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報 文

ポ リウ レ タ ン フ ォ
ー ム プ ラ グ に よ る大気 中の

多環 芳香 族 炭化水素 の 捕集

山崎 　裕康 ，　桑 田　
一弘 ，　宮 本　弘子

＊

（1977f 卜 10 厂1　14 日 受 坦里）

　大 量 の 大 気 を 吸 引 で き る ポ リ ウ レ タ ン フ t 一ム プ ラ グ （PUFP ） 法 を ， ガ ラ ス フ ァ イ バ ーフ ィ ル タ ー

（GF ） を 通 過 す る 環 境 大 気 中 の 多環芳香族 炭化 水 素 （PAH ）の 捕 集 に 応 用 し た ・ハ イ ボ リ ：・　一ム エ ア
ー

サ ン ブ ラ
ー

に GF （20．3x25 ．4cm ） と 2個 の PUFP （直径 10c皿 × 5cm ） を 取 り付 け た・大 気 を （0・75
〜0．8）ms ／皿 in

，
24 時間吸引 し ，

　 GF と PUFP 上 に 捕 集 さ れ た PAH を 水 素 炎 イ オ ン 化 検 出 器 （FID ）

付 き ガ ス ク 卩 マ ト グ ラ フ で 定 量 し た ．本 方 法 の 回 収 率 は フ ェナ ン ト レ ン で 79．2％ ，フ ェナ ソ ト レ ソ 以

外 の PAH で 90％ 以 上 で あ っ た ． 4 環 よ り少 な い 環 を 持 っ PAH は GF で は 完 全 に は 捕 集 で き ず ，

