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[背景] 電機電子機器に含まれる特定有害物質の使用制限指令（RoHS指令）の対象となる臭素系難燃剤の分析は、溶媒抽出後に
GC測定を行なう方法が一般的であるが、煩雑な操作を伴うため簡便な分析法の開発が望まれている。 そこで本報では、臭素系難燃
剤の中で最も一般的に用いられてきたデカブロモジフェニルエーテル（DeBDE）に注目し、その熱脱着（TD）-GC/MSを用いた簡便な
分析手法の検討を行なった。  

[方法] TD-GC/MSシステムには、ダブルショット・パイロライザー® をGCのスプリット/スプリットレス注入口に直結したシステムを用い
た。 測定試料は臭素系難燃剤を含むポリスチレン（PS）を基材とする廃棄プラスチックを用い、その10 µg/µLのTHF溶液5 µLを試料
カップに採取し測定に供した。 Py-GCインターフェースおよびGC注入口温度は、別途検討したDeBDEの吸着や熱分解が生じない
320ºCに設定した1)。 分離カラムには、内部を高度不活性化処理した臭素系難燃剤専用カラム（Ultra ALLOY-PBDE）を用いた2)。 

[結果] 熱脱着条件の検討のために行なった廃棄プラスチックの発生ガス分析（EGA）の結果を、図1に示す。 約400～500ºCに観測さ
れた主ピークは、基材ポリマーの熱分解に由来するものであるが、その主成分はポリマーライブラリーによる検索からPSであることが
分かった。 また、約250～350ºCにかけては微弱なピークが観測されたが、その平均マススペクトル上には、m/z: 799や分子イオンで
あるm/z: 959などのDeBDEに特徴的なイオンが観測され、DeBDEの熱脱着に由来するものであり、m/z: 959のマスクロマトグラムに
よりその溶出プロファイルが明確に観測できた。 この結果より、DeBDEの最適な熱脱着温度を200→400ºC（20ºC/min）とした。 この
熱脱着条件を用いたTD-GC/MS法により廃棄プラスチック中のDeBDEの定量分析を行なったところ、図2に示すようなクロマトグラム
が得られ、共存物の妨害を受けることなくDeBDEが良好なピーク形状で検出され、この廃棄プラスチック中には7.1wt%のDeBDEが
含まれていることが良好な再現性（RSD=3.5%）で定量することができた。 

                   図1 廃棄プラスチックのEGA曲線 
熱分解炉温度： 50 → 550ºC （20 ºC/min）, GCオーブン温度： 300ºC,  カラム流量： 1 ml/min,  スプリット比： 1/50, GC/MS ITF.温度： 320ºC 

MSイオン源温度： 250ºC,  スキャン範囲： 29-1000 （m/z）,  スキャン速度： 0.2 スキャン/sec,  試料量： 50µg 
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1  17.05 

2  18.15 

3  18.78 

4  19.07 

5  18.30 

平均  18.27 

RSD （n=5）  3.5 % 

                   図2 廃棄プラスチックのTD-GC/MS法によるクロマトグラム 
加熱炉温度： 200 → 400ºC （20 ºC/min）,  分離カラム：  UA-PBDE（ジメチルポリシロキサン, 長さ 15 m, 内径 0.25 mm, 膜厚 0.05 µm）,  試料量：  50 µg 

カラム流量： 1 ml/min,  スプリット比： 1/50,  GC/MS ITF.温度： 320ºC,  MSイオン源温度： 230ºC,  スキャン範囲： 29-1000 （m/z）,  スキャン速度： 3 scans/sec 
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