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　Anew 　type　of 　method 　fbr　dctermining　concentration 　of　phenolic　resin 　in　accumulated

particuiate　matter 　on 　 roads 　by　hydrothermal　decomposition−gas　 chromatography （GC ）
with 　methylation 　was 　investigated．　 After　cxtracting 　particulate　matter 　samples 　with 　tet−

rahydrofuran 　in　an 　ultrasonic 　wave 　generator， 9 μl　of 　extract 　was 　encapsulated 　in　a 　pyrex

glass　capsule 　of 　l8mm 　length　and 　O．8　mm 　i．d．　 with 　O．5　ptl　of 　tetramethyl 　ammonium 　hy−

droxidc　as 　the 　methyl 訊 ζing　agen し　The 　capsule 　was 　put　in　a　cup 　of　ferromagnetic　material
having　a　curie 　 point　 of 　235℃

，
　 and 　hydrothermal　decomposition　 with 　 methylation 　was

done　f〜）r　g　scc 　using 　a　curie −point　pyrolyzer．
was 　put　in　a 　cup 　of 　ferromagnetic　material 　having　a　curic −poinしof　” 5　C
sorl ）tion　was 　done　for　g　scc 　in　a　pyrolyzer．
analyzed 　by 　GC ．

centration 　of 　phenolic 　resin 　 was 　 obtained ．

The 　capsule
，
　after 　the　tip　was 　chipped 　 off

，

　　　　　　　　　　　　　　　　　
°

，
and 　thermal 　de−

Hydrothermal　desorped　decorppozates　were

Alinear 　relation 　between　the　amount 　of　anisole 　produced　and 　the 　con 一

Reproducibility　of　the　produced　amount 　of

anisolc 　was 　3．6％ at　the　rclative 　standard 　deviation　when 　300 μg　of 　phenolic　resin 　was

analyzed 　with 　6　repeated 　measurements ，　 The　concentration 　of　phenolic　resin　in　accumu −

lated　particulate　matter 　samples 　on 　roads 　was 　measured ．　 As 　a　rcsult
，
　phcnolic　resin 　of

120 − 250 μg／g−dust　was 　detected
，
　 and 　 the　concentration 　of 　asbcs 亡os 　 estimated 　from 　 the

concentratioh 　of 　the 　phenQlic　resin 　particles　wa80 ．e44　to　O．092　wt ％．

Keywords ： hydrothermal　decomposition−GC ； curie 　point　pyrolyzer；phenolic　resin ； ani −

　　　　　　　　　sole ；asbestos ．

1 緒 言

こ れ ま で ポ リマ
ー

の 定性 あ る い は 組成分 析 を行う 際，

＊
神 奈 川 工 科大 学工 学部 応用化学科 ： 24S−02

　厚木 市 下荻 野 1030
神奈川 県

熱分解 ガ ス ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ー （PyGC ）が 広 く用 い ら

れ て き た
1）
− 3）．更 に ，PyGC 法 を環境試料 と し て 道路

上 た い 積粉 じん 中の 微 量 ポ リマ
ー

の 定量分析 に 応用 した

報 告 も な さ れ て い る
4〕
〜

η ．し か し
，
PyGC 法 は

， 前 処

理 の 簡便化 ， 検出限 界量 の 微 量 化 な ど の 面 で 優 れ て い る
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もの の ，一
般 に 40  一800℃ と い う 高温 で の 熱分解時 に