こ れ ら の PAH を 捕 集 す る に は GF の 後 ろ に PUFP を取 り付 け る 必 要 が あ る．

1 緒 言

　 環境大気中 の 多環芳香族炭化水素 （PAH ）は，一
般 に

ハ イ ボ リューム エ ア ーサ ン プ ラ
ーを用 い て ガ ラ ス フ ァ イ

バ ーフ ィ ル ター （GF ）上 に 捕集 され て い る が ，
　 PAH は

昇 華性 が あ る た め ，
GF を 通 過 す る 可 能性が あ る

1 ）
ny
　
4 ）・

しか し ， 環境大気 中の PAH が GF を 通過する か どう

か を 測定 した 報告 は な い ．著者 らは ポ リ ウ レ タ ン フ ォ
ー

ム プ ラ グ （PUFP ） が 通気抵抗 が 少な い た め ， 大量 の 大

気 を 吸引 で き， し か も，GF を通過す る フ タ ル 酸 エ ス テ

ル を効率よ く捕集す る こ と を既に 報告 した．今 回は GF

を 通 過す る PAH の 捕集 に PUFP を 用 い ，環 境 大 気 中

．の PAH が どの 程度 GF 上 に 捕集さ れ る か を測定 した ．

そ の 結果 ，
GF で は 4 環 よ り少な い 環 を持 つ PAH を 完

全 に は 捕集 で きず ， こ れ ら の PAH を 効率 よ く捕集す る

に は GF の 後 ろ に PUFP を取 り付け る 必要 が あ る こ と

が 分 か っ た の で 報告す る ・

2　試薬及 び 装置

2・ 1 試 　薬

シ ク ロ ヘキ サ ソ ： 和 光 液 体 ク 卩 マ ト グ ラ フ 用

n一ヘキ サ ン ： 和 光 残 留 農 薬 用 n一ヘ キ サ ン 300

＊
大 阪 府公 害監 視 セ ソ タ ー ： 大 阪 府 大阪 市 東 成 区 中 道

　 1−．3−62

　 ベ ン ゼ ン ， 石 油 工 一テ ル ： 和 光 残 留農 薬用

　 ジ メ チ ル ス ル ポ キ シ ド （DMSO ）： 同 仁 薬 化 学 吸 収 ス

ペ ク トル 用

　PAH 標準 品 ； 市販 の PAH 標 準 品 を そ の ま ま 用 い た ．

　 シ リ カ ゲ ル ： デ ィ t
“

ソ ソ ケ ミ カ ル No ，923 を ペ ソ ゼ

ソ で ソ ッ ク ス レ ー抽出 に よ り洗浄 し ， 乾 燥 し た．使 用 直

前 に 140° G で 4 時間加 熱 し 活性化 し た．

　GF ： 東 洋 ろ 紙 GB −100R

　PUFP ； 厚 さ 5cm の ポ リ ウ レ タ ン フ ォ
ーム シ ー ト （＝

一テ ル タ イ プ ， 密度 O．021g ／cmS ）を 直 径 2．3cm と ，
10c 皿 の 円 筒状 に 打 ち 抜 い た ．

　 2 ・2　装　置

　使用 し た 装置及 び そ の 条件 は 次 の とお りで あ っ た ．

　 ハ イ ボ リューム エ ア ーサ ン プ ラ ー ： 紀本電 子 製

　 ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ ーマ ス ス ペ ク ト 卩 メ ータ ー ： 島 津

LKB −9000 型

　 ガ ス ク 巨 マ ト グ ラ フ ： FID 付 きバ リ ア ン 2100 型

　 カ ラ ム ： 内径 1／8 イ ン チ ，旻 さ t．J「m の ス テ ン レ ス

製

　 液 相 ； 6％ デ キ シ ル 300

　担体 ： ク 卩 モ ソ ル ブ W （HP ）（80〜 100）メ ッ シ ュ

　 キ ャ リ ァ ーガ ス ： 窒 素 30 　ml ／min

　 カ ラ ム 温度 ： 160° C で 2 分間保持 し た 後 ，
320°C ま で

6°G／min で 昇 温

　注 入 口 温 度 ； 270℃ ，検 出 部 温 慶 ； 350°C

　 シ リ カ ゲ ル カ ラ ム ； 8g の シ リ カ ゲ ル を 直 径 2cm の

ク 卩 マ ト管 に 湿 式 法 で 充 て ん し ， そ の 上 端 に lg の 無 水

硫 酸 ナ 1・リ ウ ム を 載 せ た も の ．
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3 実 験 方 法

　 3・ 1PUFP の 洗 浄

　PUFP を 水 ， ア セ トン で もみ 洗い した 後， ア セ トン
，

シ ク ロ ヘ キ サ ン で 各 々 10 時闇 ソ ッ ク ス レ ー抽出 し ，

使用直前 ま で シ ク ロ ヘ キ サ ン に 浸 して お く・ 使用 時 に

PUFP を 取 り出 し ， 少量 の 石 油 工 一テ ル で 3 回洗浄 し，

約 10 分 間 風 乾 し た・

　 3・2　大気中の PAH の捕集方法

　 ハ イ ボ リューム エ ア
ー

サ ン プ ラ
ー

の フ ィ ル ターホ ル ダ

ーと ポ ン プ の 間 に 内径 8．7cm
， 長 さ 20cm の ス テ ン レ

ス シ リン ダーを 取 り付 けた ． GF （20．3 × 25．4cm ） は

フ ィ ル ターホ ル ダ ーに ， 2 個 の PUFP （直径 10cm ）は

ス テ ン レ ス シ リン ダ ーに す き ま の な い よ う に 装 て ん し

（Fig．1）， 大気 を （0．75 〜 O．8）m3 ／　min ｛PUFP 上 の 線

速度 （126〜135）m ／min ｝ で 24 時間 吸 引 した・

↓・1・
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覧
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Fig．1

一抽出 し た ．なお 抽 出後 の PUFP は 再使 用 した．抽 出

液 を ク デ ル ナ ・ダ ニ ッ シ ュ （KD ）濃縮器 （窒素気流中）

で 濃縮 し，次 い で ，
ロ ータ リーエ バ ボ レ ーター （40℃

以 下 ）で 3ml に 濃縮 した・濃縮液 を Fig．2 に 示 す液液

分 配 を行 っ た 後 lml まで 濃縮 した．こ の 濃縮液 を シ リ

カ ゲ ル カ ラ ム の 上 に 移 し ， そ の 上端 よ り，
n一ヘ キ サ ン を

50mI 流出さ せ ，次 い で n一ヘ キ サ ン ーベ ン ゼ ン （3 ： 2）

を 50ml 流出さ せ た ．流出 し た n 一ヘ キ サ ン ーベ ン ぜ ン 溶

液を 0 ．5ml に 濃縮 した ．こ の 濃縮液 に 内部標準 （n
一ド

トリア コ ン タン の ベ ン ゼ ン 溶液） を添加 し ，
FID 付 き

ガ ス ク ロ マ トグ ラ フ で 各 PAH を定量 し た．

　 　 　 　 　 Collection　 or 　PAHs 　by　GF 十 PUFPs

　　　　　脚 趣 一幽   一｛跡 謂購
1

錨黻 ＿

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 （■） eV 叩 〕 rated しo ：〜 ml

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 （2）　一，　ddcd 　3 × 3n1且DMS 〔，

