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1．緒言　コンピュータの外部メモリとして用いられるハードディスクドライブ

（以下単に「HDD」と記す）は，記録再生を行うヘッドと記録媒体である磁気ディ

スク（以下単に「ディスク」と記す），及びこれらの駆動系と信号処理系から構成

されている。ヘッドとディスクは停止時には接触しており，稼働時には 0.1μm
前後の浮上高さを保って相対する。ディスクの回転数が数千 rpm であるので

相対速度は十数 m/s に達する。

　このような HDD 内部にある種のガスが存在すると障害の原因となる【1】。残

留微小塵挨が高速で相対運動しているヘッド・ディスク間に侵入して接触部の

温度が著しく上昇するような事態が起きた場合，ジメチルシロキサンに代表さ

れる有機シリコーンガスは瞬時に二酸化珪素（SiO2）に変性し記録膜損傷の原因

となる。又，高沸点ガスが，内部温度の低下する装置停止時にヘッド・ディスク間

に凝縮すると，再稼働時にヘッドがディスクに粘着して回転不能になる場合が

ある。

HDD 内部のガスは，構成部品や接着剤等から極微量，長時間に亘って放出され

るアウトガスに由来する。材料自体に含有されている場合もあれば，製造工程や

組立工程の環境雰囲気から吸着によって HDD 内部に持ち込まれる場合もある。

数十 ml の内容積しかない 2.5”HDD 内に僅か 1ppb 存在するオクタメチルシクロ

テトラシロキサン（[(CH3)2SiO]：D4）が全て酸化されて固体化すれば 0.1μm 角

の SiO2を 108 オーダー生成することになる。浮上高さが 0.1μm 前後で稼働する

HDD 内部のアウトガスの問題は極めて厳しい。次々と高性能なプラスチック材

料や接着剤・粘着剤が開発される昨今，可塑剤や表面処理剤・安定剤等の添加

物，或いは残存する中間体や触媒などがアウトガスとして HDD 内へ放出される

ケースが多く，従来にまして HDD の内部環境制御が重要課題となる所以である。

2．測定方法　布状の活性炭を HDD 内ガスや構成部材アウトガスの吸着剤として

用い，所定時間後に回収，これを GCMS に直結したキューリボイントパイロラ

イザー内で瞬時加熱して吸着ガスを脱離せしめ，アウトガスの定性と半定量を

おこなう本手法は，多くのデータを短い時間で取得することを目的に考案した

ものである。

　活性炭は吸着剤として一般によく用いられ，大別して粒状のものと布状

（フェルト状も含む）のもの，およびハニカム状のものがある。従来，微量成分

ガス分析において吸着濃縮用に用いられてきたのは，粒状のものであり，吸着



物を溶剤で抽出してから分析に供するのが一般的である。荒又ら【2】は活性炭充

填カラムにジメチルシロキサンガスを吸着捕捉し，四塩化炭素で抽出して

GCMS により分析する方法を報告している。本手法では有機溶剤による抽出の

手間も省いた。

　布状活性炭はクラレケミカル社製クラクティブ CH700-20（細孔半径平均 16Å，

比表面積 2000m2/g）を用いた。測定はヒューレツト・パッカード（HP）社製

HP5890A/5970B 型 GCMS に直結した日本分析工業社製 JHP－2L 型及び JHP-3 型

キューーリポイントパイロライサー，ないしは HP6890/5972 型 GCMS に直結した

JPS-330 型キューリポイントパイロライザ－により行った。なおパージ＆トラッ

プによるアウトガス測定は HP5890A/5970B に直結した日本分析工業社製

JHS-100A ヘッドスペースサンプラーによった。

　カラムは HP 社製長さ 12m，内径 0.2mmφ，架橋メチルシリコン 100％ 0.33μm

厚，の HP-1 及び Ultra-1，或は，長さ 30m，杓径 0.25mmφ，5％メチルフェニル

シリコン 0.25μm 厚の HP-5MS を用いた。カラムは 40℃に 2 分保持した後 300℃迄，20℃

/分で昇温している。布状活性炭約 10mm程度に裁断し，必要ならフィルターペーパーに

包んで HDD 内の適当な箇所に設置する。所定時間経過後取り出し，定性を目的とする場

合キューリ温度 358℃のパイロフォイル R に，定量を目的とする場合は 590℃のパイロフ

ォイル R に包み込み 6 秒間高周波誘導加熱した。ジメチルシロキサンの半定量では標準と

