
１ はじめに

ポリ臭素化ジフェニルエーテル（PBDE）及びポリ

臭素化ビフェニル（PBB）類は，従来毒性が低いとさ

れ，またその優れた難燃性から，家電製品等のプラス

チックカバーや電子回路基板等の難燃剤として広く使

用されてきた１）が，焼却による有毒な臭素化ダイオキ

シン発生の恐れや環境ホルモンとの指摘もある。外国

においては脂肪組織及び母乳への生体内蓄積増加が認

められ，国内においても松村ら２）により環境試料中の

４－５臭素化物濃度が高いとの報告がある。著者らは

これまで，有害性の高い環境汚染物質としてハロゲン

を含む一連の類似化合物（PCNs, PCBs, PCTs, PBBs）

の分析法として，Gel Permeation Chromatography（GPC）

処理／高分解能 GC／MSを用いた分析法３～１１）を確立して

きた。環境中 PBDEの挙動を把握するには，これら

類似化合物との同時分析が重要と考えられる。そこで

本研究では，PBDEのうち５臭素化物（P5BDE）を中

心に３－６臭素化物について，既に確立した分析法の

適用性を検討し，PCN等類似化合物群との同時分析

が可能であるとの知見を得たので報告する。

２ 実験方法

２．１ 分析試料

倉敷市水島地区沖の底質（海底土）及び同水域で採

取された生物（ボラ，可食部）を用いた。

２．２ 試薬

ネイティブ－ペンタブロモジフェニルエーテル：

２，２’，３，４，４’－P5BDE（＃８５），

２，２’，４，４’，５－P5BDE（＃９９），

２，２’，４，４’，６－P5BDE（＃１００），

２，３，４，５，６－P5BDE（＃１１６），

２，３’，４，４’，５－P5BDE（＃１１８），

２，３’，４，４’６－P5BDE（＃１１９），

３，３’，４，４’，５－P5BDE（＃１２６）

以上 Cambridge Isotope Laboratories, Inc.社製。

２，２’，３，４，６－P5BDE（＃８８），

２，２’，４，５，６’－P5BDE（＃１０２），

２，２’，４，５’，６－P5BDE（＃１０３），

２，３，３’，４，４’－P5BDE（＃１０５），

２，３，３’，４，５－P5BDE（＃１０６）

以上 AccuStandard社製。

サロゲート物質（１３C１２標識ペンタブロモジフェニル

エーテル）：

２，２’，４，４’，５－P5BDE－１３C１２（＃９９），

２，２’，４，４’，６－P5BDE－１３C１２（＃１００），

２，３’，４，４’，５－P5BDE－１３C１２（＃１１８）

以上を含む混合標準液

Cambridge Isotope Laboratories, Inc.社製。
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要 旨

環境試料（底質及び生物試料）中のポリ臭素化ジフェニルエーテル（PBDEs）の分析法を検討した。分析法は既に開

発しているポリ塩化ビフェニル（PCBs），ポリ塩化ナフタレン（PCNs），ポリ塩化ターフェニル（PCTs）及びポリ臭化

ビフェニル（PBBs）の同時分析法をもとに，室温アリカリ分解，硫酸洗浄，GPC（Gel Permeation Chromatography）を

用いる方法とし，PBDEsを含む５系統の化学物質群を同時分析するための基礎的な検討を行った。

［キーワード：GPC（Gel Permeation Chromatography），有機ハロゲン化合物分析法（PBDEs，PCBs，PCNs，PCTs，

PBBs），高分解能 GC／MS−SIM］
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内標準物質（１３C１２標識ペンタブロモジフェニルエー