　　 「　　　 　　　　　 l
Cyc 【ohexane 　layer　 　 DMSO 　layer

　　　　　　　　　　　1　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 【1）　a 己ded　gml 　 II20

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　   added 　 3x3ml 　 cyclo ］【〔・xmle

　　　　　　　　［　　　　　　　　 1
　 　 　 　 　 （17’ciohexu 〔［e　layer　 　 l）MSO −H201ayc1 ・

　　　　　　　　　1　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 （り washed 　 wi 匸h　 l　ml 　 IltO

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 （2） evapor ’aIed 　 l【，　 hl 圏l
　 　 　 　 　 　 Cvclohcxan＝layer

　　　　　　　　　 I
　 　 　 　 　 SiliCU　 ge置 column 　 cllroma ω 耳raplly

　　 ln−Hexa “ e ．50　rnln −HeXane （3）・Ben・ene （2）fM　m ！

K−・8．7cm 爿

Sampling 　apparatus 　for　PAHs 　in　the

ambient 　 air

（a ）GF
； （b）Stain ］css 　 steel 　scrcen

； （c ＞Te 日on 　gasckeI ；

（d1 ） FlrSt　PUFP …　 （d2）S 臼cmd 　PUFP ；　（の Stainless

s【eei 　 cylindcr

　3・3　前処理 ， 分析

GF と PUFP 上 に 捕集 され た PAH を ， それ ぞれ

100ml と 300　ml の シ ク ロ ヘ キ サ ン で 6 時 間 ソ ッ ク ス レ

Idcntificationじf　PAHs − PAHs 　 fraction

bx　GC −Fト1S

1… 酬 ・ −

1・・一 一 1 − 一 一

Quan 亡itative　determina ロ on 　 o 『PAHs 　by　GC

Fig．2　Analyscs　 of 　PAHs 　in　 the 　 ambient 　 air

4　結果及 び考察

　 4・ 1PUFP か らの 妨 害 物質の 除 去

　PUFP の 抽出液 か ら，
　 PAH を定量す る 際 に 妨害とな

る ピークが ガ ス ク ロ マ トグ ラ ム 上 に 検 出さ れ た．妨害物

質 は長時間 （1か 月以上 ） PUFP を シ ク ロ ヘ キ サ ン に 浸

せ き し て も 取 り除け な か っ た の で ，PUFP 自体か ら溶出

す る もの と思 わ れ る・ こ の 妨 害物質 は シ ク ロ ヘ キ サ ン ー

DMSO の 液液分配 で は シ ク ロ ヘ キ サ ン 層 に 残 り，
　 PAH

は DMSO 層 に 移 っ た ．そ こ で シ ク ロ ヘ キ サ ン ーDMSO

の 液液分配 を 3 回 繰 り返 し て， PAH を 完 全 に DMSO

層 に 移 し ，
PUFP か ら の 妨害を除去 した．こ の DMSO

層 に 同量 の 水 を加 え て シ ク ロ ヘ キ サ ン で 逆抽 出 し た 後，

シ リカ ゲ ル カ ラ ム ク 卩 マ トグ ラ フ ィ
ーを 行 っ た ・こ の 操

作に よ り，
PUFP か らの 妨害物質 ， 及 び PA 且 以外 の

有機 化 合物 の 妨 害 を受 け ず に PAH を 定量 で き た．
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　 4・2　添加回収率試験

