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ハートカットEGA-GC/MS法による鉱物油中の界面活性剤の分析 

[背景] 鉱物油は潤滑剤や化粧品の原料として幅広い分野で使用されているが、使用目的に応じた改質のために、界面活性剤をは

じめとする各種の添加剤が加えられている。これらの添加剤の分析手法としては、その簡便さからGC/MS法が多用されているが、鉱

物油は多種の炭化水素類から構成される混合物であるため、それらの妨害により、分析目的とする添加剤成分のピークが明瞭に区

別できない場合がたびたびある。そこで本報では、熱分解装置を用いたハートカットEGA-GC/MS法により、妨害となる鉱物油成分の

分離カラムへの導入を極力抑えて、鉱物油中の界面活性剤を分析する方法の開発を試みた1）。  

[方法] 測定試料には、界面活性剤として約500 ppmのジ（2-エチルヘキシル）スルホこはく酸ナトリウム（DESS）を含む鉱物油、

Hygold100（Ergon Refining社, USA）を用いた。測定には、注入口下部に、所望する温度画分のハートカットする、選択的試料導入

アダプターを取り付けた熱分解GC/MSシステムを用いた。   

[結果] Hygold100およびDESSの標準試料のEGAサーモグラムを図1に示す。Hygold100の主成分である炭化水素類は、約100～

180℃にかけて揮発する一方、DESSは約180～270℃にかけて分解し、ジ（2-エチルヘキシル）フマル酸（DEF）が生成する。これは

、DESSからSO3Naが脱離して、図2に示すスキームを経て生成したものと考えられる。この結果から、100～300ºCの熱脱着温度に

より生成するDEFのピークを用いて、Hygold100中のDESSの定量分析が可能であると考えられる。しかし、約500 ppmのDESSを

含むHygold100をハートカットを、行わない通常の熱脱着GC/MS法により測定して得たクロマトグラムを図3 a.に示すが、DEFのピ

ークは、Hygold100に由来する炭化水素のピーク群と重なり、TIC上では観測することはできず、マスクロマトグラム上でS/N比11程

度で種々の化合物と混ざって観測されるため、改善が望まれる。そこで、DEFが生成する温度画分をハートカットすることにより、妨

害成分を極力分離カラムへ導入せずにGC/MS分析することを試みた。ハートカットの温度条件は、図1の結果より160～300ºCとした

。その結果を図3 b.に示す。DEFのピークはHygold100に由来する炭化水素のピーク群に殆ど妨害を受けることなく、TIC上でも明瞭

に観測することができ、マスクロマトグラム上でのS/N比は10倍以上向上した。また、定量値の再現性は、相対標準偏差（RSD）で

4.7% （n=5）と良好な結果を得た。  

       図3 Hygold100中のDESS（500 ppm含有）の定量分析における 

             ハートカット法による検出限界の向上 
熱分解温度： 100 - 300ºC （10ºC/min）, GCオーブン温度： 40 - 320ºC （20ºC/min, 4min） 
分離カラム： Ultra ALLOY+-5 （5%ジフェニル95%ジメチルポリシロキサン） （L = 30 m, i.d. = 0.25 mm, df = 0.25 µm） 
キャリヤーガス流量： 1 ml/min: He, スプリット比： 1/20, 試料量： 100 µg 

図2 DESSの熱分解スキーム 
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図1 DESSとHygold100のEGAサーモグラム 
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1) 穂坂ら, 日本分析化学会第57年会, 2008, C3004 
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