テル）：

３，３’，４，４’，５－P5BDE－１３C１２（＃１２６）

以上 Cambridge Isotope Laboratories, Inc.社製。

４層シリカゲルカラム：スペルコ社製２１２６７－U，

GLサイエンス社製１０５０－２４０３１

２層カラム：GLサイエンス社製１０５０－２４０２１，

GLサイエンス社製１０５０－２４０１１

シリカゲルカートリッジカラム：Supelclean LC−Si

６mL Glass Tube，１g（SUPELCO）

フロリジルカートリッジカラム：Supelclean Florisil

６mL Glass Tube，１g（SUPELCO）

シリンジフィルター PURADISK２５GD（１µm，

GMF－１５０），ガ ラ ス 繊 維 ろ 紙 GF／A（１１０

mmφ）：Whatman社製。

GPCカラム：CLNpak PAE－２０００ AC（昭和電

工）（プレカラム：PAE−GAC（昭和電工），ライ

ンフィルター：テフロン製ラインフィルター

（ジーエルサイエンス））

その他試薬は，残留農薬分析用または特級試薬を用

いた。

２．３ 測定方法

使用機器：日本電子 JMS－７００D（高分解能 SIM）

使用カラム：Methylpolysiloxane（Agilent社，HP－

５MS）膜厚０．１µm，長さ３０m，内径０．３２mm

カラム昇温条件：９０℃（２分）－１０℃／分－

２００℃－５℃／分－３１０℃（１０分）

注入法：スプリットレス法 注入口温度：２７０℃流

量：１．５mL／min（ヘリウム：定流量）

パージ開始時間：１．５分 注入量：１µL

インタフェース部：ダイレクトカップリング

（３００℃）

イオン化条件：イオン化電圧：４５eV（EI）

イオン化電流：７００µA

イオン源温度：２７０℃

加速電圧：１０kV

イオンマルチプライヤ電圧：１．２kV

測定法：SIM法（分解能１０，０００）

〔モニターイオン m／z〕

対象物質 ペンタブロモジフェニルエーテル（５臭

素化物）５６３．６２１７（M＋４），５６５．６１９７（M＋６）

サロゲート物質及び内標準物質 ５臭素化物－１３C１２

５７５．６６２０（M＋４）５７７．６６００（M＋６）

その他

３臭素化物 ４０５．８０２７（M＋２）４０７．８００７（M＋４）

４臭素化物 ４８３．７１３２（M＋２）４８５．７１１２（M＋４）

６臭素化物 ６４１．５３２２（M＋４）６４３．５３０２（M＋６）

７臭素化物 ７２１．４４０７（M＋６）７２３．４３８６（M＋８）

２．４ 分析方法

図１に示す分析方法について検討した。

その詳細を次に示した。

� 試料の前処理

湿泥試料約２０g（乾泥換算試料量として１０g相当），

又は生物試料２０gを１００mLの遠心分離管に採取し，精

秤した。底質試料は遠心分離（３，０００rpm，１０分）し

た後，遠沈管を転倒させ，間隙水をできるだけ除去

し，サロゲート化合物標準液（０．２µg／mL）を正確に

１０µL 添加し混合した。アセトン５０mLを加え，生物

試料の場合にはポリトロンホモジナイザを用いてホモ

ジナイズした後，密栓して１０分間振とうし，１０分間超

音波抽出した。遠心分離（３，０００rpm，１０分）を行

い，得られたアセトン抽出液は，ガラス繊維ろ紙 GF

／A でろ過し，２００mLのナス型フラスコに移した。残

渣にアセトン５０mLを加え，振とう・超音波抽出・遠

心分離操作を繰り返し，得られた抽出液を GF／A でろ

過し，先の抽出液と合わせた。抽出液にエタノールを

４０mL加えロータリーエバポレータを用いて約２５mL

まで減圧濃縮し，試料抽出液を得た。

図１ 分析法フローチャート
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� クリーンアップ操作

下記①～⑤に示すクリーンアップ操作を組み合わせ

