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加 熱気化方式 を用い るキ ャ ピラ リ
ー ガ ス ク ロ マ トグラ フ／

質量分析法 に よる土壌中の 揮発性有機塩素化合物の 定量

佐野 　政文
＊

， 横内　陽子
 

， 中杉　修身
＊ ＊

〔匣989 年 1け n 斗 日受 理 ）

　十 壌中の 揮発性有機塩素化合物 〔ジク ロ ロ メ タ ン ，1，1一ジ ク ロ ロ エ チ レ ン ，trans−t，2一ジ ク ロ ロ エ チ レ ン ，
Ctls−1，2一ジ ク ロ ロ エ チ レ ン ，1

，
1一ジ ク ロ ロ エ タ ン，1，2一ジク ロ ロ エ タ ン

，
ク ロ ロ ホ ル ム

，
　 I　J ．1一トリク ロ ロ

エ タ ン ，四 塩 化炭素， ト リ ク ロ ロ ー チ レ ン ，テ トラ ク ロ ロ エ チ レ ン 1 を， t壌 サ ン プル の 加熱気化成分
の Tellax　GC 管へ の 濃縮 ， 濃 縮 成 分 の キ ャ ピ ラ リー− GC ／MS へ の 導 人 に よ っ て，高感度，高精度 に 分析

