
ACQUITY UPC2 を利用した
リソグラフ材料開発と供給に関する課題の克服

目的

直接的で、正確かつ迅速な分析法で管理され

た高品質の製品を提供すること。 ACQUITY 

UltraPerformance Convergence ChromatographyTM 

（UPC2TM）により、リソグラフ製品のクロマトグラ

フィー分析が最小限のサンプル量と簡便な前処

理で迅速に行えるようになり、高度な品質管理

が可能になります。

背景

リソグラフ材料であるレジストおよび反射防止膜

は、半導体業界およびディスプレイ業界向けの特

殊な製造プロセス材料です。この2つの塗布膜の

品質は、高反射性基板の回路パターンの焼き付け

を行う際に、ノッチングを最小限に抑え、線幅を

一定に保つことで回路パターンの照射成功率と深

く関わります。照射成功率を高めるために使用さ

れるのが、反射防止膜の役割とフォトレジストの

リソグラフの役割を1つに融合した色素含有フォト

レジストです。この種の製品の多くは、スーダン

シリーズをはじめとする芳香族アゾ染料を使用し

ています。1,2,3

染料の検査と溶解度は、製造工程における様々な

可変要素の違い、例えば不純物の構成などから異

なる場合もあります。製品分析の純度検定や不純

物プロファイリングなどにより、染料の含有率の

最適化を行わなければなりません。現状の分析

プロセスでは、キャスト膜の UV 測定による機能

評価に依存しています。これは、不純物を含む構

成物質を個々にデータ取得するのではなくバルク

で評価する手法です。そのため、機能テストとの相

関性が不十分であり、それによって製造のサイクル

時間の延滞や、バッチによる不適合成品の原因解析が困難となるなどの課題があ

ります。通常、バッチの帯電不良の原因特定には、順相 LCなどの手法が追加検

査として用いられています。順相 LC による分析時間は12～ 24時間と長く、ポリ

マーの再沈法による除去やろ過などを含むサンプル前処理にさらなる時間が必要

とされます。 

ソリューション

本アプリケーションでは、超臨界流体クロマトグラフィーの原理を利用した

Waters® ACQUITY UPC2 システムによる製品分析法について紹介します。最終

製品は、テトラヒドロフランで10倍に希釈して注入するという簡便な操作です。

ポリマーの再沈法による除去やろ過などを含むサンプル前処理や、時間のかか

るシステム平衡化は不要です。

図1.  ACQUITY UPC2 システム
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混合標準溶液、非色素含有製品ブランクおよび混合染料パッケージを含む最終製

品のクロマトグラムを図2に示します。分析時間は2分以内です。この分析により、

4種類の染料のベースライン分離と一般的な不純物の同定ができます。

混合染料スタンダードを用いて外部標準法による検量線を作成することで、製

品中の各成分は容易に定量可能となりました。表1は、4製品における4種類の

染料の混合率などの分析データをまとめたものです。リファレンス製品を分析す

ることにより、目標調製量に対する実際の混合率などの定量的な検証が行えます。

ここに挙げた3種類のテストサンプルにおける製造プロセス試験では、染料パッ

ケージの導入率が低いことが示されました。さらに、今回の分析で各製品におい

ては調製された染料混合品に含まれる各染料含有率

にバラつきがあることが確認されました。このような

分析を行うことで、各製品における混合率の調製が

直接の確認および修正でき、それにより品質適合品

の製造効率の改善、すなわち歩留まりの向上や製

造へのフィードバックが効率化され、製造コストの

削減が可能になりました。

まとめ

■■ ACQUITY UPC2 を用い、希釈して分析手順を実施

するだけで、2分とかからず迅速な製品分析ができ、

すぐに生産管理にフィードバックできます。

■■ 製品仕様に合わせて、各染料や含有成分の定量

が容易に行えます。

■■ 3種類のテスト混合製品を分析することで、染料

の量だけでなく、各染料の含有率も容易に把握

できます。

■■ ACQUITY UPC2 の分析結果をもとに、製造工程で、

各成分のバッチにおける濃度管理および濃度調

整が可能になります。

■■ ACQUITY UPC2 では、ほぼリアルタイムで製品評価

を行い、必要に応じて製造を軌道修正すること

ができ、製品の組成制御を帯電不良や欠陥品の

削減に活かせ、製造コストや歩留まりの改善に

貢献できます。

参考文献

1. R F Sinta, T F Zydowsky. Dyed photoresists and methods and 
articles of manufacture comprising same. European Patent 
no. EP 0 930 543 A1.