て，試料液を精製した。

試料抽出液を室温アルカリ分解（①項参照），硫酸

洗浄（②項参照），GPC処理（③項参照）を行った

後，ノナン１００µL を添加し，底質の場合はシリカゲル

カラム（④項参照）生物の場合はフロリジルカラム

（⑤項参照）によるクリーンアップを行い，ロータ

リーエバポレータを用いて約０．２mLまで減圧濃縮

し，測定用内標準液（０．２µg／mL）を正確に１０µL 加え

た後，窒素ガスを吹き付けて０．１mLまで濃縮し，測

定用バイアル瓶にパスツールピペットを用いて移し

た。クリーンアップ操作の詳細を下記に示した。

① 室温アルカリ分解

試料抽出液（エタノール溶液２５mL）に１N KOH／

エタノール溶液２５mLを加え，室温で暗所に１時間放

置し，アルカリ分解を行った。分解液をエタノール１０

mL及びヘキサン６０mLで洗い込み，予め精製水５０mL

を加えた２５０mL分液ロートに移し，分液ロートを１０

分間振とうした。十分静置後，ヘキサン抽出液を予め

５％塩化ナトリウム溶液３０mLを加えた２５０mL分液

ロートに移した。アルカリ分解液は，ヘキサン５０mL

を用いて再度振とう抽出し，得られたヘキサン抽出液

は，先のヘキサン抽出液と合わせ，穏やかに振とうし

て洗浄した。ヘキサン抽出液は，再度５％塩化ナトリ

ウム溶液２０mLを用いて振とう洗浄した。得られたヘ

キサン抽出液は，２００mLトールビーカーに移して無

水硫酸ナトリウムを用いて脱水した。

② 硫酸洗浄

試料液（ヘキサン溶液，約１００mL）を少量のヘキサ

ンを用いて乾燥した２５０mL分液ロートに移し，濃硫

酸１０mLを加え，振とうした。分液により硫酸層を除

去した後，更に濃硫酸５mLを加え振とう洗浄した。

この操作を硫酸層が着色しなくなるまで繰り返した。

洗浄後，ヘキサン試料液は，予め５％塩化ナトリウム

溶液３０mLを加えた２５０mL分液ロートに移し，穏やか

に振とうして洗浄した。ヘキサン試料液を，再度５％

塩化ナトリウム溶液２０mLを用いて振とう洗浄した。

得られたヘキサン試料液は，２００mLトールビーカー

に移して無水硫酸ナトリウムを用いて脱水した。

③ GPC処理

試料液（ヘキサン溶液）を２００mLナス型フラスコ

に移し，ロータリーエバポレータを用いて約０．５mL

以下まで減圧濃縮した。濃縮液はアセトンで洗い込

み，窒素ガスで２mLまで濃縮した後，GPC装置に注

入し，１５～１８分の分画を分取した。なお，分取開始前

及び分取終了の度に，テトラヒドロフラン（THF）／

トルエン（１：１）２mLを GPC装置に注入し，GPC

カラムを洗浄した。分取した試料液は，０．５mLまで

減圧濃縮し，ヘキサン５mLを添加してロータリーエ

バポレータを用いて約０．５mLまで減圧濃縮，再度ヘ

キサン５mLを添加して０．５mLまで再濃縮し，アセト

ンを除去した。

GPC装置として，市販の高速液体クロマトグラフ

（HPLC）を利用した。操作条件は，下記のとおりと

した。

移動相及び流速：シクロヘキサン／アセトン（５：

９５）４mL／min

カラム温度：４０℃

注入量：２mL（サンプルループ容量：２mL）

サイクルタイム：３０min（洗浄時間を含めると１時

間）

検出器：紫外吸収検出器（UV：３３０nm）または示

差屈折検出器（IR）

④ シリカゲルカートリッジカラムクロマトグラ

フィー

予めヘキサン１０mLで洗浄したシリカゲルカート

リッジカラムに KD 濃縮器用受器（２０mL）をセット

した後，試料液をカラムに負荷し，液面をカラムベッ

ドまで下げてから，ヘキサンで濃縮容器及びカラム壁

面を洗いながら試料をカラムに負荷し，ヘキサン１０mL

で溶出した。

⑤ フロリジルカートリッジカラムクロマトグラ

フィー

予めヘキサン１０mLで洗浄したフロリジルカート

リッジカラムに KD 濃縮器用受器（２０mL）をセット