す る 方法 の 開 発 を行 っ た．検出限 界 は 0．Of｝　ng
〜0．5　n，g，回 収 率 は す べ て の 物 質 で 90％ 以 ヒ，相対標準

偏差 は 1、1〜5，6％ と良好 で あ っ た．

1 緒 」L

　 ト リ ク ロ ロ エ チ レ ン ，テ トラ ク ロ ロ エ チ レ ン ，1，1，1一

ト リ ク ロ ロ エ タ ン な ど の 揮発 性 有機塩素化 合物 は 溶剤 や

洗浄剤 と し て 多量に 使用 され て い る．近年，こ れ らの 物

質 に よ る 地 ド水汚 染が 人体影 響 σ）観 点か ら大 き な 環 境 問

題 と な っ て い る．

　 こ れ ら の 揮発性有機塩素化 合物 に よ る 地 卜水汚染 は，

地 表 の 発生 源か ら
一
卜壌 を経由 し て 起 こ る 場 合 が 多い ．そ

し て 地 下水 と 共 に 移動 す る な か で 十壌 を経由 し て 地表へ

揮発す る と 考え られ る，又，揮発性有機塩素化合物 は 圭

壌中 で 微 生 物 の 働 き に よ り変化 す る こ と が 知 ら れ て い

る．例え ば，　トリ ク ロ ロ エ チ レ ン ，テ ト ラ ク ロ ロ エ チ レ

ン は 1．壌中 の 微 生 物 に よ っ て 1，F ジ ク ロ ロ エ チ レ ン，

trans−t，2一ジ ク ロ ロ エ チ レ ン，cis−1，2一ジ ク ロ ロ エ チ レ ン に

変換 され，四 塩 化 炭 素 は ク ロ ロ ホ ル ム に，1
，
1

，
1

，

一ト リク

ロ ロ エ タ ン は Ll一ジ ク ロ ロ エ タ ン に 変 換 され る と の 報

告
D
−

／S
’
］

が あ る．こ の よ う に ⊥壌 は 揮 発 性有機塩 素化合

物の 移 勤 ・変質媒 体 と し て 重要 な 働 き を 果 た して い る．

しか しな が ら， そ の 実態 は明 らか で は な く，信 頼で き る

分析法に よる 系統的 な 測定 が 求 め ら れ て い る ．

　従来 の 主 要 な 分析 法 は 溶媒抽 出法
4），パ ー．一ジ ＆ トラ

ッ プ法
S ｝，ヘ ッ ドス ペ ース 法

｛i）と G （〕 とσ）組 み 合わ せ で

ある ．しか し，溶媒抽出法の 場合，
．hee中σ）高沸点成分

零

　筑波 大学 環 境 科 学 研 究利 ：fSO5　茨 城 県つ くば 市天王

　 台 H
＊ ＊

　国立 公 害研 究所 ： 305　茨城 県つ く ば 市小野 川 L6−2

まで 抽出 され て し ま う た め ， GC の カ ラ ム や検出器 が

汚 染 され や す い．又抽出成分の ご く一
部 し か GC に 導

人 で き な い ．パ ージ ＆ トラ ッ プ法 や ヘ ッ ドス ペ ー
ス 法

で は
， 共存

：
物質 の 影響， L壌粒 r一へ の 吸着 な ど の た め 回

収率 が イ；十 分 で あ る場合が 多い ．〉く，GC の 検出器 と し

て は 電 f捕 獲 型 検 出 器 〔EGD ） が よ く 用 い ら れ て い る

が ジ ク ロ ロ エ タ ン 類や ジ ク ロ ロ エ チ レ ン 類 に 対 する 感度

は あ ま り良 く な い
フ
’
），本研 究 で は，新 し い 分析法 と して

土壌 0）加 熱 気 化 に よ り h壌 中 の 揮発 性有機塩 素化合物 を

揮 発 さ せ ，乏れ を吸 着 濃 縮 し，そ の 加熱脱着成分 をキ ャ

ピ ラ リ… GC ／MS の 選 択 イ オ ン 検出 （SIM ｝ 法 に よ っ

て 分析 ず る 方 法 を開 発 した の で 報 告 す る，

2 実 験

　2・1　装置，器具

　分 析 シ ス ナ ム の 概略 を Fig．1 に 小 し た．シ ス テ ム

は，試料の 濃縮部 （サ ン プ ル 管 ＋ 水分 を除去す る トラ ッ

プ管 ＋ Tenax　GC 管 ＋ 2 個 の 六 方 バ ル ブ ： VLI ．VL2 ）

と 分 析 計 部 〔GC ／MS ） と で 構成 さ れ る．濃縮部 は 既報

の 大 気濃縮 シ ス テ ム
Ul

を　
．
部変史 し て 用い た．サ ン プル

瓶 は，5ml ス ク リュ
ーバ イ ア ル 瓶 〔ll と テ フ ロ ン ラ イ

ナー付 き シ リコ ン ゴ ム セ プタ ム （2　．），ア ル ミ製 の オ
ープ

ン ト ッ フ ス ク リ ュ
ー

キ ャ ッ フ （ls）で 構 成 され，現 地 で

1壌 を こ の 中 に 採取 し 密閉 し た．分析時に は こ の サ ン プ

ル 瓶 を，ア ル ミ 製 ピ
ー・ターブ ロ ッ ク （41 に 装著 し，

150℃ に 加熱 制 御 し た ．トラ ッ プ瓶（7 ）は サ ン プル 瓶 と

同様 の 器具 に よ っ て 構成 され
， 氷

一
水 （8 ）に よ っ て O℃
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li

Fig．　 l　ScllemaIic　diagram　of 　thc 　analytical 　systcm

　　　 l ： screw −vial （5　ml ）； 2 ； Tdlon −cuated 　silicenc 　 septum ； 3 ： Dpen −t〔｝p
　 　 　 screw −viaL 　 made 　 Qr 　 aluminium ； 4．： heatcr　 block　 made 〔，「aluminium ；