　内径 2cm の ガ ラス 管に 直 径 2・3cm の PUFP 　 2 個

と直 径 2cm の GF を 装 て ん した ．こ の GF 上 に PAH

Iフ ェ ナ ン トレ ン
， フ ル オ ラ ン テ ン ，ピ レ ン ，

ベ ン ゾ （a ）

フ ル オ レ ン ，ク リセ ン ，
ベ ン ゾ（a ）ピ レ ン

，
O一フ ェニ レ

ン ピ レ ン ，ベ ン ゾ （ghi）ペ リ レ ン ｝を そ れ ぞ れ 500　P9 ／rn1

を含 む ベ ン ゼ ン 溶液 を 50pl （各 PAH 　25 μ9）添加 し た ・

PAH 添加 カ ラ ム に 清浄空気 を通す た め に ，活性炭 力 ラ

ム と PUFP カ ラ ム を Fig．3 の よ うに PAH 添加 カ ラ

ム の 前に 取 り付けた ．約 41L ／　min （PUFP 上 の 線速度

131m ／Inin ），24 時間室内空気 を吸引 し，　 PAH 添加 カ

ラ ム 中の GF
， 及 び PUFP 上 に 保持 され て い る PAH を

定量した ，結果 を Table　 1 に 示 す・Table 　 1 か ら分か

る よ うに ，
GF を 通過 した フ ェ ナ ン ト レ ン を除 く PAH

は ほ とん ど PUFP の 1段 目に 捕集 され て お り，　 PUFP

の 2 段目に は 検 出 され な か っ た，フ ェナ ン トレ ン は 他 の

PAH に 1．ヒベ て 蒸気圧 が 高 い た め，　 PUFP の 1段 目に 捕

集され た も の が 吸引中 に PUFP の 1段 目か ら 2 段 目に

順次移動す る も の と推定され る
s》．GF と PUFP 上 に

保持さ れ て い る PAH を合計 し て 回収率 を 求 め た．各

PAH の 回収率 は ， フ ェナ ン トレ ン 79 ．2％ J フ z ナ ン ト

レ ン 以 外 の PAH は 90％ 以上 で あ り，ほ ぼ 満足す べ き

値 と考 え られ る．

．：
．
n 〕

【1・） Cc｝

　4。3　大 気 中の PAH の 測 定

　GF
，
　 PUFP の 1段 目，2 段 目に 捕集 され た 環境大気

中の PAH の ガ ス ク ロ マ トグ ラ ム は Fig・4 の とお りで
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ド
あ っ た ．各 PAH の 同 定 は ガ ス ク ロ マ トグ ラ フ ィ ー一

