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目的 

ＰＣＢはその毒性の強さから、使用・生産

が禁止されて約２０年が経つ。その間、ＰＣ

Ｂ製品はその所有者が厳重に保管する事と定

められ、現在も保管状態が続いている。 

科学的に安定で絶縁性が高いＰＣＢは、絶

縁油としてトランスやコンデンサに広く使用

されてきた。ＰＣＢの使用が制限されてから

は、ＰＣＢを含まない絶縁油へと変更された。

それらの製品が耐用年数を経て廃棄され始め

ているが、ＰＣＢが使われていないその製品

から微量のＰＣＢ混入が認められるものが見

つかり、問題になっている。 

微量ＰＣＢの混入濃度は、数 ppm から数百

ppm 程度で、生産年度によりある程度分類で

きるが、混入経路が不明であるため、生産履

歴からその濃度を推測するのは難しい。その

為、混入しているかどうかは測定するしか判

定できない状態となっている。しかし、測定

を必要とする製品数が非常に多いため、迅速

で安価な測定方法が望まれている。 

これまで我々は、ＳＰＭＥを用いた環境中

および廃棄物中のダイオキシン類迅速簡易分

析を開発してきた。この度、この技術を応用

しトランスオイル中のＰＣＢを迅速でしかも

安価に測定する方法を検討し、良好な結果が

得られたので報告する。 

 

実験方法 

2mL バイアルに n-ヘキサン 1.5mL を入れ、

内標準物質（Wellington 社製  68A-LCS）を
各異性体それぞれ 1ng 添加し、ここへトラン

スオイルを 0.1～0.15ｇ量り取り、よく混入

したものを測定試料とした。 

この試料を、図－１に示す CTC Combi Pal
により、自動測定で行った。サンプルトレー  

図－ 1  CTC Combi Pal 
 
にセットされたバイアルを、アジテーターで

攪拌しながら SPME 抽出を行った。SPME を
浸漬しアジテーターによる攪拌抽出を 15 分
行い、その後 SPME を抜きバイアルをアジテ
ーターで高速に攪拌を行った。これを 3 回繰
り返し、合計 45 分の抽出時間とした。抽出
後、別のバイアルに用意した n-ヘキサン溶液
に、SPME を 3 回抜き差しし、表面に付着し
た油を洗い落とした。SPME はスペルコ製の    
85um CarboxenT M/PDMS StableFlexTM 
(57335-U)を用いた。  

GC-MS による測定は、SPME からの脱離
を GC 注入口において注入口温度 350℃で
15min 間行った。GC 測定カラムは DB-5ms 
(60m，0.32mm i.d.，膜厚 0.25um)を用いた。
MS 測定条件は、Gr.1： 1～ 3 塩化物、Gr.2：
3～ 7 塩化物、Gr.3：6～ 10 塩化物の 3 グルー
プに分け、 1 度の測定で全てを測定した。 
測定には、Agilent 社製 HP6890 及び JEOL
社製 JMS-700 を用いた。  
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結果 

微量ＰＣＢ混入のあるトランスオイルを用

いて、GC-MS 測定を行ったクロマトグラムを

図－２に示す。 

カネクロールを用いたトランスオイルであ

るため、１塩化物と１０塩化物は検出なかっ

た。このクロマトを見ると、オイルによるベ

ースラインのうねり等は見られなかった。ま

た、ロックマスへの影響も観察されていない。 

 

考察 

今回用いたサンプルは約 8ppm 程度の混入

サンプルであった為、十分な検出が得られた。

今回測定した条件では、

1ng の内標準物質が十分

に検出されていた。試料

を 0.1g とすると 0.01ppm

が定量できる事となり、

微量ＰＣＢ混入の基準と

なる 0.5ppm の１/１０以

下での定量が可能であり、

十分満足できる測定法で

あると言える。 

ただし、１塩化物の感

度が他に比べて若干悪い

傾向にある。カネクロー

ルであることを考えると、

それほど影響はないと考

えられるが、PCB 処理後

の試料を測定するとなる

と、低塩化物をしっかり

捕らえる必要がある為、

もう少し工夫が必要かも

しれない。また、 GC-MS

測定を 1 回とした為、グ

ルーピングのポイントが

非常にシビアとなってい

る。全ピーク（209 異性

体）を測定するのではな

く、主要なピークに絞り

測定を行い、全体を推測

するようにすればさらに

時間短縮も行え、グルー

ピングのタイミングも余

裕が持てるようになる為、今後検討を行って

いくつもりである。 
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図－２ GC-MS クロマトグラム 