　　　 5 ：qunrtz　wool ；6 ： soil；7 ： water 　Irap ；8 ：ice−water ；9 ：Tenax　GC 　tubc

に 保持 し た ．Tenax 　GC 管 （9 ）は ，　 Tenax 　GC （60／80

メ ッ シ ュ ）を 0．〔｝4g 充 て ん し た 外径 1／8 イン チ，長 さ

10cm の ス テ ン レ ス 管 で 構成され，加熱時 に 210℃ ，冷

却時 に 液化二 酸化炭素の 吹 き付 け に よ っ て 10℃ に 温度

制御 し た．

　 ガ．ス ク ロ マ トグ ラ フ は，Hewlett　Packard 製 J
「
　S90A ，

質量分析計 は Hewlett　Packard 製 5970B を用 い た，バ

ル ブ は 水分 な ど の 吸着 を 防 ぐ た め に 1］5℃ に 保 温 し

た，VLI か らサ ン プル 瓶 の 間 は，1A6 イン チ の テ フ ロ

ン 管，そ の 他 の ラ イ ン は 1／16 イ ン チ の ス テ ン レ ス 管 を

使用 し ll5℃ に 保 っ た，サ ン プル 瓶，トラ ッ プ瓶 と ラ

イ ン の 接続 に は ス テ ン レ ス 針 を用 い た．又 キ ャ ピ ラ リー

カ ラ ム は VL2 に 直結 し， オ
ーブ ン との 間 を 120℃ に 保

っ た．サ ン プル 瓶，トラ ッ プ瓶と して 使用 し て い る ス ク

リュ
ーバ イア ル 瓶の ほ か

， 試薬 を希釈 す る と き に 用 い る

メ ス フ ラ ス コ ，ホ
ー

ル ピ ペ ッ ト，ピペ ッ トな どの ガ ラ ス

製品 は 150℃ ，2 時間以 上 加熱 し，ガ ラス ウー
ル，テ フ

ロ ン ラ イ ナー付 き シ リ コ ン ゴ ム 栓，針 は 190℃ ，IS時

間以 上 真空 加 熱 を 行 っ て 汚．染 を 防 い だ．

　2。2 試薬など

　メ タ ノ ール は，和 光 純 薬 ．
．
1／業 製 （残 留 農 薬 試 験 用 ） を

使用 し た．ジ ク ロ ロ メ タ ン （DCM ） は 和光純薬．L業製

（残農用），且，1一ジ ク ロ ロ エ チ レ ン （1，1−DCE 〕標準液 （1

mg ／ml ｝は 和光純薬 工 業製 （水 質 試 験 用 ），　 tranr−1，2一ジ

ク ロ ロ エ チ レ ン （trans−DCE ） は 東京化成 工 業製 （特

級），ci∫−1，2一ジ ク ロ ロ エ チ レ ン 価 一DcE ） は Aldorich

Chemica 且製 （特級）t
　 l

，
1一ジ ク ロ ロ エ ．タ ン 〔】，1−1）CA ）

は 東京化成 工 業製 （特級），1，2一ジ ク ロ ロ エ タ ン （1，2−

DCA ）は 東京化 成 工 業 製 （特級）， ク ロ ロ ホ ル ム

（TCM ）は 東京化成工 業製 （特級），1，1，1一トリク ロ ロ エ

タ ン （1，1，且一TCA ） は 東京化成工 業製 （特級），四 塩化

炭素 （CTC ） は和 光純薬工 業 製 〔精密 分 析 用 ），トリ ク

ロ ロ エ チ レ ン 〔TCE ）は和光 純薬工 業 製 〔半導体用），

テ トラ ク ロ ロ エ チ レ ン （PCE ） は 和光純薬
．
ll業製 〔特

級 ）を使用 した，

　検量 線用 の 標準液 （各物質濃度 と し て 2〜100ng んD
は 有機塩素化合物 の 原液を，メ タ ノ

ー
ル で 希釈 す る こ と

に よ っ て 得 た．

　 2・3 分析操作

　土壌 を採取 した サ ン プル 瓶 を，Fig，1 に 示 す よ う に

VLI と トラ ッ プ 瓶 に ス テ ン レ ス 針 を使 っ て 接続 す る．

そ し て 六 方 バ ル ブ VLI と VL2 の 切 り 換 え を実 線 の 状

態 に して ，He （15ml／min ）を流 しな が らサ ン プル 管 を

7 分 間 150℃ に 加熱 し，気化成 分 を 10℃ に 保持 し た

Tenax 　GC 管 に 濃縮 す る．次 に Tenax 　GC の 水 分 の

パ ージの た め，サ ン プル 瓶 と トラ ッ プ瓶 を外 し て ラ イン

を 直結 し Tenax 　GC 管 を He （15ml ／niin ）で 5 分間

パ ージ す る．パ ージの 後，VL2 の 切 り替 え を点線の 状

N 工工
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態 に し Teanx 　GG 管 を 210℃ に 加熱 して 脱 着 成 分 を

