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佐藤　友香
和

， 酒井　公人 ，玉置真希子
L’

， 竹中み ゆ き
1

Deterrnhlation　ofairb 〔，rne 　organi （：col ／tllmin ，ants 　in　c ！ean −room 　air　by

　　silicon 　powder　ads （｝rption −solventextraction −GC ／MS 　ana1 ｝
・sis

Yuka 　SA　k ．）
1

，　Nmit （：，　SAKMI，　Makiko 　TAM へ（， Ki粍md 　Mivuki 　T 乂KENAKA

C ・ 「P・ r・‘・ R・・c ・・r・h ・・ dD ・ vel ・ P… cm 　C ・n ・c ・，　T ・ ・hib・ C ・・P・ r・ d・ 1・，1，　K ・ m ・ k・iT・s｝1ib・
一
・h・ ，　S。iw。i−k 。 ，

Kawasaki −shi，　K 且 nagawa 　212−8582
2Semi

… d ・ α Ql1　C・）mP ・・ γ・T ・ shib ・ C・ rp ・ ・a ・1・ ・ ，8，　Shills・gh・
−dl・ ，　i・⊂，9・

−k・1，　Y・ k・ h ・ ma −・hi，　Kiin・g・w ・ 235 −
8522

〔Rcc ・i・ cd 　3　Ma ・・h　2〔川工4，八 cceP 匸cd 　8　M ・y　2〔贈 ）

S・ me ・i・b・ m … 9・・ i・ c・・ t・・mi ・・… ln　d ・・ n 「・ （）n 崩 ・ semi ・・ nd ・ c 吐・ r ・n ・曲 ・・uri ・9 ・ re

・ nst ・bl・ wi ・h　r・・p・・t ・・ he ・dl・g・・ n ・1 ・・c　e 鴎 ・d … 1・cd 　by ・川・一 ・・f… ． A ⊂c・ ・di・gい ・

° ・dc ・ 且・ mc ・・mle 　thci ・ c … c ・ ・… i・・，n ・we 　d・・d ・P・・1 ・ mc ・h・d　th ・1・ u ・e ・ sih … P ・ wd ・ r ・d・…
−

b ・ 1・t ・ nd ・・ lv・ n ・ d・… Pd ・ n −G 〔：ハ ’IS ・… ly・i・・ V ・・i・ ・ s　me ・h ・ d・ ・11・i・… pd ・ ・ wc ・… a ｝。 i。 。d，
a ・ d　it　“ ，a ・ fo・ nd しh・t　th ・ m ・・t ・Hi・1・ ・ tmelh ・ d　w ・・ d… rp ・i・・ by　P… i・ g　n −h ・一 ・・hr（・・ gh　the
ヒKis 〔｝rl）eIlts ．　　　　　　 This　Illetl．hod 　was 　colnpared 　with 　lher 匸11al　desorption　 using 　s〔aIldard 　solutions 　oll

di（2’etllylhexXDph ・h・1・t・ （DEHP ） a1・d　2・6−di−b・ ・hylhyd・
．
・ xyh

ドd・・ xypi ・cn ・ 1 （BHT ）．　 U ・i・ g
且he5c

　
s°luti・ n い ・hi・h ・ re ・・ … bl・ ・9・ in・ ・ h ・・tirlg，・・ mP ・ 11・ d− ・1d　b・ d・・e … dwi ・h・ lu ・・y

altc 「a 且i・ n
　
by ・hi・ mc ・h・d・・1・h ・・ gh・a ］… ed − P・・，・・ d ・ fi’o ］n 　DE ｝IP ・・ld 　BHT 　we ・e　d… α ed 　by

the 「m ・［d ・… p・i・ ・1・ Thc　d ・… ti・）1・　 ］i・ni … 11　DEHP ，　dib ・・thγlph・h・1… （DBP ）・ nd 　di（2−e ・hy】−
hexy1＞・dip ・t・ （DEHA ）by・thl・ s・lvc・ ・d ・ ・ Qrpd ・ ］・　 IIIet．］1… dw ・ re 　2 ・・g／m ∴21・g／m   ・d　O．6 ・ 9／rr1

／t

rCSPCdively ．　　　　　　　By　applyhng
’
this　n 、ethod 〔o 〔hc　evaluation （：）f　clcan −room 　 air ，　DEIIP ，　DBP とmd