マ

ス ス ペ ク トロ メ ト 1丿一で 行 っ た ．GF
，
　 PUFP の 1段目 ，

2 段 日に 捕集 さ れ た 主 な PAH の 定量結 果 を Table　 2

に 示 す．添加回収率試 験 結 果 と同 様 に ，GF を通過 し た

フ ェ ナ ン ト レ ン ＋ ア ン トラ セ ン を 除 く PAH は ほ とん ど

PUFP の 1 段 目に 捕集 され て い た ．　 GF と PUFP 上 に

捕集 され た PAH の 合計 と ，　 GF 上 に 捕集 され た PAH

の 比率 か ら各 PAH の GF 上 の 捕集率 を 求 め た ． 各

PAH の 捕集率 は ， フ ェナ ン ト レ ン ＋ ア ン トラ セ ン

1．1％ ，
フ ル オ ラ ン テ ン 3．7％ ， ピ レ ン 5・！％ ，

ペ ン ゾ

（a ）フ ル オ レ ン ＋ ベ ン ゾ（b）フ ル オ レ ン 5．3％ ， ク リセ ン

＋ ベ ン ゾ （a ）ア ン トラ セ ン ＋ ト リ フ ；ニ レ ン 43．4％ ，
べ

的
1

（f］

〔li）

L

c9）ICg） （9）1（9、

〔d）（。） 〔の  ［ld〕回 　 L。】 （d〕〔・〕　 〔ω

Fig．3　Apparatus 　for　 recevery 　tcst　 of 　PAHs

　　　　 （a ）　ActiVuLed 　cha 匸coal 　c 〔，］Un コn 　　（ai τ　PUridicatiり腰

　　　　 colu 【nn ）1　　　 （b）　PUFP 　cQ 且u 皿 n 　（air 　purificat｛on

　 　 　 　 co ］11Mn ）1　　（c ） VUFP 　rolumn 　（gla＄s　 tubc ！insi［Se

　 　 　 　 diamctcr　2　cm ）25　pg 　 of 　 cach 　 PAH 　 was 　 put 　 on 山 e

　 　 　 　 GF ｝　（d ）GF
…　 （c ）Stainle5s　s陀 el 　screml ；　 （f）Ac しi，

　 　 　 　 vatcd 　 charcoal ｝　（9）PUFP

Table 　l　 Rccovcry 　 of 　PAHs †

　　　　　　　　　　冥
　 PUFP −2　　＞

　 　 　 　 　 　 E
　 ン

1
遮

0　　　　　　　　　10

（7）

（10｝

t −L 一

PAH
　 PAH ・ f・ und （F9・）　 T 伽 l　 R 。。 。 ．。 ry

而 箇
一

PUFP −2   　 （％）††

79．295
，295
．292
．492
．892
．1，

go．sgo
．o

Time，　 min20

Phonanthrene

Fluoranthene

Pyl’eneBenzo
（a ）儡uoren ¢

Chryscn匸

BC　lzo （a ）PyrLnc

σ一1’hcnylcncpyrene
Bcnzo （ghi）perylenc

L53

．54
，59
．721
．222
．222
．722
．5

5，020
．319
．313
．42
．0

〔匚，8
コ1．d．
n ．τ1，

且9．3 　　 　　 19．8
n ，d，　 　　 2S．8
n．d．　　　 23．3
n ．d．　　　 2S．l
n．d．　　　 23．2
匚1，d．　　　 23，0
n ．ti．　　　　 22，7
n ．d．　　　 22．5

†　25Fg 　or 　each 　PAH 　put　 on 　 the 　GF ；　 ††　These 　 data 　werc 　tlle

mean 　value 　by　2　de 匚己rmination ．　 PUFP −1 ：First　PUFP ，　PUFP −2 ：

S 己 cond 　PUFP ，　 n ．d ，：NQ し detected （bdow 　O．05 陪 ）

Fig．4　Gas 　 chromatograms 　 of 　PAHs 　 trapped 　 on

　 　 　 　 the 　 GF 　 and 　 PUFPs

　 　 　 　 Pcak − （D 　Phcnan 山 renclAnthraC 巳ne ，　（2）　Mcthyl−

　 　 　 　 phcnanthrene 十 Methylanthraccnc，　 （3）　Fl凵 oran ヒhcnc，
　 　 　 　 （4）　Pyrcnc，　（5）　Benzo （a ）Huorenc 十 Bcnzo （b ）fiuore冂e ，
　 　 　 　 （6）C1］ryscnc 十 Benzo（a ）an 巴hrac巳ne 十 Triphel1 ）

・匸2nc ，（7）

　 　 　 　 〔bl1Lamina【ion　『rum 　PUFP ，　（8）　IlenzoHuoranLhcne †，
　 　 　 　 （g）　Benzo （a ）pYren巳 十 Be 皿 zo （e ）pVrene ，　（10）　n．Dotri 一
　 　 　 　 三LCDn し跚e （inIema 艮 star ；1ard），（H ） σ

一Pheny【cncpyrcnc

　 　 　 　 十 Unkn りwn ††，　　 （i2）　 Benzo（ghi ）卩erylenc 十 Anthnn−
　 　 　 　 tllrene ｝　 †　Tcntativc　 idcntification　 from　 its　 mass

　 　 　 　 叩 ectra ；　　 ††　 Unknown 　substanc じ　was 　surmised

　 　 　 　 bcロ zo （ID）匚］］rl’scne 　due 的 　thr．　rcfere 皿 ce 　（6）・

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society for Analytical Chemistry

NII-Electronic Library Service

i
　 The 　Japan 　Sooiety 　for 　Analytioal 　Chemistry

320 BUNSEKl 　KAGAKU VoL 　 27 （1リフA）

Table 　2　PAHs 　 in　 the 　 ambient 　 air 　 trapped 　 on 　 thc　GF 　 and 　PUFPs †

PAH
　 　 PAHs 　 trapped （pg ／lOOO 　mS ）
　 　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
GF 　 　 　 　 　 PUFP −1　　 　 　 PUFP −2