GC に 導．人 し 「司時 に MS に よ る SIM 分 析 を 行 う．　 GC

導入 後 7 分で VL2 の 切 り替 え を実線 の 状 態 に 戻 す．そ

して 次 の 分 析 に 備え て VL 】 と VL2 の LJJ　Ol換 え を実線

の 状 態 で Tellax　GC 管 を 210℃ で 約 30 分 間 空焼 き を

す る．

　GC ／MS の 分 析．条件 を Table　 I に 示 す．　 SIM 法 で モ

Table 且 Analytica ［c  nditions 　ofGCIMS

Pora　PI」OT 　Q （10n1×

　0，32mmi ．d．）
55℃ （7min ）

− 250℃

　（【2℃ ／min ）

240℃
He （L3　ml ／lnin ）

eleCtron 　ionization〔El）

7〔〕V

ニ ターす る イオ ン と して 各物質の マ ス ス ペ ク トル か ら強

度の 大 きい もの を 各 2 イZ
’
ン 選 ん だ，Tab ］e　2 に 各物 質

の 選 択 イ オ ン と 保 持時間 を 示 す．同峙 に モ ニ タ ーす る イ

オ ン の 数をで き る だ け少 な く す る た め に 分析中 に 選択 イ

オ ン の 切 り 換 え を 行 っ た ，そ の タ イム テ
ーブル を Tablc

3 に 不 す．

Column

（：）ven 　 temp ．

Transfer　linc　lemP 、
Carricr　gas
Ienizuti｛．m 　 rnethod

Ele〔：tr ・ n 　accele 亘
．
ating

　 vohagc

Table　2　Volatile　chlorinatcd 　hydrocarbons，　m ／ζ   f

　 　 　 　 thc　 rllonitored 　 ions　for　S匡M 　 and 　 reten 【ion

　 　 　 　 time

　2・4　検量 線，回 収 率 ，保 存 試 験

　検量線 の 作 成 は サ ン プ ル 管 に 各物質量 と し て 2〜約

100　ng 添加 し土壌 の 分析 と 同 じ条件 で 分析 した 結果 か

ら 求 め た，そ の 際 メ タ ノ
…

ル 量 が 多 く な る と Tenax 　GC

管の 捕集効率 が 悪 く な る の で 標準液の 添加 は メ タ ノ
ー

ル

量 と し て 1μ1以 トと し た．添加回収率 は 土壌 L5　g を採

取 し た サ ン プル 管 に 各物質 と し て ［6ng を添加 し て 求め

た 分 析値 と添 加 し な い サ ン プ ル の 分 析値 の 差 か ら 求 め

た．土 壌 を採取 して か らどの 程度 の 保存期間 な らば 分析

に 支障 が な い か を 知 る た め に 保存試験 を行 っ た．保存試

験 の 厠収率 は 土 壌 L5g を採取 し た サ ン プ ル 管 に 各物質

と し て 16　Ti9 を添加 して 作製 し たサ ン プル と添加 しな い

サ ン プル を一20℃ で
．
定期 間 保

．
存 し た 後 の 分 析値 の 差

か ら求 め た．添 加回収率 及 び 保存 試 験 に 使 用 し た 土 壌

は，腐食質 を含 む庭上 の 表面⊥壌 を使用 した．

G‘）mP 〔川 nd
。 。諮 ，誓、。n 、

t、f… 3 結果と考察

Dichioromethane

lj −1）ichloroethylene
trans −1，2−i）ich1〔Droethylene
cis−1，2−Dichloreethy］cnc
l，ト1）ichlorOcthane