した後，試料液をカラムに負荷し，液面をカラムベッ

ドまで下げてから，ヘキサンで濃縮容器及びカラム壁

面を洗いながら試料をカラムに負荷し，ヘキサン１０mL

で溶出した。
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３ 結果及び考察

３．１ クリーンアップ法の検討

� アルカリ分解及び硫酸洗浄

アルカリ分解及び硫酸洗浄等からの添加回収実験を

行った結果を表１に示す。アルカリ分解及び硫酸洗浄

による PBDEの分解は認められなかったことなどか

ら試料のクリーンアップに適用した。

� カラム処理

以下に示す６種類のカラムについて溶離分画及び回

収率を調べた。

① スペルコ社製２１２６７－U（１０％硝酸銀シリカゲル

３g＋２２％硫酸シリカゲル６g＋４４％硫酸シリカゲル

４．５g＋２％KOHシリカゲル３g）

PBDEの溶出状況を図２に示す。分析対象物質で

ある P5BDEは１０％及び２０％ジクロロメタン／ヘキ

サン画分に溶離するが，P5BDE＃１１６の回収率が

１％であったため，使用できないことがわかった。

なお，分析対象物質ではないが，T３BDEの回収率

は０－３９％であった。

② GLサイエンス社製１０５０－２４０３１（１０％硝酸銀シ

リカゲル３g＋２２％硫酸シリカゲル４．５g＋４４％硫酸

シリカゲル６g＋２％KOHシリカゲル３g）

PBDEの溶出状況を図３に示す。分析対象物質で

ある P5BDEは１０％及び２０％ジクロロメタン／ヘキ

サン画分に溶離するが，P5BDE＃１１６の回収率が

１％であったため，使用できないことがわかった。

なお，分析対象物質ではないが，T３BDEの回収率

は T３BDE＃３０の回収率が１－６０％であった。

③ GLサイエンス社製１０５０－２４０２１（２２％硫酸シリ

カゲル６g＋２％KOHシリカゲル３g）

表１ アルカリ分解及び硫酸洗浄等からの添加回収実験結果

ヘキサン抽出による
回収率％
（平均値，）

EtOHから抽出
（１hr）

１N KOH／EtOH
から抽出
（室温１hr）

１N KOH／EtOH
から抽出
（室温２０hr）

同左に水，アセト
ン各１０mlを加え
て抽出（２０hr）

硫酸洗浄後抽出
（５回処理）

n= ２ ２ ３ ３ ２

T３BDE（＃３０） ７３ ７１ ９７ ９６ ６６

T３BDE（＃３２） ７６ ７５ ９２ ９１ ７５

T３BDE（＃１７／２５） ７９ ７６ １０３ ９８ ７７

T３BDE（＃３３／２８） ８０ ７９ ９３ ８８ ８０

T３BDE（＃３５） ８６ ８５ １１５ ９６ ８３

T３BDE（＃３７） ８５ ８５ １０３ １００ ８９

T４BDE（＃７５） ７６ ７９ ９４ ９９ ７８

T４BDE（＃４９） ８５ ８６ ９８ ９１ ８４

T４BDE（＃７１） ７８ ７９ ９５ ８８ ７７

T４BDE（＃４７） ８６ ９０ ９３ １０５ ８６

T４BDE（＃６６） ９９ １０１ １００ ９４ １０３

T４BDE（＃７７） ８６ ８８ ９７ １００ ８６

P５BDE（＃１００） ８５ ８６ ８４ ８９ ８５

P５BDE（＃１１９） ８９ ９０ ８２ ９７ ８９

P５BDE（＃９９） ９３ ８５ ８３ １０２ ８６

P５BDE（＃１１６） ８８ ８４ ６５ ９２ ８９

P５BDE（＃１１８） ９３ ８８ ８４ ９９ ９０

P５BDE（＃８５） ９０ ８６ １１２ １１６ ８８

P５BDE（＃１２６） ７６ ７４ １００ １１５ ７４

H６BDE（＃１５３） ８７ ８５ ９８ １１３ ９０

H６BDE（＃１４０） ８１ ８３ ７９ １１２ ８６

H６BDE（＃１３８／１６６） ８９ ９５ ８５ １１４ ９８
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PBDEの溶出状況を図４に示す。分析対象物質で