生成物 が 二 次反応 を起 こ し，定性的見地 か ら 必 ず し も試

料の 化学構造を反映 し な い ，あ る い は定量 に お い て 微 量

な 指標化合物 の 判別 を 困難 に す る と い う 問題 が あ る．

PyGC 法 に お い て こ れ ら を解 決 す る一．一つ の 方 法 と し て ，

水素還元法，マ トリ ッ ク ス 修飾剤法 ，熱分解同時メ チ ル

化法及 び水熱分解1司時誘導体化法 な ど の 様々 な オ ン ラ イ

ン誘 導 体化 法 が 考案 さ れ て い る
8〕．中 で も水 熱 反 応 を利

用 し た水熱分解同時誘導体化 法 に つ い て は ， 密 閉 した ガ

ラ ス カ プセ ル 内で 水熱分 解時 に 同時 に 誘導体化を完結 さ

せ る こ とか ら，ポ リマ ー分 解温度 の 低下が 可能 で あ り，

熱分 解時の 二 次反 応 を抑 え る意味 で も注 目 さ れ て い る，

し か し，水熱分 解 同 時誘 導体化 GC に 関 し て は，ポ リ

マ ーの 定性 分 析 の 面 で の 報告 は あ る が
9）IU），定量分析 を

目的 と した報告 は 見 られ な い，

　 そ こ で 本研究 で は，同時 メ チ ル 化 を伴 う水 熱分 解 GC

に よ り，ア ニ ソ
ー

ル を 指標化合物 と し た 微量 フ ェ ノ
ー

ル

樹脂 の 定量法 に つ い て 検討 した．更 に 道路上 た い 積粉 じ

ん に お い て ，車等 の 交通機関 の ブ レ
ーキ摩擦材 を発生 源

と し t3フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 の 定量 へ の 応 用 を試 み た ．

2 実 験

Table　l　Operating　conditions 　for　hydrothermal　de−

　　　　 composition 　gas　chromatograph

Gas 　chromatng
’
raph

DetectorCarrier
　gas

Column

Temperature

　ColUmn　tenlpcrature

　I丐じctiOll 　and 　de巳じ ctor

　 【emperature

GC −8APF 〔Shimadzu ）

FIDHeGBP5

−M25 −025（Shimadzu＞

　5％　phenyLmttthy且silic （）nc ，
　fused　stlica　capitlary 　column ，
　len暮th　25　 m

，
　i．d．0．25μnk

70一聖60℃ （4℃ ／min ｝

220℃ and 　220°C

Py ［
．
o鑒yzerTempcratur

じ

　 Pipe　temperalure

　Oven　te1Tlperature

Hydrothermal 　decomposition

　 temperature 　and 匸ime

Th じ・ma 且d・・s・ rptinn

　 tempcrature 　and 　tirrLe

JHP−22 σapan 　Analytical　lnd、）

170℃

17〔｝℃

235りCand9 、Os

445ロGandgOs

　2 ・1 試　薬

　フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 は，ブ レ ーキ 摩擦材の 結合剤 に お い て

主 に 用 い られ る ノボ ラ ッ ク型 の もの で ， 大 日本 イン キ製

の Plyophen　J−363，　 J−375 ，　 BA −5097，5510 及 び var −

cum 　TD −2033 （現 在 フ ェ ノ ラ イ トに 改名） を使用 し た．

な お ， 硬化剤 と して の ヘ キサ メ チ レ ン テ トラ ミ ン の 含有

量 は LO　wt ％ で あっ た．

　溶剤 で あ る テ トラ ヒ ドロ フ ラ ン （THF ） は 関東化学

製 分 光 分 析用 を，
フ ェ ノ

ー
ル は 和光純薬製特級 を用 い

た ．ア ニ ソ
ー

ル ，〇 一及 び p一メ トキ シ トル エ ン，メ チ ル

化剤で あ る 水酸化 テ トラ メ チ ル ア ン モ ニ ウ ム （TMAH ）

25％ 水溶液 は い ず れ も東京化成 製 の もの を使用 し た．

　2・2 水熱分 解 ガ ス ク ロ マ トグラ フ の 操作条件

　水熱 分 解ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ の 操作条件 を Table　 l

に 示 し た．キュ
ーリーポ イン ト型 熱分解装置 を ガ ス ク ロ

マ トグ ラ フ と オ ン ラ イン に 接続 し，試料は 235℃ で 9．0

秒間水熱分解 し，そ の 後 445℃ で 熱 脱 着 して GG 分 析

し た．分離 カ ラ ム に は 5％ メ チ ル フ ェ
ニ ル シ リ コ

ー
ン

を 液相 と し た 溶融 シ リ カキ ャ ピ ラ リ
ー

カ ラム を用 い ，温

度 及 び キ ャ リヤ ーガ ス 流 量 な ど の 各条件 は 指標化合物の

検出 に 最良 と な る よ う調整 した ．

　 2 ・3　分析手順

　採集 し た 道路上 た い 積粉 じん を乾燥後 ， 40 メ ッ シ ュ

の ふ る い で 粗大粒子 を 除去 し た．得 られ た粉 じ ん 試料

10g に THF 　lOrn1 を 加 え，超 音 波　（15DW ，　 le　min ！

に よっ て フ ェ ノ
ール 樹脂 を抽出した 後 ， 遠心 分離 （2000

rpm ，4min ） し て 抽 出液 を 回 収 し た ．こ の 抽出操作 に

よ る 粉 じ ん 中 の フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 の 回 収率 は 1 回 の 抽出

