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1. はじめに 

ポリ臭素化ジフェニルエーテル(PBDEs)はプラスチックへや、

繊維製品、電化製品等に難燃剤として使用されている。

PBDEs は蓄積性が高いため、環境への汚染とともに人体へ

の影響も懸念されており、近年多くの報告がなされている。 

一般にこれらの化合物は同族異性体を多く持つことから高

分解能 GC/MS を用いた分析が一般的であるが、今回は簡

便かつ迅速な分析のできるベンチトップ型 GC/MS を用いて

の検討を行った。 

2. 実験方法 

GC/MS には選択性の高い分析のできる MS/MS 機能を有し

たイオントラップ型 GC/MSを用いた。 

１． MS条件の基礎的条件検討 

２． MS/MS条件の検討 

３． オンカラム PTVの検討 

 

表１． 実験条件 

GC：TRACE GC ultra (Thermo Electlon)   

Ion Trap MS：PolarisQ (Thermo Electron) 

            EI MS/MS mode  

Column：BP-1 30m×0.25mm I.D. df=0.1um(SGE) 

Oven Temp：120℃(4min)→10℃/min→320℃(5min) 

Tranferline Temp：300℃ 

Ion Sorce Temp：250℃ 

Carrier Gas：1.2ml/min(He) 

Injection Method： 

1.Splitless with surge(Inj Temp:260℃) 

   2. PTV (On-column mode) 

      130℃(4min)→0.5℃/sec→340℃(4min)       

 

図１．イオン化エネルギーによる DeBDEの感度変化 
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図２．Damping Gas流量による DeBDEの感度変化 
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3. 結果及び考察 

１．PBDEs の中でも、DeBDE は特に感度が得られにくいため、

まず、DeBDE を用いて基礎的検討を行った。イオン化エネル

ギーは通常のベンチトップ型では一般的に 70eV を用いるが、

30eVまで落とした方が高感度に測定できることが分かった。

また、今回用いたイオントラップ型 GC/MS は Damping Gas

（トラップ内に流す He）を調節できるが、流量を増やしていく

と感度も上昇することが分かった。但し、流量を上げすぎると

反対にMS部の真空度が悪くなるためか逆に感度が落ちた。 

２．MS/MSは Scan測定や SIM測定と比べ、選択性に優れて

る手法である。MS/MS を組み合わせることにより、複雑なマ

トリックス中の微量な PBDEsの測定が可能である。また同位

体を含めて MS/MS をすることにより、定性能力が増すことか

ら、MS/MSにかける Precursor Ionは width=10 と臭素の同 

位体も含めて幅広くとった。 

３．高分子量、高沸点の化合物はスプリットレス注入ではシリンジ

のディスクリミネーションが起こりやすいことと、十分な気化がされ

ないためか、特に DeBDEの非常に感度が低くなる。また DeBDEs

は注入口の熱での脱臭素の可能性も示唆されている。これらを

防ぐ目的で、今回はオンカラム PTV の検討を行った結果、

Splitless 注入口に比べて非常に高感度で測定できることが分か

った。 

 
 

 

 

 

 

 

 

図３．MS/MSスペクトル例(width=10) 

 

 

図３．注入方法の比較 
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