i，2−1）ichl  roethane

Chloro恥 rm

L，1，1−
’
1
’
richleruethane

Carb 〔♪n 　 tご lrachk ，ridc

Trichloroethvlene
TCL 【

’
achk ，roedhytene

84†，4996
†，616
］
†，96

　＋
61 ，9663

†，6562
†，6485
†，B397t

，99119
†

，
121

｝30†，132166
†

，168

17．617
．718
．619
．619
．220
．820
．121
．321
．521
．623
．8

† 1・ ・ s．　 uscd 　fer　quantitati・ n

　3・1　検量線の直線性

　Fig．2 に ，横軸 に トリク ロ ロ エ チ レ ン の 添加量，縦軸

に ピー一ク 高 さ を と っ た 検量 線 を 示 す．約 60　ng ま で 直線

性が 認 め られ た，同様 に 他 の 物質に っ い て 直線性 の ．ヒ限

を求め る と ジ ク ロ ロ メ タ ン ：50ng ，1，孟一ジ ク ロ ロ エ チ レ

ン ： 3｛［　ng ，　 tran，i・1，2一ジ ク ロ ロ ユ チ レ ン ： 50 　ng ，1，1一ジ ク ロ

ロ エ タ ン ：60　ng ，　cis−1，2一ジ ク ロ ロ エ チ レ シ ：25　ng ，
ク ロ

ロ ホ ル ム ：30ng ，1，2一ジ ク ロ ロ エ タ ン ：80　ng ，　1，1，1一トリ

ク ロ ロ エ タ ン ：4・Ong ，四 塩 化 炭素 ：80　ng ，テ トラ ク ロ

ロ エ チ レ ン ： 30　ng で あ っ た．各物質 と も検量線 は そ の

後徐 々 に 頭打 ち の カ
ーブ を描 い た．

「
rable　 3　Time 　proS・ram 　fl．，r　SIM

Time 　 window ／

　 　 叮11n
m た ‘丿fm 〔川 itorcd　i・ ns

15．2〜17、8
旦7，8 〜18．2
18．2− 19．l
l9．1−−tl9．5
19−r）　一一2〔L7

20．フ〜25．0

4．9、61，63，65，84，96
61，63，

65，83、85，96
61、62，63，65，83，85
62

，
6斗、83、85，97，1且9

62，64 ，9フ，99，119
12正，130，i32
166 ，168

　3・2　検出限界

　S／．N・
r

比 ＝3 か ら 検出限界 を 求 め る と ジ ク ロ ロ メ タ ン ：

50pg ，1，1一ジ ク ロ ロ エ チ レ ン ：50　pg，　trans一ジ ク ロ ロ エ チ

レ ン ： 50　pg，　1，1一ジ ク ロ ロ エ タ ン ： 50　pg．，cis一ジ ク ロ ロ エ

チ レ ン ： 50pg ，ク ロ ロ ホ ル ム ： f，o　pg ，
12一ジ ク ロ ロ エ タ

ン ：50pg ，　L，1，1一トリ ク ロ ロ エ タ ン ：i  O　pg，四 塩化 炭素 ；

f）oO　pg， トリ ク ロ ロ エ チ レ ン ； 100　pg，テ トラ ク ロ ロ エ

チ レ ン ： IOO 　pg で あ っ た．又 空 の サ ン プ ル 瓶 の 分 析値

（か ら 試験値 ） と し て ジ ク ロ ロ メ タ ン ： 200− 400pg ，ク
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Fig．　2　Ca ［ibrati｛〕11　graph 　lb［
』
Lri〔hh尹roethylene