DEHA 　w ・・c　d ・1e⊂t・d・11・・ ghlg　ln　c・ ncel ・且・・しi・ n 　f
’
r・ n ・ 16 ！・ 80 ・ g／m

呂

．

Kayuiords ・ s・ lvcm　e … a 〔・d ・ ・ ；・ili・・ 1・ P・ wd ・ r ・d… 1・c ・ t；d ・・ n　r・ ・ m ；・曲 ・ rn … 9・ ni ・ … t。、n1 −
　 　 　 　 　 Ilをヒ1Lt．

1 緒 ．
口

　近 年，半導体デ バ イス の 微 細 加 工 技術化 は 進 歩 を続 け て

お り
11．．2！

，国 際半導体 技 術 ロ ードマ ッ プ UutCmuLtic）nal

Te ⊂hm 〔．，bgy 　Rc）〜】dmap 〔
’
jfSeiniconduct 〔〕rs） に よ る と，2｛〕10

年 に は 451un の テ ク ノ ロ ジ
ー

ノ ードに な る と予 想 さ れ て

い る 靴　こ れ に 伴 い ，半 導 体 製 品の 信 頼性 に 影響 を 及ぼ す

1
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汚 染物 質 も微量 化 し、従来の 無機 系物 質に 加え，分子 状 有

機物 質 を制 御 す る 重 要性が 増 して お り
』L／
，そ の 評価技 術 も

半導体 デ バ イ ス の 品質管理 に お い て 必 須 と な っ て きて い

る．

　 ク リ
ー

ン ル
ー

ム 大 気 中 に は 多種多様 な分子状有機物質が

存 在 し．そ れ らの 評 価 に つ い て は 従 来 多 く報告 され て い

る
5广．

死 ク リ
ー

ン ル
ー

ム 建 築 材 や，製 造装置，部 品材 料 な

ど の 多 くの 高 分子 材料に は ，可 塑剤 ，酸化防 止剤 な どの 添

加剤 と して 有
．
機 物 質が 使用 さ れ て い る，こ れ ら の 有機物 質

の ・
部は ，含有 材

．
料 か ら大 気中に 放散 さ れ，シ リ コ ン ウ ェ

ハ ー
表而 に 選択的 に吸 着 す る こ と に よ り，ゲート絶縁 膜 の
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耐
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圧 不良，成 膜異 常 な ど，デ バ イス へ 様 々 な悪 影響 を 及 ぼ

す こ と が 報告 され て い る．そ の 代表例 と して ，フ タ ル 酸エ

ス テ ル 類，ア ジ ピ ン 酸 エ ス テ ル 類 ，環状 シ ロ キ サ ン 類，リ

ン 酸エ ス テ ル 類 ，フ ェ ノ
ー

ル 系酸化 防 止 剤 等が 挙げ ら れ

る
S’…lm

．従 来，著 者 ら は フ タ ル 酸 エ ス テ ル 類な ど の 分子

状有機物質を 評 仙 す る 方法 と して ，シ リ コ ン 粒 r一を吸 着剤

と して 使川 す る こ と に着 目し，シ リ コ ン 粒子吸着
一
加熱脱

離
一
ガ ス ク ロ マ トグ ラ フ ィ

ー
〆質量 分 析 法 （G （ソMS ） を 開

発 した
IG／
一．m ．しか し，一般 的 に 加 熱 脱 離 法 で は ，捕集 成

分 を装置に全 量 注 人 で きる 特徴 を持 ち，高感度測定が 可能

で あ る 反 面，熱 に 対 して 不 安定な物 質は，脱離時に 長時間

高温 で 加熱 され る た め ，分解 等 に よ り変性 す る 可 能性が 高

い とい う問 題 が あ る．その 結果，実 際 の 大気中 に 存在 しな

い 変性 化 合 物 が 誤 っ て 検出 され る危険性が あ る．特 に，フ

タ ル 酸エ ス テ ル 類の
一

種で あ る フ タ ル 酸 ジー2一エ チ ル ヘ キ シ

ル （DEIIP ） は，加熱 に よ り分 解 さ れ や す い 性質 を有 し ，

加熱 プ ロ セ ス を含 む 従来の 加 熱 脱離法 で は，分解物 の 生 成

に よ り正確 な定量 値が 得 られ な い こ と が 懸念 さ れ る
］s ／
一．1匸〕

 