ある P5BDEはヘキサン５０－１００mLから２０％ジクロ

ロメタン／ヘキサン画分に溶離することがわかっ

た。回収率は６２－１３８％（P5BDEは１０２－１３８％）で

あり硫酸洗浄の代用として簡便に使用できる可能性

が示唆された。

④ GLサイエンス社製１０５０－２４０１１（１０％硝酸銀シ

リカゲル３g＋４４％硫酸シリカゲル４．５g）

PBDEの溶出状況を図５に示す。分析対象物質で

ある P5BDEは５％及び１０％ジクロロメタン／ヘキ

サン画分に溶離するが，P5BDE＃１１６の回収率が

２％であったため，使用できないことがわかった。

なお，分析対象物質ではないが，T３BDEの回収率

は１－３７％であった。

⑤ スペルコ社製 LC−Si ６mL Glass Tube５４３３５－

UA（シリカゲル１g）

PBDEの溶出状況を表２に示す。分析対象物質で

ある P5BDEはヘキサン０－１０mL画分に溶離し

た。分析対象物質である P5BDEの回収率は８４－

１１５％と良好であった。

⑥ スペルコ社製 LC−Florisil ６mL Glass Tube

５４３３４－U（フロリジル１g）

PBDEの溶出状況を表２に示す。分析対象物質で

ある P5BDEはヘキサン０－５mL画分に溶離し

た。分析対象物質である P5BDEの回収率は８８－

１１４％と良好であった。

以上の検討結果から，硝酸銀シリカゲルを用いる

多層カラムでは一部の異性体の回収率が低いことが

明らかになった。硫酸洗浄と GPC処理を行った場

合にはカラムへの負荷量が小さくなることから，回

収率が良好であった LC−Siを底質試料の，LC−

Florisilを生物試料の最終クリーンアップに使用す

ることとした。

� GPC処理

① GPC溶出パターン

５％シクロヘキサン／アセトンによる PBDEの GPC

溶出パターンを図６に示す。分析対象物質である

P5BDEは１５．５～１７．５分（３－６臭素化物全体では１５

～１７．５分）に溶出し，回収率は７２－１０５％（３－６臭

素化物異性体全体では７２－１１６％）と良好であったこ

とから試料のクリーンアップに適用した。また，同じ

条 件 で PCNsは１６～１８分，PCBsは１４．５～１６．２５分，

PCTsは１４．２５～１６．５分，ヘキサブロモビフェニルは１５

～１９分，その他の PBBsは１５～２０分に溶出することか

ら，分取範囲を変更することでこれらの物質群との同

時分析も可能と考えられる。

② 底質試料に対する GPC処理の効果

GPC処理によるマトリックスの分離効果を図７に

示した。PBDEが溶出する画分には，マトリックスに

よる妨害はほとんど認められなかった。

３．２ 添加回収率

底質及び生物試料における P5BDEの添加回収率を

図４ カラム Cからの PBDEの溶出状況図３ カラム Bからの PBDEの溶出状況

図２ カラム Aからの PBDEの溶出状況
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表３及び表４に示す。底質試料では，内標法による絶