して D40.2μ1 をマイクロシリンジで布状活性炭に滴下し，同様に測定した。

3．結果と考察　図 1 に本法によるアウトガスのガスクロマトグラムを，ヘッドスペース

サンプラーを用いた測定と比較して示す。布状活性炭へのアウトガス吸着は常温であり，

ヘッドスペースサンプラーによる測定では試料が 70℃に加熱されていることを考慮すれば，

両クロマトグラムは良く一致していると言えよう。

　図 2 にジメチルシロキサンで汚染された部品及び多量のアウトガスを放出す

る接着剤を HDD に組み込み，布状活性炭を設置して 150 時間稼働後，活性炭か

ら 358℃加熱で脱離した成分のガスクロマトグラムを示す。ヘキサメチルシクロ

トリシロキサン[(CH3)2SiO]3：D3），オクタメチルシクロテトラシロキサン(D4）

を含め 61 成分が検出されている。主なものは，十数種のアルキルベンゼン，ベ

ンズアルデヒド，アセトフェノン，安息杏酸メチル，プチルヒドロキシトルエ

ン，ビフエニル等の芳香族化合物，飽和・不飽和の炭化水素及び脂環式化合物，

アクリル酸エステル等である。これらのガスは HDD では一般的に捕捉されるも

のである【3,4】。



図 1 布状活性炭吸着-熱分解 GCMS とヘッドスペースサンプリングーＧＣＭＳとの比較

図 2 ｼﾞﾒﾁﾙｼﾛｷｻﾝ汚染部品組み込み HDD 内ガス分析

図 3 回収後 1 週間後分析と 1 年後分析比較



活性炭は有機ガスの良好な吸着剤であると同時に酸化等の触媒作用も有する

ことが知られている【4】。図 3 に活性炭回収後 1 週間で測定した場合のクロマト

グラムと，1 年間保存後再測定した場合のクロマトグラムを示す。1 年間の間に

カラムと質量選択性検出器の間の接続方式の変更（オープンスプリツト方式か

らダイレクト方式へ）と，データ処理のワークステーションの変更を行ったの

で，流出ピークの保持時間が異なり，ピーク幅もシセーフになっていて，一見

両クロマトグラムは異なるように見えるが，マススペクトルの比較から両者は

殆ど差が無いことを確認してある。即ち，活性炭を回収後かなり放置しても定

性分析には差し支えがない。

　さて，布状活性炭に吸着したジメチルシロヰサンを定量する為には，なるべ

く吸着ガスの全量を脱離させた方が望ましい。そこで所定の大きさに切り出し

た布状活性炭に 0.5μl のオクタメチルシクロテトラシロキサン(D4)を滴下し，

脱離温度を変えて脱離量を測定した。結果を図 4 に示す。脱離には 500℃以上に

加熱することが必要である。

　長時間稼働させた HDD から回収した布状活性炭を 590℃に加熱すると図 5 の

トータルイオンクロマトグラムのように多数のピークが重畳して一本一本の解

析は不可能である。そこで定量はヘキサメチルシクロトリシロキサン（D3）及び

オクタメチルシクロテトラシロキサン（D4）の[M-15】+イオン（それぞれ質量イオ

ン数 207 と 281）の抽出イオンクロマトグラムに依った。固定相がメチルシリコ

ン 100％キヤピラリカラムを用いた場合，ジメチルシロキサン類の保持時間は同

程度の質量数の化合物に比べてかなり短く，昇温ガスクロでも高温側でもカラ

ムブリードとは明瞭に区別できる。なおセブタムやパイロライザー側からのジ

メチルシロキサンの流出がないことを，測定に先立って確認する必要がある。

図 5 の例の場合，約 5μg，汚染部品を組み込んだ図 2 の例の場合は約 1mg のジメチ

ルシロキサンが活性炭に捕捉されている。

4．結言　以上，活性炭吸着/熱分解 GCMS 法による HDD 内のアウトガス測定に

っいて述べた。本方法の特徴は（1）布状の活性炭を用いるので取り扱いが容易

（10mm□程度を切り出して用いれば良く，持ち運びも容易な上，測定時には裁断

するだけでパイロフオイル Rに包み込める），（2）吸着をオフラインでおこなうの

で吸着時間を任意にとれる上 GCMS の稼働率が高い，ことにある。一方，活性炭

表面での吸着捕捉物の急速加熱時の変性については，本測定での化合物以外に

は確認していないので今後継続的に検討したい。
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図 4布状活性炭からの D4脱離の加熱温度依存

図 5 HDDから回収した布状活性炭からの 590℃加熱脱離ガスのトータル

イオンクロマトグラムとm/z=207及び 281の抽出イオンクロマトグラム