　本 研 究 で は，DEHP を始 め とす る，熱的不安 定 物 質 に

対 して も信 頼 性 の あ る 評 仙 方法の 確立 を 目的 と し ， 溶 媒抽

出 一G （］fMS 法 を検 討
．
した．シ リ コ ン 粒

．∫一に よ る捕 集後，

ヘ キサ ン に よ る 滴 ド抽 出 法を用 い ，GC ／MS に て 測 定する

こ と に よ り，ク リ
ーン ル

ー
ム 大気中の 熱的 不安 定物質も正

確 に 定量 で きる結 果 が 得 ら れ た．更 に，実際に 加熱脱 離 法

と溶媒抽 出 法 を 用 い て 比 較検討 した 結 果，加熱脱 離 法 で は

DEHP ，2，6一ジーt一ブ チ ル ー斗一ヒ ドロ キ シ フ ェ ノ ール （BHT ）

の
一

部 は 変性 し て い る こ と が 判明 したの で，こ こ に報告す

る．

2 実 験 方 法

　2・1 装置及び 器具

　ク リーン ル
ー

ム 大気 の 捕 集 に 用 い る 吸 着剤 は ，シ リ コ ン

粒 子 （32〜6〔｝メ ッ シ ュ ，フ ル ウ チ 化学 製 ） を ア セ トン 及

び塩酸／過酸化水素水 に て 洗 浄 し た もの を用い た．シ リ コ

ン 粒 子 吸着管 〔：以下 シ リコ ン 吸 着管 と記す ） は，シ リ コ ン

粒 子 を空 チ ュ
ーブ （Gerstel　TDS 用．スペ ル コ 製 ） に 800

mg 充填 し作製 した．なお，シ リ コ ン 吸着管 は，使 用 前 に

トチ ュ
ーブ コ ン デ ィ シ ョ ナ

ーMode160 〔ス ペ ル コ 製 ）にて ，

高 純度 ヘ リ ウ ム ガ ス を 1〔｝〔｝ m レ 111m 流 通 さ せ な が ら，

30〔1℃ で 8 時間以一ヒ空 焼 き し，更 に 使用直前 に，TDS 　ix，，

CIS 　4 （Gerstel 製 ） に て ．　 BOO ℃ で 10 分 問加 熱 した ．捕

集後 の 溶媒仙 出 一G（ン MS の 測定 条 件 は
「
1
．
able 　l に 示 し た ．

また，従 来の 加 熱 脱離
一GC 〆MS 法 は既 報

1句 甫 ）

と 同様 の 条

件 に て 渕 定 した．

　2・2 試　薬

　標準 溶 液 は，フ タ ル 酸 ジ ブ チ ル CDBP ），　 DEHP は フ タ

ル 酸 エ ス テ ル 試験 用 の 標準品 （和 光 純 薬 製） を．ア ジ ピ ン

酸 ジー’2一エ チ ル ヘ キ シ ル （DEHA ） は 可 塑剤試験用の 標準 品

（和 光 純 薬 製 ） を 使用 した．こ れ ら の 試薬 を 各 1．OO　mg ひ

ょ う量 し，ヘ キ サ ン を用 い て 適 宜希釈 し た．ま た，抽出溶

媒 は ，ア セ トン
，

ヘ キ サ ン は 環境分析 用 （和 光純薬製 ），

ア セ ト ニ トリ ル は 高速液体 ク ロ マ トグ ラ フ 用 〔和光純薬

製 ）．ク ロ ロ ホ ル ム は ホ ル モ ン 測 定用 （関東化学製 〕 を使

用 した．

　2・3　ク リーン ル
ー

ム 大気の 捕 集 法

　ク リーン ル
ー

ム 大 気 の 捕 集 は，2 ・1 で 作製 した シ リ コ ン

吸 着 管を 2 本連 結 して ポ ン プ （SP2 〔1’i−r）uutl ，ジ ーエ ル サ イ

N 工工
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丶

．一．一画一．

丶 、
．
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Fig．1　 DBP 　b1とUlk 　in　s（