対回収率が６６～８５％，サロゲート法による相対回収率

が７３～１１０％であった。生物試料では，それぞれ４６～

８１％，９１～１２１％であった。

３．３ 分解性

３～６臭素化物についての分解性試験の結果を表５

に示す。PH及び光に依存する顕著な分解性は認めら

れなかった。

３．４ 環境試料の分析

倉敷市水島地区沖の底質（海底土），隅田川（東京

都）底質試料及び水島地区沖で採取された生物（ボ

ラ，可食部）を 分析 して 得ら れ た５臭 素 化 物

（P5BDE）のクロマトグラムをとともに図８に示

す。水島沖底質試料では P5BDEは検出されなかった

が，同水域の生物試料からは P5BDE＃１００が，また，

隅田川底質試料からは P5BDE＃１００及び P5BDE＃９９

表２ カラム E及びカラム Fによる分画と回収率（％）

％
カラム E－１

Hexane
０－５mL

カラム E－２
Hexane
５－１０mL

カラム E－３
Hexane
１０－１５mL

カラム E
Total

Recovery

カラ F－１
Hexane
０－５mL

カラム F－２
Hexane
５－１０mL

カラム F－３
Hexane
１０－１５mL

カラム F
Total

Recovery

T３BDE（＃３０） ９９ N.D N.D ９９ １１１ ０．５ ND １１２

T３BDE（＃３２） ９２ ４．０ N.D ９６ １００ ０．６ ND １００

T３BDE（＃１７／＃２５） ８５ ４．４ N.D ８９ ９０ ０．２ ND ９０

T３BDE（＃２８／＃３３） ９２ ０．６ N.D ９３ ９３ ０．３ ND ９３

T３BDE（＃３５） ９２ N.D N.D ９２ ９５ N.D ND ９５

T３BDE（＃３７） ８５ ０．１ N.D ８５ ９５ N.D ND ９５

T４BDE（＃７５） １０８ N.D N.D １０８ ９７ N.D ND ９７

T４BDE（＃４９） １０６ N.D N.D １０６ ９９ N.D ND ９９

T４BDE（＃７１） １０１ ２．７ N.D １０４ ８３ N.D ND ８３

T４BDE（＃４７） １０５ ０．２ N.D １０５ ９３ N.D ND ９３

T４BDE（＃６６） １０４ N.D N.D １０４ ９５ N.D ND ９５

P５BDE（＃１０３） ９２ ０．０ N.D ９２ １０４ N.D ND １０４

P５BDE（＃１０２） ８１ ６．９ N.D ８７ １０８ N.D ND １０８

P５BDE（＃１００） １００ N.D N.D １００ １０１ N.D ND １０１

P５BDE（＃１１９） ９５ N.D N.D ９５ １０３ N.D ND １０３

P５BDE（＃８８） ８９ ０．８ N.D ９０ ８９ １．２ ND ９０

P５BDE（＃９９） ８８ N.D N.D ８８ ８８ N.D ND ８８

P５BDE（＃１１６） ８４ N.D N.D ８４ ９４ N.D ND ９４

P５BDE（＃１１８） ９６ N.D N.D ９６ １１４ N.D ND １１４

P５BDE（＃１０６） ９４ N.D N.D ９４ １０２ N.D ND １０２

P５BDE（＃８５） ８４ ０．８ N.D ８５ １１１ N.D ND １１１

P５BDE（＃１２６） ９６ ０．１ N.D ９６ １０７ N.D ND １０７

P５BDE（＃１０５） １１５ ０．４ N.D １１５ ８９ N.D ND ８９

H６BDE（＃１５４） ８１ N.D N.D ８１ ９５ N.D ND ９５

H６BDE（＃１５３） ９８ N.D N.D ９８ ９２ N.D ND ９２

H６BDE（＃１４０） ７７ N.D N.D ７７ ９６ N.D ND ９６

H６BDE（＃１３８／＃１６６） ６７ N.D N.D ６７ ９７ N.D ND ９７

H７BDE（＃１８３） ９４ N.D N.D ９４ １０５ N.D ND １０５

H７BDE（＃１８１） ９２ N.D N.D ９２ １０６ N.D ND １０６

H７BDE（＃１９０） ９６ N.D N.D ９６ １０４ N.D ND １０４
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図５ カラム Dからの PBDEの溶出状況