　　　 Ancl．　 sl 川 iditrd 　 solution 〔trichloroe し｝
・lcnc ： 2 心

　　　 12〔1llg）w ｝．tS 　addcd 　in　dle　sample 　ulbe （Fig．1｝，

　　　 d■cs2tmplc 　was 　analyzed ．

Fig，3　 Eflセct　of 　s〔orage 　period　on 　recovcric 寓　｛

．
レf

　　　 trichlor ・ ethy ］cnc 　and しc しrachlQlleethylenc

　 　 　 A 　portion　〔｝「 16tlg　o 「 e ム ch 　cc川 lpc ｝und 　−
’ttS

　　　 added 　ollto 　garden 　soi且sanlp 且es．　（⊃1
： tl　ichlor｛D−

　 　 　 elhylriie ；　×　： 1ctra 〔
1h］eroethylene

ロ ロ ホ ル ム ：N ．D ，〜200　pg が 検出 、tlれ た．他 の 物質 に

つ い て は は と ん ど 検出 さ れ な か っ た が Li，1一トリ ク ロ ロ

エ タ ン ，テ トラ ク ロ ロ エ チ レ ン は 微頃：で は あ る が 時 々 検

出 され る こ とが あ っ た．こ の 原因 と し て 主に サ ン プ ル iN
の 加熱 の 際 の テ フ ロ ン ラ イナ ー．

付 き シ リ コ ン ゴ ム セ プ タ

ム か ら の 揮発 に よ る もの と考え ら れ，実際の 分析 に 当 た

っ て は 常に ブラ ン ク試料をサ ン プル と 同 じ条件 で 保存，

分析 し，サ ン プ ル と ブ ラ ン ク試 料の 分析値 の 差を サ ン プ

ル の 値 と し た，

　 S ・4　回収率，再現性

　Tab ［e　4 の 1 行 目 に は 土 壌 に 標準液 を添加 して 得た 回

収率 を，2 行 目 に は，同
一

地 点，同　
・
時 刻 に 採取 した

．k

壌試料 5 個 の 回収率の 相対標準 偏 差 を示 す．

　す べ て の 物質 に つ い て 回収率 は 91〕％ 以 トを示 し，再

現 性 も 相対標準偏差 〔R ．S．J）．｝ が 1．1− 5．6％ を示 して

い る こ と か ら回 収 率，再 現 性 共 に 艮 好 な 結 果 で あ っ た ．

　S・5 保存性

　 Fig．3 に は トリ ク ロ ロ エ チ レ ン と テ トラ ク ロ ロ エ チ レ

ン の 保存試験の 結果 を示 す，縦軸 に は 回収率を横軸 に は

保存 日 数を示 し黒 丸 は複 数 回 〔3〜51 凵D 分析 を行 っ た

と き の 平均値 を 示 し て い る．た だ し 10 日 H は 1 回 の み

の 分析 で あ る，

　Fig．3 よ リ ト リ ク ロ ロ エ チ レ ン で 20 凵 た っ て 85％

の 同収率，テ トラ ク ロ ロ エ チ レ ン で は 94．％ の 回 収率 で

あ っ た．しか し，ジ ク ロ ロ メ タ ン
，

1，1一ジ ク ロ ロ エ チ レ

ン な ど 蒸気圧 の 高 い 物質 は 24．時間 後か ら回収率が 低下

し た （ジ ク ロ ロ メ タ ン ，82％ ； 王，1一ジ ク ロ ロ エ チ レ ン ，

75％ L こ れ ら の 物質の 回 収率 が 低 い の は サ ン プ ル 管 の

lIの 部分か ら の 揮発に よ る もの と考え られ．る．よ っ て こ

れ ら蒸 気圧 が 高 く揮発性が 強 い 物質 を測 定 す る 場合で き

る だ け 速 や か に 分 析す る 必 要が あ る．

4　環境試料へ の 応 i・B

本法 を 実際 の 試 料 に 適 用 し，Fig．4 に そ a） SIM に よ

Tablc 斗 Rcc｛｝ver 薤es をmd 　their 　relative 　standal
・d　dcviadou （辺 ＝5｝

DcM 　II読E 嬲三

Rec く，very ，％　　　96　　　　92　　　　97
R 、S．D ．，％ 　　　　 L5 　　　 4．8 　　　 1、8

IJ −　 　 ‘z5−
　 　 　 　 　 　 　 TcMDCA 　 　 DCE ，踰 ！tとkCTC ・

1℃ ・ ・…

99　 　　 97

Ll　 　　 L9

0391 829L 101　　　　 94　　　　　99　　　　　97
3．2　　　　2．3 　　　　1、5　　　　5、6

A16ng 　aliquo 〔 ofcach 　compoulld 　was 　addec レ コ1山 跏 ga［
．
く1ぐ n　s〔｝H　sainples ，
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1
’
able 　5Concentrations 　of 　volatile 　chlorinated 　hydrocarbons　in　soi 且（n9 ／9＞

1｝cpth ／
　 cm

　 　　 　 　1，1−　　 trans−
DGM
　 　 　 　 D （二】E 　　　r）Cb ：

1，1−
DGACtS

−
　 　 　 　 TCMDCE

1，2−
DCA1 駄 　CTCTCEPCE

100　

12
0．57　　 く0．  2　　＜ 0．02　　＜0，02　　　0」5
0．40　　　く 0．02　　＜ 0．02　　　＜ 0．  2　　　0．37
｛〕．B　　　 〈 o．02 　　〈 〔｝．02 　　＜ o．02 　　 0 」6