操作 で 80．2〜88．7％ （平均 85．0％ ）t2 回 の 繰 り 返 しの

抽出に よ っ て 93．7− 100％ 〔平均 98．9％） に 達 し た．更

に 3 回 目 の 抽 出 時 の 抽 出溶液中 に は ，微 量 の フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 が 検出 さ れ
， 更 に 抽出後の 粉 じん を乾 燥 し PyGQ

分 析 した とこ ろ，フ ェ ノ
ー

ル の 検出量 は ほ と ん ど無視で

き る 程度 で あ っ た
5）．そ こ で 本研 究 で は 抽出操作 を 2 回

行 い ，回収 し た 抽 出 液 を減 圧 乾 固 し，残留物 に THF 　l

ml を加 え て 溶解 し た．濃 縮 した 抽出液をマ イク ロ シ リ

ン ジ で 9 叫 採取 し て ，
一

端 を 封 じ た パ イ レ ッ ク ス ガ ラ

ス 管 （内 径 0．8mm ，長 さ 上8mm ） に 注 入 し，減 圧 下 で

THF を揮発 さ せ た 後，　 TMAH 水溶液 0．5 叫 を 添 加 し
，

バ ーナ
ー

で カプセ ル の 開口 部 を密閉 し た．こ の 試料 カ プ

セ ル を キュ
ーリー

点 が 235℃ の 強磁性体 の カ ッ フ に 入

れ ，PyGC の 熱分解装置 内 で 9．0 秒 問 の 水熱 分 解 を 行

い ，カ プセ ル を 開 封後 ， キ ュ
ー

リ
ー

点 が 445℃ の 強磁

性体 の カ ッ プに 入 れ 替 え て 熱脱着 し，水熱分解生 成 物 を

ガ ス ク ロ マ トグ ラ フ に よ り分 析 し た，生 成 した アニ ソ
ー

ル 量 よ り，検量線 を用 い て 粉 じん 中の フ ェ ノ
ー

ル 樹脂濃
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Fig ．2　Model 　of 　hydrothermal 　decomposition　and

mcthylation 　for　phenolic　resln

0 5 10 15 20 25

す ．

　ア ニ ソ ール の 生成量 は ，フ ェ ノール 樹脂 lg 当 た り

14．5mg 〔n ＝・6，相対標準偏差 3．6％）で あ っ た，又，

フ ェ ノ
ー

ル 樹 脂 の 分 子 鎖 が オ ル ト位 あ る い は パ ラ 位 の 結

合を と っ て い る こ と に起 因 して
， o一及 び か ク レ ゾ ー

ル
，

2，4一及 び 2，6一キ シ レ ノール ，そ して そ れ らの メ チ ル 誘導

体 で あ る o一及 び p一メ トキ シ トル エ ン が 検出 さ れ た．

Time／min

Fig・l　Typical　pyrogram 　of 　novelak 　type 　phenolic
res 正na

： anisole ； b ； pheno旦； c ； θ
一me しhDxy　toluene ； d ： 汐

一

methoxy 　 toluene ； e ： o−creso1 ； f：p −cresol ； g ： 2
，
6−

xylenol ；h ： 2，4−xylenol

度 を算出 し た，

3　結果及び検討

　 3 ・1　 フ ェ ノ ール 樹脂 の 水熱分解生成物

　ノ ボ ラ ッ ク 型 フ エ ノール 樹脂 （Plyophen　J−363） を

300μg 水熱分解 して 得 ら れ た ク ロ マ トグ ラ ム が Fig，1

で あ る ．フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 の 分解主生成物 で あ る フ ェ ノ
ー

ル 及 び TMAH の 添加 に よ っ て 生 じ た そ の メ チ ル 化体 で

あ る ア ニ ソ ール が検出 さ れ た．

　 一．般 に 水共存下 で の 水熱分解 で は ， ポ リマ
ーが 分解 し

て 発生 し た反 応中間 体 は水素引 き抜 き反 応 を 伴 い 水熱 分

解生成物 を生 じ る，しか し本研 究 で は TMAH 水溶液共

存下 で あ る た め ， 水熱分解 で 生 じた 反応中間体 は メ チ ル

基 と結合 し て メ チ ル 誘導体 を 生ず る ．Fig．1 で フ ェ ノ
ー

ル が 生 成 して い る こ とか ら，水素引 き抜 き反応 も同時に

生ず る と考 え られ る が，ア ニ ソ ール は そ れ を 上 回 っ て 多

量 に 生成 して お り，メ チ ル 基 と の 反 応 が 優先的 に 進行 し

て い る こ とが 分 か る．フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 が 水熱 分 解 さ れ て