．
ホ
．
en し 〔ch ［01 （）fb「 m 　ra ［．k．｝）（n ＝3）

■ ： Ave1・agC ，一： S［とtnd とUτd　dei，iaしi（》n

エ ン ス 製） に 接続 し，前段 を吸 着 用，後段 を破過 確認 用 と

した．こ れ に ，ク リ
ー

ン ル ーム 大 気 を流 量 0．51i’；Tiiu で 2

m
：
甘甫集 し （才甫集時閻 ；6G．71

冷 蔵 庫で 保存 した．

：
爵間），専用 コ ン テ ナ

ー
に 入 れ

　2・4 　ヘ キ サ ン に よ る滴下 抽出 法

　2・3 で 得 られ た シ リ コ ン 吸着管試料 を，大 気 を吸 引 し た

側を下 に して ス タ ン ドに 固 定 し，吸 着 管 の 上 部 に ヘ キサ ン

1．2m1 を 添 加 し，自 然 落
．
ドした 抽 出液 〔約 0．9　 rn　1） を

1ml の メ ス フ ラ ス コ に 回 収 した．こ れ を 1m1 に メ ス ア ッ

プ した後，GC ／MS に て 測 定 した．

　 2・5　回収率 の 測 定法

　圓 収率 の 検討
．
は ，既 報

11i广17  

と1司様 1こ，シ リ コ ン ウ J一ハ

ー
に 吸 着 し や す い と さ れ て い る DBP ，　 DEHP ．　 DEIIA に

つ い て 行 っ た，滴 下 抽出 法 の 回 収 率 を求め る た め に ．シ リ

コ ン 吸 着 管 に 1％ 混合標準液 を lp1 添 着 し，添着 した 側

か ら 高純 度空 気 を O ．5 レ mil1 で 4 時 間 流 通 させ た，そ の 後，

添着 した 側 を ト
．
に して ス タ ン ドに 固 定 し，シ リ コ ン 吸着管

の L部 に溶 媒 L2m1 を 添加 し，自然落
．
卜
．
した 抽 川 液 〔約

0 ．9m1 ） を 1m1 の メ ス フ ラ ス コ に 回 収 した．こ れ を 抽出

溶媒 と同 じ 溶 媒 で lml に メ ス ア ッ プ した 後，　 G （
．
1〆MS に

て 測定 した ．また，比 較 と して 用い た 超自
・
波 抽 出 法 は，滴

卜
．
抽 出 法 と 同 様 に シ リ コ ン 吸 着管 を処 理 後 ， 吸 着 管 を 切断

して シ リ コ ン 粒 子 を 1．5m1 の バ イ ア ル ビ ン に取 り出 し．

溶 媒 を 0．5m1 添加 して 密閉 し，15分 間 超 膏波 を照射 した，

そ の 後，バ イ ア ル 瓶 を 遠 心 分 離 器 に か け ，上 澄 み 液 を

GC ／MS に て 測 定 し た．な お，両 抽出 法 と も，こ 0）操作 を

各溶 媒に て 行い ，回 収率，冉 現 性 を求め た 唖 ＝3〕．

　2・6　破 過 量 の 検討

　シ リ コ ン 吸着管を 2 本連結 し，舸 段 の 吸着管 に 1％ 混

合 標 準液 を lyl 添着 し，添着 した側 か ら 高純度空気 を 〔〕，5

1／nコin で 2、5m5 流 通 させ た ．各 々 の 吸 着管 に つ い て，2・5
の 滴 下 抽 出 法 と同餐乗の 方法で ヘ キ サ ン に て 抽出 し，GC ／