0，670
．39

｛｝．61

く 0．02　　　0．34
＜ U． 2　　　0A1
く 〔｝．02 　　　 ．41

＜0．2
＜ 0、2
〈 O．2

2982110 0．992
．92
．8

Concen 【ratiu 「ls 　lvere 　C　llcu ［atcd 　on 　wct 　mat ．tcr　bases．

e

a

b

c

d

f

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 肌 、9
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Fig．4

18 20 22

Reten口Dn 　 time 〆min

24

Examp 且e　 of 　chromatograms 　by　SIM 　 of　the

contaminated 　 soil

a ：D （】M 　（0．57ng ／g），　b ： c
・is−DCE 　〔0．Ls　ng ／g｝；

c ：TCM 　　〔O．67　ng ／g）；　d ： Ll、1−TCA 　（0．34．

ngL9 ｝；c ：TCE （29　n9 ／9）；「：PCE 〔〔，．9．｛ng ／kr）

る ク ロ マ トグ ラ ム と 定量結果 を示す ．対象 は，トリク ロ

ロ エ チ レ ン な ど を使用 し て い た L場 の 発 生 源 か ら 約 50

m 離れ た 地 点 の 深 さ lcrr1の 上 壌 で あ る．　 liq，5 に 示 す

よ う に ，成分 の 分離 の 良好 な SIM の ク ロ マ トグ ラ ム が

得 ら れ た．こ の ク ロ マ ト グ ラ ム の 定 量結果 を含 め て 同地

点 の 深 さ 別 の 土 壌中，揮 発 性有機塩 素化合物 の 濃度 を

Table　5 に 示 す．た だ し トリ ク ロ ロ エ チ レ ン の 濃度 1よ検

．量線 の 直線性 の 範 囲 を 超 え て い た の で ，別 に 480ng ま

で の 検．量線 （曲線 ｝を作 成 して 定 量 した，こ の 地 点の 地

ド
．
水 は トリ ク ロ ロ エ プ

．
レ ン な ど で 汚染 さ れ て い る こ と

と，深 くな る に 従 っ て トリ ク ロ ロ エ チ レ ン な ど の 濃度が

高 くな る こ とか ら，こ れ らの 物質が 地下 水起 源 で あ る こ

と を 推測 さ せ る，又 ， トリ ク ロ ロ エ チ レ ン な ど か ら の 分

解生成物 と考 え ら れ る cis一ジ ク ロ ロ エ チ レ ン が検出 され

た，
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mte 　for　Environmental 　Studies，16−2、　Onogawa ，　Tsuku −

bu−s｝樋，　Ibaraki　305）
　 Aslmple 　 anal ｝

，tical　 method 　lbr　 the　 determination　 of

trace 　vo 且ati且c　chlorinaIed 　hydrocarbons （VCH ）孟n 　thc 　soil

has　beell　developed ・　The　mcthod 　is　based 　on 　しhc　ther−

mal 　 vaporization 　 of 　VCH 　 in　 the　 sampled 　 soil （且
心39 ）

und 　 cntrapmcnt 〔レn 　 Tenax 　 GC 　 adsorbcn 【．　The 　VCH

trapped 　 oll　 thc　 adsorbe ［lt　 were 　thermally 　 dcsorbcd　 and

were 　 analyzed 　 wi 山 （：apillary 　 GCIMS （SIM ）．　 Eleven
〔ompoul 〕ds （dichloromethane，　U −dichloroethyleI亘e，　trans

’−

1，2−dichloroethy 且cnc 、　　　cis −1，2−dichlorocthylcnc ，　　　1、1−

dich［ometh 乱 ne ，　 1，2−dichloroethane，　 ch 且orofnrm 、　 1，1，1−

trichLorocthanc ，　carbon 　tetrachloride
，　trichloroethyLene

，

tcLruchloreethylene ）　 cou 皇d　be　 fiieasured 　 using 　 this

method ．　The 　detection　liinits　ranged 　frotn　O．05　ng 　to　O．5
n9 　（e・9 ・0 」 ng 　for　trichloroethylene 　and 　O，ing 　for
tctrachioroethy ］ene ）．　Thc 　 recoveries 　 were 　 in　 lhe 　 rang じ
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