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1 ．　 は じめ に

　環境大気中の 揮発性有機化合物 （VOC ）を測定す る方法に は容器採取 法 （キ ャ ニ ス タ
ー法）、固

体吸着 ・溶媒抽出法 （溶媒抽 出法）及び固体吸着 ・加熱脱着法 （加熱脱着法）等が 、 また 、 難揮発性

化 合物の 測定す る方 法に は ろ紙捕集法が用 い られて い る。こ こ で は voc 測定法の 内、加熱脱着法 の

適応例 と して フ タ ル 酸エ ス テ ル 類 （テ レ フ タ ル 酸ジ メ チ ル （DMTP）、テ レ フ タル 酸ジ エ チ ル （DETP）等）

の分析法に つ いて述 べ る 。

2 ．方　法

2．1 試料捕集管　プ リ ッ ト付きの 捕集管 （GESIERLeqTDS用ガラス 管 内径4  x17 ．8cm）に Tenax　TA

（60−80mesh　 O．24g、充填長 6．5cm程度） を充填 し、両端 は石 英 ウー
ル で止め、更に ス テ ン レス 製の

ピン で 固定して 調製す る 。 試料捕集管は窒素気流中 （100ml／min ）300℃ で 、 3 時間 工
一ジン グした後

使用 する 。
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取　試料捕集管 をエ ア

ー
サ ン プラ

ー
に 接続 し，大 気試料 を 100ml／min の 流量で ，24時間通

気 して 採取す る 。 試料採取時はフ リ ッ ト側 を試料流入 ロ側 とする。
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　　 各標準物質 を トル エ ン に 溶解 し （各5．Omg／ml ）、混合希釈 して 各々 1．Omg

／mi と なるよ う調製 した 溶液 を標準原液 とす る 。 標準原液 をア セ トン で希釈 し、0，01μ g〜1．0 μ g／ml

の 濃度範囲の 標準溶液 を調製する。

2．　4 試料導入　捕集管 を試料捕集 とは逆の方 向か らキャ リヤ
ーガス が流れ る よ うGESTERL製TDS

（lhermal　 Desorpt　ion　 System）に 接続する 。 自動的に 加熱脱着，再濃縮 の操作 を行い 分析する。

25GC ／ MS 及 び ≡ 料濃　導入 　置 の 分析

　 GC 条 件 　機 　 種 　 ： Agilent6890A

　　　　　　　　カ　ラ　 ム 　　 ：　 HP−5MS 長 さ 30m × 内径 O．　25mm　膜厚 0．5μ m

　　　　　　　 キャ リア ガス 　 ：　 He（vent 　flow）　50ml／min （Solvent　 vent 　mode ）

　　　 　　　　　　 　　　　　　 　 He　 1．Oml／min （4．5psi　 at　40°C） 定流量モ ー ド

　　　　　　　　カ ラ ム 温度 　　 ：　 SOec （3min保持）一一（昇温 20℃／min ）
一一150℃

　　　　　　　　　　　　　　　　
一一（昇温 8°

C／min ）一一210
°

C （2min保持）一一（昇温 25
°
C ／min ）

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 一一280°C

　　　　 　　　注入 口 温度

MS 条 件 　機 　 　種

　 　 　 　 　 　 　イオ ン 化 法

　　　　 　　　イオ ン 源温 度

　　　　 　　 1 ミッション電i荒

試料 濃縮導入条件　使 用 機 種

　　　　 　　　　 Step　 1

Step　 2

室温

Ag冂ent 　5973NT

E1 法

230 °

C50

μ A

インターフェ
ー
ス温度

イ オ ン 化 電圧

材 ンマルチ電圧

280°

C

70eV1

．4kV

GERSTEL　 TDS 加熱試料濃縮導入 装置

ガ ラ ス 管 （1mmi．dx7cm ，石 英ウー
ル 充填約2cm）

−50℃ （Trap　50ml／ min ） 吸着 管　 280°

C 　 for　 IOmin

300°C （Desorb）

3 ．結 果及 び考察

33kLPtuewgeill　 tu　ma 　標準物質 0．1ngを捕集管に添加 、 窒素ガス ILを通気 して 展開 した後、通 気ガス の

種類及 びその 湿度 ，カ ラ ム 恒温槽温度 （捕集 管温度），通気ガス 流量 を変えて 回収 率を検討 した 結果
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を表 1 に示 す。

表1 添 加 回 収 率

物　 質

窒素（dry）　　 窒素 （dry）
　 SO8L　　　　　 108L
　24°C　　　　　　　35°C

空気 （dry）　　 空気 （dry）
　 144L　 　 　 　 　 144L
　 35°C　　　　　　　　35°C

窒素 （dry）
　 108L
　 45℃

DMTPDETP 104（2，8＞
104（2．5）

102（3．5）
103（1．3）

101（2．7）
102〔3．0）

99．3 （3．5）　　　　103（2．3）
100　　（一　）　　　101（104）

　　　　　試料添 加 量　 ：　 DMTP及 びDETP　各0．1ng　　　　　　 （％ ）　 ：　 相対標準偏差

　　　　　通気流量　　 二　 600ml／mim

廴Z＿塗一 　標準 物質 （10pg）を繰 り返 し分析 し、得 られた相対標準 偏差 か ら検出限

界 及び定量限界 を求め た結果 を表 2 に 示 す。

　　　　　　　　　　　　　　　　 表 2 検出限界及び定量限界

物　質

　 　 　　 　 　 　 　　 Run
1　　 2　　 3　　 4　　 5 6

　　　　　　 標準 　 変動　　検出　　定量

7　 平 均値　　偏差 　 係数　　限界　　限界

　　　　　　　 （σ ）　　（％）　　 （P9）　　（P9）

DMTPDETP 10．5 　10．8 　10，1　10．1　10．3 　 8．9 　 9．9 　　10．1　　 0．6 　　5．9 　　 1．8 　　 6．0
9．7　10．0　　10．2　　9．6　　8．8　　9．2　　9．2　　　　9．6　　　　0．5　　　5．2　　　　1．5　　　　5．0

　 標準添加　： DMTP及 びDETP各0．01ng　　　　 窒素ガ ス 展開量　　流量 200俑 t　 5分間

　 検出限界 ： 3 × σ 、定量 限界 ： 10x σ

3．3 標準物質の Sl聞ク ロ マ トグラ ム　DETP及 びDMTPの SiMク ロ マ トグラ ム を図 1 に 示 す 。
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図「　標準試 料 の分析例
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