MS に て測 定 した．

　 2・7　検 量線 の作成

　混合標準 原 液 を希 釈 し，10，5〔｝，ioO，200，5〔｝〔｝，1000

pg、

’
μ1 の 混 合 標 準 液 を調 製 し た．各 々

，
1 μ1を GCI ’MS に

て 測 定 し，標 準 物 質濃度 と ピー
ク面積値 との 関係 か ら検量

線 を作成 した．ま た，各成 分の se ］e（：［ed 　ion　lTIOIIitcOビing

（S ［M ） 測 定 に お け る 定 量 イ オ ン は ，DBP 及 び DEHP は

〃 1鳶 ］4Y ，　 DEI ．L．、 は 〃n ！z　129 を用い た，

3　結果及 び 考察

　3・1　溶媒抽出 条件 の 検 討

　3・1・1　抽出溶媒種類 及 び 抽 出 方法 の 検討　　溶 媒 抽 出

に 用 い る 溶 媒 と し て ，測 定 対 象 成 分 の 溶解性 や 溶媒 自身の

純 度 を 考 慮 し．ク ロ ロ ホ ル ム ，ヘ キ サ ン ，ア セ トン ，ア セ

トニ トリル を選 定 し た．は じめ に，各種溶媒 を 直接 GC ／MS

で 測 定 し空 試験 値 を測 定 した と こ ろ，各溶媒 と も共 通 して

主 に DBP が 検 出 され た ．そ こ で ．各溶媒か ら の DBP 検 出

量を，最 も多 く検出 され た ク ロ ロ ホ ル ム に対す る 相対値 に

て 比較 した．結 果 を Fig，】 に 示 す よ う に ，　 DBP は，ク ロ

ロ ホ ル ム ，ア セ トン か ら多 く検 出 さ れ る こ と が 分 か っ た．

そ こ で ，ク ロ ロ ホ ル ム は 環境 負荷 が 大 きい 点も考慮 し，選

定か ら除 外 した，

　次 に ，最適 な抽 出 方法 を選択す る た め，固相 吸 着剤の
・

般 的 な抽 出方法 で あ る，超 音波抽 1
［．1．｝法 とli萄下 抽 出法 に つ い

N 工工
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BIIT ・ 斗； DEHP て比較 し た ． 抽 出 溶 媒 は

ヘ キサン， アセ トン， アセ トニ トリ ル を 用い た． シリ

ン 粒 子と 溶 媒 が 接触する時 問 が 長 い 超音波抽出法 が ， よ

回収 率が高くな るこ とが 予 想 さ れ たが，結 果をTable 　

ﾉ 示 すよ う に ． 超音波 抽 出法で 67 〜 ］ 09 ％ ， 滴 ド

山 法で98 〜 140 ％と ， 超 蒔波抽 出法 の ほ う が阿収

は低か っ た ． 特 に ， ヘ キサン ，ア セトン で は90 ％以下

低い値で あ っ た．ま た ， 再 現 性 で 比較 す る と ，ヘ キ サ ン

よ る滴ド 抽出 法では ， 相 対 標 準 偏 差 2 ． レ ー 2 ． 6％

最 も 良 好 な再 現 性が 得 ら れ た ．滴 ド抽 出法 は シ リ コン粒

を 取 り 出 す 必要がな い た め ， 超音 波抽 出法 よ り 簡 便 で

つ，吸
着
管の 再 利 用 が 可 能 とい う利点が あ る ． また， ヘ キサ ン
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こ とか ら．本報 で は ヘ キ サ ン に よ る 滴 卜
．
抽出法を用 い て 抽

出す る こ と と した，

　3・1・2　ヘ キサ ン 滴下 抽出法 に お け る溶 媒 量 の 検討

S・1・1 で 選 択 され た ヘ キサ ン に よ る 滴下 抽出 法 に て，抽 出

溶 媒量 を 0 ．8 〜2m1 に 変 化 させ た と きの 回収 率 を 求 め た．

結 果 を Tabie　S に 示 す よ うに ，回 収 率 は，溶媒量が 0．8　m 且

の と き 田
〜93％．1．2　 ml 以上 で 10（）％ 以 ヒと なっ た た め ，

抽出溶媒量 は 1．2m1 と した ．
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操作空 試験値 の 標 準 偏 差 C．a 、1、） と 最 低濃度の 標準液 〔う

ppb ） の 添加回収測 定値 の 標 準偏 差 〔σ Sm ） を比 較 し，大

きい 値 を用 い て ，検 出 下 限値 ， 定量 ド限値を求め た，検出

下 限 値 は 標 準偏 差 の 3 倍 ，定量下 限 値は 標準偏差 の 1〔1倍

と した
覇 ．結果 は T ；／Lble 　4 に 示 す よ うに ，検 出 ド限 値 は，

DBP 及 び DEHP は 2ng ／m
：〜

．　 DEHA は 〔｝．6　ng 〆m
』
，

で あ っ

た．
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．
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）91
−
an1 〔｝f　tri・！z

