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熱脱着GC/MS法によるポリスチレン中の 

臭素系難燃剤の簡易定量分析：認証標準物質による検討 
 [背景] 電気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熱脱着（TD）-GC/MS

法による定量分析に際しては、ポリマーの影響を考慮した条件設定が必要である。本報では、TD-GC/MS法による簡易定量分析の
妥当性を検討するために、認証標準物質を用いて臭素系難燃剤の定量分析を行った。 

[方法] 測定試料には、デカブロモジフェニルエーテル(DeBDE)を含有したポリスチレン（PS）の認証標準物質（DeBDE: 317 ppm、
産業技術総合研究所）およびDeBDEを200～1000 ppm含有したPSを用いた。PSの25 µg/µLのキシレン/ジクロロメタン（10/90）溶
液20 µLを試料カップに採取し、溶媒を乾燥させた後に測定に供した。  

[結果] 認証標準物質のEGA-MS測定によるサーモグラムおよびDeBDEに特徴的なm/z 799の選択的イオンクロマトグラム(SIM)を
図１に示す。DeBDEは400ºC付近まで溶出していることが分かるが、PSの熱分解生成物によるシステム汚染を極力抑制し、長期的
な連続分析を可能とするために、試料の昇温上限温度を、折衷的に340ºCとする熱脱着条件とした。この熱脱着条件で認証標準物
質のTD-GC/MS測定をして得られたクロマトグラムを図2に示す。DeBDEの定量は、TICピーク面積を用いて行った。DeBDEの濃度
200～1000 ppmの範囲の検量線をもとに認証標準物質の定量分析を行ったところ、標準物質（DeBDE: 317 ppm）に対して、347 

ppm（相対標準偏差6.1%、n=5 ）という良好な定量値を得た。 

熱脱着温度： 200-300(40ºC/min)-340ºC(5ºC/min,1 min), GCオーブン温度： 80 - 300ºC （20ºC/min）,分離カラム： Ultra ALLOY-ＰＢＤＥ 
（ジメチルポリシロキサン, L=15 m, i.d.=0.25 mm, df=0.05 µm）, カラム流量： 1 ml/min, He, スプリット比： 1/20, 試料量： 500 µg 

論文: T. Yuzawa, et al., Anal. Sci., 24 (2008) 953より抜粋 

図2. TD-GC/MS法により得られた認証物質のクロマトグラム 
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図1. DeBDE含有PS認証物質のEGAサーモグラムとDeBDEのSIM 
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加熱炉温度： 100-600(10ºC/min), GCオーブン温度： 300ºC, キャリヤーガス流量： 1 ml/min, He, スプリット比： 1/20, 試料量： 500 µg 