メ チ ル 誘導体 と な る ま で の 概略的 な 過程 を Fig．2 に 示

　3・2TMAH 水溶液添加量とア ニ ソ
ー

ル 生成量との

関係

　フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 （Plyophen　J・363） か ら の ア ニ ソ
ー

ル

生 成量 に 対 す る TMAH 添加量 の 影響 を Fig．3 に 示 し

た ．フ ェ ノ
ー

ル 樹脂試料量 は 300　pg と し，　 TMAH 添

加 量 は O− 2．5 囚 と した．図 中 に は フ ェ ノ ール の 生 成 量

変化 も同時 に 示 した．

　ア ニ ソ
ー

ル の 生成量 は，TMAH 水溶液添加量 0，5 叫

の と き に 5．0   ／（300　− g フ ェ ノール 樹脂 ） と 最 高 に な

り ， そ の 後添 加量 の 増加 と と も に 減少 し た．こ の と き

TMAH 水溶液添加量 が O〜1．0 μ1 に 増加 す る と と もに ，

フ ェ ノ ール の 生成 量 は 9．4〜O．26　ug／C300　ug フ ェ ノ
ー

ル

樹脂） に 激 減 し，添加量 2．0叫以上 で は フ ェ ノ
ー

ル は

検出 さ れ な か っ た ．こ の こ と か ら，TMAH 水溶液添加

量 が 0．5 叫以下 で は 添加剤 の 増加 が 水熱分解生成物 の

メ チ ル 化 を促進す る た め，ア ニ ソ ール 生 成量 の 増加及 び

フ ェ ノ
ー

ル 生 成 量 の 急 激 な減 少 を招 い て い る．そ し て ，

TMAH 水溶液 添 加量 が 0．5 囮 を超 え る と，添 加剤 の 増

加 に よ る 水熱分 解時 の カ プセ ル 内圧 の 上昇 に 伴 い
， 生成

物 の 二 次的分解反応が進 んで ア ニ ソ ール が分解 す る もの

と考 え ら れ る ．従 っ て 本法 で は ，ア ニ ソ
ー

ル の 高い 生 成

量 を与 え た TMAH 水溶液添加量 0．5 叫 を最適 添加量 と

した．

3 ・3　水熱 分 解 時間 と ア ニ ソール 生成量 との 関係

フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 （Plyophen　J−36s ） を Table　l の 水熱

N 工工
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○ ： anisole ；● ： pheno1

分 解条件で 分 析 す る 際の
， 水熱分 解時間 と ア ニ ソ

ー
ル 及

び フ ェ ノ
ー

ル 生成量 の 関係 を Fig，4 に 示 し た．但 し，

樹脂 量 300　ug，　 TMAH 水溶液 添 加量 0．5 叫 と し，水 熱

分 解時問 は 1．O− 9．0 秒間と し た，

　水熱 分 解時 間 の増加 に伴 い，ア ニ ソ
ー

ル 及 び フ ェ ノー

ル 生成 量 は と も に 増加す る傾向 が 見 られ た．特 に 水熱分

解時 間 が 1．O 〜3．0 秒 間 で は ア ニ ソ
ー

ル 生 成 量 が O、5〜3．9

yg／（300μg フ ェ ノ
ー

ル 樹脂） と 急激 に 増加 し た の に 対

し，6．O〜9．0 秒 間 で は 4．7〜5．0 μ9 ／〔300 μ9 フ ェ ノ
ー

ル

樹脂）と ほ ほ
L

定 と な っ た ．従 っ て ，最 も高 い ア ニ ソ
ー

ル 牛．成量 を 与 え た 9．0 秒間 を最適 水熱分解時間 と した．

　 3 。4 　 フ ェ ノ ー
ル 樹 脂 水 熱 分 解 量 とア ニ ソ

ール 生 成 量

との 関係及び検出限界濃度

　ブ レ
ーキ摩擦材 の 結合剤 と して使用 され る ノ ボ ラ ッ ク

型 の フ ェ ノ
ー

ル 樹 脂 ， Plyophen　J−363，　 J−375，5510，

BA −5097 及 び Varcum 　TD −2033 に つ い て
， 水熱分解樹

脂量 〔10〜300　pg） と ア ニ ソ
ー

ル 生成量 と の 関係 を求

め，5 種類 の フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 の 平均的 な 検量 線 を作成 し