］29 ； （d）； 1｛．m 　chr （）mat （：）gram　of 　rn．／乙 M9 ； 1： DEHA ；

2： DBP ；3 ： DEIIP

　3・2　破過量の 検討

　2・6 で 処理 し た 後段 の 吸 着管 か ら は ，DBP ，　 DEHP ，

DEHA の い ず れ も検 出 下 限 以 ドで あ り，捕集量 2．5　m3 以

下 で は破過 しない こ とが 確認 され た ．

　3・3　検 量 線 の作 成

　検量 線 は，汚 染 リ ス ク の 低減 と簡 便 性 か ら絶 対 検量 線法

を検 討 した．そ の 結果，検量 線 の 相 関係数 は，DBPO ．994，

DEIIP　I）．997 ，　 DEHA 　O．997 と 良い 相関 を示 した た め，絶

対検量 線 法 で 定 量 が可 能 で あ る こ とが 分 か っ た．

3・4　検出下限値及 び 定 量 下 限値

操 作 空 試 験 か ら は，各測定対
．
象物 質 が 検 出 され る た め ，

　3・5　溶 媒 抽 出 法 と加熱脱離法 に よ る熱的不安定 物 質の

比 較

　 ク リーン ル ーム 大 気 及 び ク リ
ーン ル ーム 大気 に 暴 露 した

シ リ コ ン ウ ェ ハ
ー

か ら検出され る 成分 の 中に は加 熱 に よ り

変 性 しや す い 物質が ある，デ バ イス に 悪 影 響 を 及 ぼす と疹

え られ て い る BHT ，　 r）EHP は そ の
．一・

例 で あ る．そ こ で ，

BHT と DEHP の 標準混合液 を シ リ コ ン 吸 着 管 に 添着 し．

溶 媒抽出法及び加熱脱離法 に て 測 定 した場 合，変性化合物

が 検 出 さ れ る か 否 か を検討 した．加 熱 脱離 法 に よ る ト
ー

タ

ル イ オ ン ク ロ マ トグ ラ ム を Fig．2 に 示 す よ う に ，添着 し

た BHT ，　 DEHP 以 外 に ，2一エ チ ル ヘ キ サ ノ
ー

ル．　 BH
’
1 キ

ノ ン メ チ ドが 検出 さ れ た．こ れ ら の 分 r・構 造 か ら，2一エ チ

ル ヘ キ サ ノ
ール は DEIlP の 加 水分 解 物 ．　 BHT キ ノ ン メ チ

ドは BHT の 酸化物 で あ る可 能 性 が 高い ．次 に ，溶媒抽 IU

法 で こ れ らの 成 分 が 検 出 され るか 確 認 し た．結果を Fig，r．3

に 示す よ うに ，溶 媒 抽 IIIr法 で は ，2一エ チ ル ヘ キ サ ノ ール は

検出 され ず ，BIIT キ ノ ン メチ ドは，　 BIIT に 対す る ピーク

面積比 で 約 〔1．4％ と極 微 量 し か 検出 さ れ な か っ た．

　よ っ て，〃li熱 脱離 法で は，一
部 の BHT 及 び DEIIP は 変

性 し，BHT か ら BHT キ ノ ン メ チ ド．　 DEHP か ら 2一エ チ

ル ヘ キ サ ノ ール が 生 成 さ れ る が ，溶媒抽 出法 で は，BHT ，

DF．IIP と も に変性 せ ず に 測定で き る こ とが 確 認 さ れ た ．

　3・6　ク リ
ー

ン ル
ー

ム 大気へ の 適 用

　本 法 の ク リーン ル
ーム 大 気 へ の 適 川 を 試 み た ．熱 的不 安

定 物 質 の 測定 に 関 し て は．3・5 の 標 準 溶液 に よ る 比 較 で

は，溶 媒抽出法 で 良 好 な結 果が 得 られ た が ，ク リ
ーン ル ー

ム 大気 に 適 川 した場 合，大 気 中 の 共存成 分，濃 度 等 の 影響

で 変性す る 可能性 が あ る．そ こ で，溶媒抽出法 と加熱脱 離

法 に て ク リ
ーン ル ーム 大 気の 測定結果 を比 較 した．

　ま ず，加熱脱 離 法 で は，トータ ル イ オ ン ク ロ マ トグ ラ ム

を Fig．4 に 示 す よ う に．ク リ
ーン ル ーム 大 気 中 か ら は ．

多 量 の DEHP が 検出 され，　 BH
．
「は検 出 さ れ な か っ た．ま

た ，DEHP の 変性化 合 物 と 見 られ る 2一エ チ ル ヘ キ サ ノー

ル が 検出 され た，次 に，溶 媒抽 出 法 を 用 い て 2一エ チ ル ヘ

キ サ ノ
ール の 存 在の 有無を，SIM 法 に て 確 認 した ．　 Fig．5

に イ オ ン ク ロ マ トグ ラ ム を示 す よ うに ，加熱脱離法 と同 様

に DEHP が 検 出 さ れ た が ，2一エ チ ル ヘ キ サ ノ
ー

ル は 検出

さ れ な か っ た．ま た ，本 法 で も BHT は 検 出 ド限 以 下 で あ

N 工工
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っ た ．な お，DEHP の ほ か に ，シ リ コ ン ウ ェ ハ
ー

