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１．はじめに  

ポリ塩化ナフタレン（PCN）はかつて工業的に生

産された他、非意図的に生成することが知られてい

る。これらは分解されにくく、環境への残留性が高

いことから、環境中の PCN の存在実態を正確に把

握することは重要である。そこで、本研究では、底

質中の PCN 分析手法に関する検討を行い、実試料

中の PCN 分析に適用した。  
２．実験方法  
（１） 前処理  

底質試料６ｇを用い、アセトンを抽出溶媒とする

高速溶媒抽出法により試料から分析目的化合物を抽

出した。得られた抽出液にクリーンアップスパイク

として 13C-Tetra～OctaCN を各１種類添加し、濃縮

し た 後 、 多 層 シ リ カ ゲ ル カ ラ ム 処 理  （ Supelco 

10%AgNO3-Silica / 44% H2SO4 ‐Silica / LCSI） と

活性炭カラム処理 （ Supelco Carboxen1000;100mg）

を組み合わせることによりクリーンアップを行った。

さらにシリンジスパイクとして 13C-PentaCB(#118)

を添加したものを GC/MS による分析用の試料液とし

た。 

（２）測定 

HRGC-HRMS 法により試料中の PCN を測定した。使

用した装置は、GC 部は HP6890（Hewlett-Packard 社

製）、MS 部は Autospec-Ultima（Micromass 社製）か

ら構成されているものであった。SIM 法により PCN

を検出し、内標準法により底質試料中の PCN を定量

した。定量計算にあたり、Mono～TetraCN の定量に

は 13C-TetraCN を内標準物質として用い、Penta～

OctaCN の 定 量 計 算 に は そ れ ぞ れ 同 じ 塩 素 数 の
13C-PCN を内標準物質として用いた。 

３．実験結果 

表１に底質試料を５回繰り返して前処理・測定し

た場合の平均定量値、標準偏差および変動係数を示

した。Mono～TriCN については、13C-でラベル化した

標 準 物 質 が 市 販 さ れ て い な い た め 、 定 量 に
13C-TetraCN を用いた結果、定量値の変動が大きくな

ってしまったが、高塩素化の PCN は比較的変動が小

さい傾向が見られた。分析した底質試料中から全 75

種の PCN のうち、51 種以上の PCN が検出され、これ

らの各ピークについて、異性体のアサインを行った。

一方、内標準物質回収率は、34～100％の範囲にあり、

高塩化物になるに従い、回収率も高くなる傾向にあ 

った。定量下限値は、表２に示したように、底質中

の PCN を十分に検出しうる下限値が得られた。 

４．結論 

底質試料を高速溶媒抽出、多層シリカゲルカラム

処理、活性炭カラム処理を組み合わせて抽出・前処

理し、高分解能型 GC/MS により測定することによ

り、試料中のポリ塩化ナフタレンを、共存成分の影

響を受けることなく高感度に分析することが可能で

あった。  
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表１ 底質試料を繰り返し分析したときのPCNの平均

定量値と再現性 

 平均定量値

(pg/g) 
標準偏差 

変動係数

（％） 

Mono-CNs 13 3.7 27 

Di-CNs 300 59 20 

Tri-CNs 630 180 29 

Tetra-CNs 710 57 8.1 

Penta-CNs 360 10 2.9 

Hexa-CNs 83 2.8 3.3 

Hepta-CNs 12 0.81 6.8 

Octa-CN 1.6 0.42 26 

Total 2100 258 12 

 

表２ PCN の定量下限値 

装置（pg） 

底質(pg/g) 

*6g を前処理・測

定  

検出 

下限 

定量 

下限 

検出 

下限 

定量 

下限 

Mono-CNs 0.06 0.2 10 30 

Di-CNs 0.01 0.05 2 8 

Tri-CNs 0.01 0.03 2 5 

Tetra-CNs 0.07 0.2 10 40 

Penta-CNs 0.02 0.1 4 10 

Hexa-CNs 0.02 0.1 3 9 

Hepta-CNs 0.02 0.1 3 9 

Octa-CN 0.02 0.1 4 10 



 