た，う 種類 の フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 の 検量 線 の 平 均 は ，ア ニ

ソ
ー

ル 生成量 を CA （  ）及 び フ ェ ノ
ー

ル 樹 脂 量 を Cp

（pg）と す る と，次 の 関係 が 得 ら れ た．な お 検 量 線 を

Fig．5 に 示 した．

C，、 ＝0．020XCp （の

　 フ ェ ノール 樹脂 の 種類 に よ り，水熱分 解量 に 対 す る ア

ニ ソ
ー

ル の 生成量 は わ ず か に 異 な る が，平均 し た検量 線

に よ っ て 環境試料中の フ ェ ノー
ル 樹脂 の 概算的な濃度を

迅 速 に 算出す る こ とが で き る ．

　又 ， 本法の フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 の 定量 に お け る 検出限界濃

度 は ，
パ イロ グ ラ ム 上 で の ア ニ ソ

ー
ル 検出量 が S／N ＝3

の 条件 の 下 で ，粉 じ ん lg 当 た り 正00 μg で あ っ た．

PyGC 法 を 用 い た フ ェ ノ
ー

ル 樹 脂 の 測 定 に 関 す る 報 告
4♪

に よ る と，5／N ＝5 に お い て 粉 じん lg 当 た り 23　ng が

N 工工
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Tabie　2　Dctected　amoun ［s　of 　anisole 　and 　phenolic
　　　　 resin 　in　particulate　matter 　accumulated 　on

　 　 　 　 roads 　around 　Shin−morobuchi 　tunne 旦

Amount

Distance　from　road ／
　　　　　　　　　 Anisole／
　 　 　 　 m
　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　P9