に 吸 着

しや す い 物 質 と され る DBP ，　 DEI−IAが 検 出 さ れ た ．な お，

後段の 破過確認 用 吸 着管か らは，い ず れ の 成 分 も検出 され

ず，破過 して い ない こ とが 確 認 され た．

　 こ れ らの 結果 か ら，ク リーン ル ーム 大 気 に 適 用 した易合

で も，溶媒抽川法 で は DEHP は 変性 せ ず に 測 定で き る こ

とが 確認 さ れ た ．なお ，BHT は 両 法 と もに 検 出 さ れ な か

っ た た め ．変性 の 有
．
無は 儲 認 で きな か っ た．溶媒抽出法 に

よる 実測の 測定値は Tablc 　 5 に 示 す よ うに，　 DBI ），　 DEHL ），

DEHA が ］　6　
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で 検 1

［
二le，され，繰 り返 し率H　12も相対

標 準偏差 3．，s −．5．1％ と 良女子な結 果 が 得 られ た．
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リーン ，レーム 大 気中の 有機汚 染物 頁の 定 量 方法 を 確 、

／
／：し

た ．本 法 で は，シ リ コ ン ウ ェハ
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に 選 択 的 に 吸 着 しや す

く．か つ 熱 的 に 不 交定 な物質も変性せ ず に 評 価で き る た

め ，ク リーン ル ーム 大 気中の 有機汚 染物 質 の 拍 ‘争度管 埋 に

お い て 信 頼 性 の 1
’
ttiい 測 定 が 可 能 で あ る．なお ，材 料 か ら発

生す る汚 染 物 質 の 評 価 の 観点で も本法が 応用 で き，ク リー

ン ル
ー

ム 内で 使用 す る材 料 の 選 定，汚染発 生 源 び）特 定 に も

有
．
効 で ある 。今後 は ，抽 出 溶 媒 の 濃 輛 な ど に よ る 感度向．．ヒ

を検討
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する ．
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要 旨

　半 導 体川 ク リーン ル ーム の 大気申 に存 在 す る分 子状 有桟物質 に 関 し，シ リコ ン 基 板 に 吸 着 し や す く，か つ

熱 的 に 不 安 定 な 物質 を評価す る た め ，シ リ コ ン 粒 臼吸着
一
溶媒抽出
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ガ ス ク ロ マ トグ ラ フ ィ

ー
／質量 分 析 法 を

確 1：1：した．抽 出 条 件 に つ い て ，溶媒の 種類，抽出 方 法 を検 討 し，ヘ キ サ ン に よ る滴 卜
．
抽 出 法 が 最適で あ る こ

とが 分か っ た．熱 的 不 安 定物質で ある フ タ ル 酸 ジー2一エ チ ル ヘ キ シ ル 〔DEHP ）、2，6一ジー‘一ブチ ル ー・1一ヒ ドロ キ シ

フ t・．ノール CBHT ） の 標準 試 薬 を 川 い ，溶 媒抽 出法 と従 来 の 加 熱 脱 離 法 に よ る 測 定結 果 を比 較 した と こ ろ ，
加 熱 脱 離 法 で は DEHP ，　 BHT の 変性生 成 物 が 検 出 さ れ た が ，本 法 で は ．両 成 分 と も変性せ ず に 評 価 が 可 能

で あ っ た．な お，本法で の 検 出 下 限 は ，DEI ［P ； 2ng ／n∴　フ タ ル 酸 ジ ブ チ ル 〔DBP ）： 2rL9 ／1n
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で あ っ た．更 に，実1際 の ク リーン ル ーム 丿｛気 を測 定 し た 結 果，　 DBP ，　 DEHP ，　 DEHA が 16 〜8〔｝

n9 ／ml 存在 す る こ とが 判 明 した．
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