、図４で用いた

試験片は、水蒸気透過度測定に 72～120 時間を要 

 

-30.6

-30.4

-30.2

-30.0

-29.8

0.0026 0.0028 0.0030 0.0032 0.0034 0.0036

ln
 (

P
 [
m

o
l 
m

-1
s

-1
P

a
-1

])
 

測定温度 [K-1]

85 ℃ 60 ℃ 40 ℃ 25 ℃

 

図３ 25～85 ℃で測定した PET の水蒸気透過性 

●:改良カップ ○:従来のカップ 

し、包装フィルムと同程度 1)の実用的な測定時間

であった。エポキシ樹脂系封止材の膜状試験片

は、測定精度が保たれる範囲で薄く調整し、改良

カップを用いて測定時の損傷を回避することで、

実用的かつ安定した水蒸気透過度測定が行えるこ

とが示された。 

図４の直角双曲線と式(1)から85 ℃における水

蒸気透過係数を推算すると0.23 mol m
-1

s
-1

Pa
-1であ

った。さらに、膜厚100～300 mとなる複数の薄

膜試験片を用いて、同様に25～60 ℃の範囲の各

温度における近似式を求め、水蒸気透過係数を得

ることができた。これらの推算した水蒸気透過係

数と温度に対するアレニウスプロットをとると、

図５のとおり25～85 ℃の測定範囲でアレニウス

プロットの直線関係が見出された。高分子膜の水 
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図４ 封止材の水蒸気透過度と膜厚の関係 

●:改良カップ ○:従来のカップ 
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図５ 25～85 ℃で測定した封止材の 

水蒸気透過性 
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蒸気透過性は一般にアレニウスの式に従うため

13)、改良カップの測定結果が直線関係を示したこ

とは、この温度域で物性の安定したエポキシ樹脂

系封止材として矛盾のない結果であった。 

 

４ まとめ 

 圧力調整機構を設けた改良カップを用いること

で、高温下の水蒸気透過度測定時に発生していた

PET の膨張を回避することができた。また、エ

ポキシ樹脂系封止材の薄膜試験片も損傷すること

なく測定でき、測定時間の短縮につながった。 

PET の水蒸気透過係数にアレニウスプロット

の転移点が検出され、エポキシ樹脂系封止材の場

合はアレニウスプロットの直線関係が見出された

ことから、改良カップによる高温下の測定が妥当

であることが推察された。 
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