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熱分解ガスクロマトグラフ質量分析装置（Py-GC-MS）

 １ 熱分解ガスクロマトグラフ質量分析装置とは

　ガスクロマトグラフ質
量分析装置（GC-MS）は
試料に含まれる揮発性
物質の定性分析、定量分
析に活用できる装置で
す（図1）。装置への試料
導入方法には色々な方
法があります。当技術セ
ンター中丹技術支援室
に設置しているGC-MS
には熱分解炉（パイロライザー/Py）というユニークなオプションが
装備されていますので、この記事では熱分解炉を用いたGC-MS、
すなわちPy-GC-MSでどのような分析が可能であるか、実際に多
い利用例をモデルに紹介します。

高まる自動車関連部品の洗浄度検査の要求

 はじめに

　エンジン、パワートレイン、ブレーキ、ステアリングなど自動車に
用いられる流体部品の製造時や、前工程における切断・研削・プレ
ス・曲げなどの金属加工時の切粉・加工油等の残渣は、後工程の熱
処理・めっきや塗装などの表面処理や部品同士の組み付け時に動
作不良を引き起こす原因となることから、加工後の洗浄は品質確
保・信頼性の要となる工程です。そのチェックとして洗浄度検査の
方法もさまざまありますが、これまでは、金属粉・クズがしっかり除
去できているかについて、洗い流した洗浄液をフィルターで濾過し
た重量を電子天秤で測定する重量法で合否を判定していました。
　そのような中、2005年に粒子計数法による洗浄度検査の有用
性を示したドイツ自動車工業会が品質管理規格VDA19を発行し、
国際規格ISO16232が策定されたことから、今後製造工程の上流
から下流まで粒子計数法での評価が求められるようになることが
予想されます。

 部品洗浄度検査の種類

　部品洗浄度検査には、洗浄液を部品にかけて洗い流した後、メ
ンブレンフィルター（フィルター）で濾過するバッチ検査と、流体回
路に組み込んだ状態で試験が可能なオンライン検査があります。
バッチ検査は、フィルターの重量を電子天秤で量る重量法と、視
覚的にコンタミ粒子の大きさ・形状・粒子数及び光学素子によっ
て金属系材料を抽出可能な顕微鏡によって解析する粒子計数法
に分類されます。また、複数部品を組み付けた最終製品はオンラ
イン検査で行われる場合もあります。以下に部品洗浄検査の概要
を示します。

 2 利用事例

（１）樹脂材料、金属材料からのアウトガス分析
　各種デバイスの部材として使用される樹脂材料、金属材料から
発生するアウトガスは製品の動作不良を引き起こす原因となる場
合があります。これを防ぐためには材料からどのようなアウトガス
が発生しているのかを把握し、製造工程の中で低減することやア
ウトガスの少ない材料を採用するなどの対策が必要となります。
　Py-GC-MSでは樹脂材料、金属材料を試料として、特定の温度
で加熱してアウトガスになる物質を発生させ、コールドトラップで
濃縮して装置に導入することで分析を行います（図2）。
　得られたデータからどのようなアウトガスが発生しているかを推
定できます。質量分析ではマススペクトルというデータが得られ、
この実測値と解析ソフトに登録されているマススペクトル（ライブ
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ラリ）を照合することで類似度の高い物質を推定します。通常、類
似度の高い物質は複数ヒットしますので、どの物質である可能性
が高いかは試料に使用されている原料や工程等を総合的に考察
する必要があります（図3）。
　例えば、ある樹脂材料のアウトガスが問題となっているときに、
加熱乾燥工程前後の試料を分析することで工程の有用性の評価
を行ったり、複数の候補部材のどれを採用するかの指標のひとつ
としてご利用いただくことがあります。

　これまで自動車関連部品の洗浄度の検査方法は、洗浄後液を濾過したときのフィルター重量の差から求める重量法が主に採用
されてきましたが、近年は部品の小型化・高密度化により流体部品も精密化・高精細化が進み、自動車業界では異物（コンタミ粒子）
の重さよりも大きさや形状・個数を重視する粒子計数法による検査への要求が高まっています。こうした背景から、自動車関連部品
の洗浄度検査と今後主流となる顕微鏡等による視覚的な検査方法である粒子計数法について、その概要をご紹介します。

 粒子計数法による解析事例と課題

　顕微鏡を用いた粒子計数法により解析した例を下記に示します
（オリンパス株式会社協力によるCIX100によるデモ）。

　図2に塑性加工後の部品洗浄液を濾過したフィルターを、図3に
顕微鏡粒子計数法より抽出したコンタミ粒子個体を示します。偏光
光学素子を通した画像は表面の光沢状態によって金属に近いもの
は青っぽく観察されます。このようにフィルターに負荷なく濾過可
能な洗浄液であれば個々のコンタミ粒子が視認可能な観察用サン
プルが得られ、画像処理・解析が正確に行えます。一方、高粘度のサ
ンプルを濾過した場合、濾過圧とフィルターのミスマッチにより図4
のように周辺部分にリング状にコンタミ粒子が凝集し、微小なコン
タミ粒子が大きな粒子として誤認識され、正確に解析できません
（図5）。言い換えると顕微鏡粒子計測法は、観察用サンプルを作成
すること自体が計測の一貫であり、サンプルに応じた濾過の条件出
しが非常に重要であるといえます。

　現在、中丹技術支援室では東洋濾紙株式会社と共同で減圧／加
圧選択型の濾過圧－フィルターの最適化を行い、フィルター多層最
適化加圧濾過により顕微鏡粒子計数法解析の確度向上に寄与する
高粘度サンプルの作成方法を検討しています。今後は、自動車関連
部品をはじめとする高精度・高精細部品の洗浄度評価のための環境
整備を行っていきたいと考えています。

図2　濾過後のフィルター 図3　抽出されたコンタミ粒子

図４　高粘度サンプル濾過後 図５　誤認識されたコンタミ粒子
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（2）高分子材料の定性分析
　各種デバイスの部材・異物等の未知高分子材料の定性におい
て、熱分析・FT-IR等の分析手法のほかPy-GC/MSも有力な分析手
法となっています。上述したアウトガス分析よりも高温（最大
800℃）で試料を加熱することにより高分子材料を熱分解し、揮発
した分解物を比較する
ことで未知高分子材
料がどのようなもので
あるか推定することが
できます。例えば、図4
のように未知高分子
材料と高分子材料
ABCを測定し、同じ保
持時間に同じマススペ
クトルが検出されるこ
とを確認することで未
知高分子材料は高分
子Cであるということ
が推定できます。

装置仕様
GCMS-QP2010Plus(株式会社島津製作所)
性　能　イオン化方式：EI

質量範囲：m/z1.5～1,090
分解能：R≧2Ｍ（FWHM）
最大スキャン速度：10,000u/秒
ダブルショット・パイロライザー（フロンティア・ラボ PY-2020iD）
マイクロジェット・クライオトラップ（フロンティア・ラボ MJT-1030E)

使用料　機器貸付　3,900円／1時間

※本装置は、中丹技術支援室のリニューアルに伴い、機器貸付が一時休止となりますのでご注意ください。　〈休止期間〉平成30年2月1日～3月末予定
※装置の調整状況等により延長する場合があります。

図3　アウトガスの推定

Py

試料

加熱 検
出
強
度

m/z

GC・MS 照合

物質A

物質B

物質C
試料から

アウトガス放出

マススペクトル
（実測）

マススペクトル
（ライブラリ）

図4　高分子材料の定性分析
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