　 Totnl

（F9 〆且OUO　m ヨ
）

％ unGF Ringnumber

Phennmthrcne 十 Anthracene

r且uorantlicnc

PyreneBcnZo

（a ）flUorene＋ Beロ ZQ （b）flUm
’
cnc

Ghrysene＋ Bcnzo（a ）anthraccnc
．トT 匸’iphc 【【y■L川c

Be ロ Zo （z ）pyfEn ：＋ BcnZo （じ）pyrしn 。
o−Phcnylcncpyrcnc 十 Unknown †

BenZo （gh⊥）pery■ene ＋ Anthantlirc 冂 e

L160

．950
．990
，202
．S・12
．9Y2
．91

：1．05

69．82
十．6

置8．53
．583
．05

［〕．1711
．d ．

1〕．d．

34．60
．130
，07n
−rl．

ユ1．d，
11，d．
n ．d、
n ．d、

105 ．62s
．719
，6

　 3．7H5
．393
．162
．9［

3．05

　 且．1
　 3．7
　 JF．i
　 5．34
・3．494
．fi

■001

  o

3444

｛

556

†　Sampling 　 site ： Environmental 　 PQIiu 巨un 　Cvntrol 　 Ccnter （1
−3−62，　 Nakalnichi ，11igashinari ．ku，　 Osaka ．shi ，　 Osaka ），　 Sampling 　daLe：

July　67 ，1977，　 Tcmpcraturc ： （22．9〜32．4）
°
G ，　 Volun ］c　Qf 　 air 　 sample ； 1114m3 ； ††　Unkl 」ow ■±　 substancc 　1−・Ls ＄ur 了niscd 　benzo（b）【

．hryscne
duc　 t。 【he 繭 renc 。 （6）．　 PUI ．．P −1 ： Firs［ PUr

．
P，　 PUrP −2 ： Secona　 PUI ’P，　 n．d．： Not　detec［じd （below　O．05　Fg ！1  m3 ）

ン ゾ（a ）ピ レ ン ＋ ベ ン ゾ（e ）ピ レ ン 94．6％ ，o一フ ．」
ニ レ

ン ビ レ ン ，
ベ ン ゾ（ghi）ペ リ レ ン ＋ ア ン タ ン トレ ン は ほ

ぼ 100％ で あ っ た ｛気温 （22．9〜32・4）
°C ｝・ この よ う

に 4 環 よ り少 な い 環 を 持 っ PAH は GF で は 完全 に は

捕集 で きず ， こ れ らの PAH を効率 よ く 捕集 す る に は

GF の 後 ろ に PUFP を取 り付け る 必要 が あ る ．又 ， こ の

事 実 は 環 境 大 気中の PAH は 粉 じん に 吸 着 さ れ て い る た

め ， フ ェナ ン トレ ン と ア ン トラ セ ン 以 外 の PAH は GF

で 十分 に 捕集 で きる
1） とい う考 え を 否定 す る も の で あ

る．

5 結 論

　 L 　 PUFP は 通気抵抗 が 少 な い の で 大量 の 大気 を吸

引 で き ， しか も，
GF を 通過す る PAH を効率 よ く 捕

集 し ， 回収率 も優れ て い る．又 ， ソ ッ ク ス レ ー抽出後の

PUFP は 再使用 で きる の で 日 常分析 に も丿．Hい る こ とが で

き る．．

　2． 環境 大 気中の PAH は一
般 に ハ イ ボ リ＝．．一ム エ ア

ーサ ン プ ラーを用 い て GF で 捕集 され て い る が ，
　 GF で

は 4 環 よ り 少 な い 環 を持 つ PAH を 完全 に は 捕集 で き

ず ， こ れ らの PAH を効率 よ く捕集す る に は GF の後

ろ に PUFP を取 り付 け る 必 要 が あ る ．

　3． 本方法で 大気中の PAH を捕集する と，粒子状 の

PAH の み な らず，　 GF を 通 過す る PAH 蒸 気 も捕集で

き る の で ，大 気 中 の PAH の 濃 度 ，及 び ，そ の 挙動 を よ

り正 確 に は 握す る こ とが で きる と考 え られ る・

　終 わ りに ， 本 研 究 に 対 し て 御 協 力 くだ さ い ま し た ， 大

阪府 公 害監視 セ ン タ ー高 見 勝 重 氏 に 謝意 を 表 し ま す．

　　　　　（蠶熱羅齪鑽塗蠶羮）
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　 Cellection 　 of 　 atmosphe 通 c　polycyclic 　 aromatic