2. M W Mongomery, C Hamaker. Sensitized chemically amplified 
photoresist for use in photomask fabrication and semiconductor 
processing. U.S. Patent no. 7067227B2.

3. A Zampini, P Trefonas, et al. Positive dye photoresist 
compositions with 2,4-bis(phenylazo)resorcinol.  
U.S. Patent no. 4983492.

表1.  希釈係数を調整した後の染料の濃度（mg/kg）。
テスト混合サンプルは、目標に対して染料の含有量が低かった。
太字のデータは、相対濃度が高かったもの。さらに補正が必要。

スーダン I 31.0 22.8 73.6 

スーダン II 35.5 27.4 77.2 

スーダン III 23.5 17.2 73.0 

スーダン IV 26.1 18.8 71.9 

スーダン I 31.0 25.3 81.6 

スーダン II 35.5 28.3 79.7 

スーダン III 23.5 19.3 81.9 

スーダン IV 26.1 22.6 86.5 

リファレンス製品 目標量 テスト量 対目標量（%）

スーダン I 31.0 31.8 102.6 

スーダン II 35.5 35.7 100.5 

スーダン III 23.5 23.4 99.4 

スーダン IV 26.1 25.7 98.4 

スーダン I 31.0 26.0 83.9 

スーダン II 35.5 29.3 82.5 

スーダン III 23.5 20.2 85.8 

スーダン IV 26.1 22.1 84.6 

テスト混合 2 目標量 テスト量 対目標量（%）

テスト混合 1 目標量 テスト量 対目標量（%）

テスト混合 3 目標量 テスト量 対目標量（%）

図2.  10倍希釈しただけの色素含有製品の ACQUITY UPC2 によるクロマトグラム。
ブランクマトリックスからの干渉物質は不検出。

 スーダン I        スーダン II           スーダン III         スーダン IV 

混合染料スタンダード 

  マトリックスブランク
（色素を含まない製品） 

色素含有製品 

染料中の不純物

染料中の不純物 

0
.7

9
2

0
.8

4
4

0
.9

0
7

1
.2

8
1

1
.3

4
3

1
.5

4
2

0
.7

9
2

0
.8

4
4

0
.9

0
7

1
.2

8
1

1
.3

4
3

1
.5

4
2

A
U

0.000

0.001

0.002

0.003

0.004

A
U

0.0000

0.0009

0.0018

0.0027

0.0036

A
U

0.0000

0.0009

0.0018

0.0027

0.0036

分
0.00 0.20 0.40 0.60 0.80 1.00 1.20 1.40 1.60 1.80 2.00

Waters は Waters Corporationの登録商標です。UltraPerformance Convergence Chromatography、
ACQUITY UPC2、UPC2、および The Science of What's Possible は Waters Corporationの商標です。
その他すべての登録商標はそれぞれの所有者に帰属します。

©2013 Waters Corporation. Printed in Japan. 2013年3月 720004393JA   PDF

日本ウォーターズ株式会社　www.waters.com
東京本社 140-0001  東京都品川区北品川1-3-12 第 5小池ビル　TEL  03-3471-7191   FAX  03-3471-7118

大阪支社 532-0011  大阪市淀川区西中島5-14-10 サムティ新大阪フロントビル11F TEL  06-6304-8888   FAX  06-6300-1734
ショールーム                東京　大阪
テクニカルセンター　    東京　大阪　名古屋　福岡　札幌