Phenolic　resin ／
−

匡9　　　 wt ％

Phenotic　 resin

Asphalt

2−cycle 　engine 。 i1

0 （tunnel 　entrance ＞
81550

0．150300

．060

15．022310

．50

O．0170
．0250
、Ol20

4−cycle 　engine 　 oil

NR −type　tire　tread

SBR −type　tire　tread

Fig．6　Pyrograms　Qf 　brake　臼iction　materia 且
，

asphalt
，　engine 　oils 　and 　tirc　tread　partic］cs

検出限 界 濃 度 で あ る こ と か ら，本法 で の 検出限 界 は や や

高 い 傾向 に あ る．こ れ は
，

PyGC 法 と 比較 し て 1 回 の

測 定 に 用 い た 試料量 が 少 な い （数十 〜数 百 ug） こ と に

加 え て ，生成 し た フ ェ ノー
ル の メ チ ル 化 と い う 誘導体化

の 過 程 も含 ま れ る た め，従来の フ ェ ノール 生 成量を指標

と す る 場 合 よ り も検出量 が低下 し，結 果 と し て 感 度 の 低

下を もた らす もの と考 え られ る．

　 3 ・5　共 存 物 質の 影響

　道路上 た い 積粉 じん 中 の フ ェ ノ
ー

ル 樹 脂 を分析 す る

際 ， 粉 じん中 に 共存す る物 質 に よ っ て
， 指 標 化 合物 で あ

る ア ニ ソ ー
ル の 検出が 妨 害 され る お そ れ が あ る．そ こ で

交通機 関 に 起 因 し，粉 じん 中 に 共 存す る と予 想 され る ア

ス フ ァ ル ト， 2 サ イク ル 及 び 4 サ イ ク ル エ ン ジ ン オ イ

ル ，NR 系及 び SBR 系 タ イヤ トレ ッ ドの 粉 じ ん に つ い

て ，水 熱 分 解 分 析 を 行 っ た．上 記 の 試料 少 量 を，
TMAH 水溶液 05 叫 と とも に ガ ラ ス カ プ セ ル に 封入 し

て Table　l の 条件で 分析 し た．そ の 結果，　 Fig，6 に 示

し た よ う に ア ニ ソ
ー

ル と 同一
の 保持 時 間 を有 す る 水熱分

解生成 物 は生 じ な か っ た ．従 っ て，本法 に よ る フ ェ ノ
ー

ル 樹脂の 定量 に お い て，こ れ らの 共存物質 に よ る影響は

な い こ とが 分 か っ た．

　 3 ・6　道路 上 た い 積粉 じん の分析例

　 神奈川県 の 北 西 部で ，静岡県 との 県 境 に あ る新諸渕 ト

ン ネル 付近 の 道路上 た い 積粉 じん を採 集 し，本法 に よ り

粉 じん 中の フ ェ ノール 樹 脂 濃度 の 測定 を試 み た．粉 じん

試料 は， トン ネル 入 り口 及 び道路端よ り 8，15 及 び 50

m 離 れ た 各 地 点 で 採集 し た も の を 用 い た ．採 集 地 点 の

周 囲 は 山間 部で あ る こ と か ら，得 られ た 道路上粉 じん

は，主 に 交通 機関 に 起因す る も の と判断 され る 試料 で あ

る．各地点 に お け る粉 じ ん 中の フ ェ ノ
ー

ル 樹脂濃度 を

Table　 2 に ・tPt し た． トン ネ ル 入 り 口 ，8，15 及 び 50　m

地 点 で の フ ェ ノ ール 樹脂 濃度 は，そ れ ぞ れ O．OI7，
0．025， 0，012 及 び Owt％ で あ っ た，こ の 結果 か ら，交

通機関 に 起 因 す る フ ェ ノ
ー

ル 樹脂粉 じん は 基本的 に 発 生

地 点の 近辺 に た い 積 す る が，実際に は む しろ発生地点 よ

り 数 m 離 れ た と こ ろ に た い 積 す る 傾向 に あ る と い え る ．
こ れ は，交通機関の 走行 に 伴い トン ネル 入 り凵 付近 の 大

気 が 流 動 し，発生 し た粉 じん が 飛 散 し て た い 積 す る こ と

に よ る もの と考 え ら れ る．又，道路か ら離れ る に従 っ て

フ ェ ノ ー
ル 樹脂濃度 は低 下 して お り，交通機関か ら放出

され た フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 は 少 な く と も発 生 源か ら 15m の

地 点 ま で 飛 散 して い る こ と が 明 ら か と な っ た．と こ ろ

で ， ブ レ
ー

キ摩擦材 に 結合剤 と して 含ま れ る フ ェ ノ
ー

ル

樹脂 の 濃 度及 び基材 と して 含 まれ る ア ス ベ ス トの 含有量

は，そ れ ぞ れ 平均 8．2％ 及 び 30％ で あ る こ と か ら
7），

検出 し た フ ェ ノ ール 樹脂濃度 に 基 づ き，粉 じん中 に 含有

す る ア ス ベ ス トの 濃 度 は O．044〜O．091wt ％ で あ る と 推

算 し た，
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要 旨

　メ チ ル 化 を伴 う水熱分解 GG に よ り，ア ニ ソ ール を指標化合物 と し た 道路上 た い 積粉 じん 中 の フ ェ

ノ
ー

ル 樹脂濃度の 定量 法 を検討 し た．粉 じん を テ トラ ヒ ドロ フ ラ ン を用 い て 超 音波 抽 出 し て 得 ら れ た 抽

出液 9 叫 を ， メ チ ル 化剤 で あ る 水酸化 テ トラ メ チ ル ア ン モ ニ ウ ム 0、5 μ1 と 共 に
， 長 さ 18mm ，内径

O．8mm の ガ ラ ス カ プセ ル 中 に 封入 し，カ プセ ル を キ ュ
ーリー点が 235℃ の 強磁性体 の カ ッ プに 入 れ た

後，キ ュ
ー

リ
ーポ イ ン ト型熱分解装置 で 9 秒間水熱分解 した．次 に ，カ プセ ル を取 り出 し一端 を 開封

後，再 び キュ
ーリー

点が 445℃ の 強磁 性体 の カ ッ プに 入 れ て 熱分解装置 で 9 秒間熱 脱着 を行 う．熱脱

着 さ れ た 水熱分解生成物は オ ン ラ イン に 接続 し た GC に よ り分離 分 析 を行 っ た．生成 し た ア ニ ソ
ー

ル

の 生成量 と フ ェ ノ
ー

ル 樹脂濃度 との 間に は 比例関係 が 得 られ，ア ニ ソ
ー

ル 生成量 の 再現性 も 3    μg の

樹 脂 を分 析 し た と き に 相対標準偏差 で 3．6％ （n ・＝6）と良好 で あ っ た ．本法 に よ り道路．．．ヒた い 積粉 じん

中の フ ェ ノ
ー

ル 樹脂 濃 度 を分 析 した と こ ろ，L2  一250 μg／g−dust が 検出 さ れ，更 に そ の フ ェ ノ
ー

ル 樹脂

粉 じん に 起 因 す る ア ス ベ ス トの 濃度 は O．044− O．092wt ％ で あ る と推定 され た．
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