血ydrooarbons 　usin 唇　polyuretha “ e 　foam 　plugs ・
Hir ・yasu　 YAMAsAKI ，　 Kazuhir ・ KuWATA 　 and 　 Hir ・k・

M 【YAMoTo （Environmcntal　 Pollution　Control　Ce11ter，
1−3−62，Nakamlchi

，
　Higashinarj−ku，　Osaka −shi ，　Osaka ）

　 Ahigh 　 volume 　 air 　 sampling 　 method 　 using 　polyurc ．
thane 　fbam 　plugs （PUFPs ）was 　 applied 　to　collcct 　atmo ・
spheric 　polycyclic　hydrocarbons （PAHs ）passing しhrough
aglass 丘ber 且lter（GF ）．　Air　was 　pulled　 a 仁　（O．75〜
0．8）m3 ！min ｛br　 24　hDurs　 lhrough 　 a 　 GF 　（20．3）〈25．4
cm ） and 　匸hcn 　through 　two 　PUFPs 〔density　 O．021
91c皿

：

  10　 cm 　diame しer 　x 　s　cm ）．　 The 　GF 　was 　cxtracted

with 　 100　ml 　 cyclohexane 　in　 a　 Soxhlet　 extractor 　for　6
hollrs　and 　tlle　PUFPs 　wi ［h　300　ml 　 cyclohexane ．　 The
PAH 　in　 the 　 each 　 extract 　 was 　extracted 　with 　dimethyl−

sulibxide 　 and 　cleancd 　up 　by　a 　si 】．ica　gel　 column

chromategraphy ，　 and 　 dctcrrnined　 by　gas 〔：hroma ［o．

graphy 　 with 　a 　Hame 　ionization　dc ［cctor ．　Recovery 　test

was 　 carried 　 eut 　 as 　fbllows．　 A 　 GF 　（2　cm 　 diameLer）
and 　 two 　 PUFPs （23 　Gm 　diameter）were 　placed　into　 a

g五ass 　tube （2　cm 　diameter）in　scrics 　 alld 　25 陽 ot
’
each

PAH 　｛phenanthrene ，　 HuQranthじne ，　pyrelle，　 benzo　（a ）
flu  rcne ，　　chryscllc ，　　bcnzo （a ）pyrene，　　o −phenylcnc −

pyrene ，　 benzo（ghi ）pcrylenc ｝　 was 　puL　 on 　the　GF ，
and 　 clean 　 alr　 was 　passedヒhrough 　 the しubc 　 at 生11tmin
lbr　24　hours．　 Thc 　PAHs 　except 　phenanthrcnc 　nlovirlg

｛丗om 　 away 　 thc 　 GF 　 werc 　 completely 　 trapped 　 on 　 the

first　 PUFP 　 and 　 thc 　 PAHs 　 wcre 　 not 　 detected　 oll ［he
second 　 PUFP ．　Recoveries　 or 　PAHs 　 except 　phenanth −
rene 　 were 　 more 　 than 　 90％ and 　 that 　 of 　phenanthrcne
was 　 79．2％．　 Abovc 　 me 【hod 　 was 　 app 貶ed 　 to　 the 　 de−
termination 　 of 　 trappillg 　eHiciencies 　 of 　GF 　 fbr　 PAHs
in　thc 　ambient 　air 　at （22．9〜 32．4）

°G ．　 The 　efHciencics

N 工工
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of 　phenan 出 rcne 　十 　anthracene
，　fluoranthene，　pyrene ，

benzo （a ）　fluorene　十 　　benzo （b）fluorene，　chrysene 　十

benzo （a ）anthra 〔：ene 一
ト triphcnylenc

，
　benzo （a ）pyrene 十

benzo （e ）pyrene，　o −phcnylenepyrene ，　benzo（ghi）pery】ene
一ト　 anthanthrene 　were 　L1 ％，　 3．7％，　 5．1％ ，　 5．3％ ，

43．4％ ，　 94．6％ ，　 100％ ，　 100％ ，　 respectivcly ．　The
above 　 results 　 indicatc　 that　 PAHs 　 with 　 less　 than 　 4
ring 　 syStems 　 are 　 not 　 completely 　 trapped 　 on 　GF

，
　 and

PUFPs 　 should 　 be　 charged 　 with 　 bchind　the 　 GF 　 to

trap　 the　PAHs 　 efficiently ．
　　　　　　　　　　　　 （Received　Oct．14，1977）
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サブ リマ トグラ フ ィ
ー に よる メ ラミン ， ア ン メ リン ，

ア ン メ リ ド及 び シア ヌ ル 酸 の 分離

斎　藤 　 真 　
一＊

（1977　
「t
†
三　10　厂］　26　凵受 亅里）

　 メ ラ ミ ン の 加 水 分 解 に よ って 生 成 さ れ る ア ン メ リ ン ， ア ン メ リ ド及 び シ ァ ヌ ル 酸 と ，
メ ラ ミ ン と を 組

み 合わ せ た 混合 試 料 に つ い て ， サ ブ リ マ ト グ ラ フ ィ
ー1 ）

に よ る分離性 を検討 し た ・分 離 し た 各 成 分 は 紫

外 吸収 ス ペ ク トル に よ っ て 確 認 し た ．

　 上 述 の 四 つ の 化 合 物 は 昇 華 性 の 難 易 は あ る が ， い ず れ も 融 点 以 下 の 加 熱 温 度 （310QC ） で ， （IO
−2〜

10，4
）mmHg の 減 圧 で 分 解 す る こ と な く 昇 華 す る．従 っ て ，そ れ ぞ れ の 単 独 の VCP2 ｝3 ） （vacuum 　 con −

densing　point ）を まず 測 定 し，そ れ ら の V 〔】P 値 に 基 づ い て 混 合 物 の 分 離 を 行 っ た・

　 市 販 の 工 業 用 メ ラ ミ ン の 中に は 上 述 の 不 純物 が 微量混在す る こ とが あ り ，
メ ラ ミ ン 品 質 への 障害因子

の
一

っ に な っ て い る が ， 本法 に よ って 少量 （50mg ）の 試 料 を 用 い て こ れ らの 不 純 物 を 分離確 認 し ， お

お よ そ の 存在量 を 知 る こ と が で き た ．又 ，本法 に よ っ て 分離精 製 さ れ た メ ラ ミ ン は 高純度試料 と し て 使

用 で き る こ と が 分 か っ た ，

1 緒 三

目

　真空 中一
定温度 で 物質 を昇華させ ， そ の 昇華 蒸気を温

度 こ う配 を有す る ガ ラ ス 管内 に 凝縮させ る と ， 昇華蒸気

は 加熱温度 と 真空度 な どの 条件 に よ っ て 定 ま っ た 位置 に

凝 縮す る・ こ の 凝縮位置 （上 部境界線）の 温 度 を VCP2 ）

（vacuum 　condensing 　point） と称 し，い ろ い ろ な昇華性

化学物質 の 混合物 を VCP の 差 を利用 し て ガ ラ ス 管内に

分離させ る方法が サ ブ リマ トグ ラ フ T
− 1）

で あ る．こ の

方 法 に よ る有機化合物 の 混合 物 の 分離 に つ い て は 多く の

研究4》−S）が あ り，又高純度の 標準試薬と して 亜 ヒ 酸の 精

sue） が な され て い る．

　尿素を出発原料と し て メ ラ ミ ン を 製造す る
一

つ の 方法

は ，
シ ア ヌ ル 酸 → ア ン メ リ ド→ ア ン メ リ ン → メ ラ ミン の

反応過程 を経 る ．従 っ て ， 尿素 を原料 と し て こ の よ うに

作 られ た メ ラ ミン に は 不純物 と し て ， こ れ らの 化合物 の

混 入 す る こ とが 予想 さ れ る．又 メ ラ ミ ン の 加水 分解 の 程

度 に よ っ て ， 次 の よ うに ア ン メ リン → ア ン メ リ ド→ シ ア

ヌ ル 酸 が で き る 可能性 もあ る ．
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