図６ ５％シクロヘキサン／アセトンによる PBDEの
GPC溶出パターン

図７ GPC処理によるマトリックスの分離効果

図８ 環境試料の P５BDEクロマトグラム

表３ 底質試料における P５BDEの添加回収率

異性体
統計量

＃１０３ ＃１０２ ＃１００ ＃１１９ ＃８８ ＃９９ ＃１１６ ＃１１８ ＃１０６ ＃８５ ＃１２６ ＃１０５

添加量（ng） ２ ２ ２ ２ ２ ２ ２ ２ ２ ２ ２ ２

測定回数 ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７

内標法回収率（％） ７８ ８５ ７３ ７９ ７２ ７８ ６６ ８３ ７４ ７６ ８１ ８５

内標法変動係数（％） ５．１ ５．９ ６．７ ８．８ ７．１ ８．１ １１ ８．５ １０ ７．２ ８．１ １１

サロゲート法回収率（％） ９５ １１０ ９３ １０７ ８２ ９３ ７３ ８９ ８７ ８０ ９２ １０５

サロゲート法変動係数（％） ４．６ ７．６ ４．６ ５．６ ５．２ １０ １２ ９．１ １７ １２ １１ １３

表４ 生物試料における P５BDEの添加回収率

異性体
統計量

＃１０３ ＃１０２ ＃１００ ＃１１９ ＃８８ ＃９９ ＃１１６ ＃１１８ ＃１０６ ＃８５ ＃１２６ ＃１０５

添加量（ng） １ １ １ １ １ １ １ １ １ １ １ １

測定回数 ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７ ７

内標法回収率（％） ５８ ７５ ４６ ６７ ８１ ７３ ６４ ６５ ７３ ７１ ７５ ６１

内標法変動係数（％） ９．３ １１ ４８ ２９ １５ ２２ ２６ ２２ １９ １３ １１ ２１

サロゲート法回収率（％） ９３ １１７ ９１ １０２ １１８ １１０ ９７ １０８ １２１ １１６ １１９ ９６

サロゲート法変動係数（％） １５ １２ １３ １５ １４ ８．２ １８ １８ ２２ １６ １９ １９
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が検出された。

４ ま と め

五臭素化ジフェニルエーテル（P5BDE）を主体

に，ポリ臭素化ジフェニルエーテルの分析法の基礎的

検討を行い，次に示す結果を得た。

１）PBDEsは，前処理法において PBBs，PCBs，PCNs

及び PCTsと同様な挙動を示し，既開発の同時分析

法を用いて同時分析が可能であった。

２）P5BDEの添加回収結果（サロゲート法による相

対回収率）は，底質試料が７３～１１０％，生物試料が

９１～１２１％を示し良好な結果が得られた。また，サ

ロゲート法による底質及び生物試料の検出下限値は

数十 pg／gであった。

３）GPCは妨害物質の除去に効果的であり，分析操

作の簡便化と迅速化に有効であった。

なお，本研究は環境省委託平成１５年度化学物質分析

法開発調査（環境安全課）の一環として実施した。
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T３BDE（＃３２） １０３ １１７ ９４ １０８ １２９ １１１ ８９ ９６ ９８

T３BDE（＃１７／２５） １１０ １０９ ９３ １１２ １３８ １１２ ９０ ９６ １０２

T３BDE（＃３３／２８） １０８ １０７ １００ １１０ １２０ １０６ ９３ ９８ １００

T３BDE（＃３５） １０２ １１５ １０５ ９９ １３７ １１４ ８６ ９５ ９９

T３BDE（＃３７） １０１ １０６ ９７ ９５ １３２ １０４ ８４ １００ ９４

T４BDE（＃７５） １１１ １１７ １０３ １１８ １４３ １０８ ９４ ９５ １０５

T４BDE（＃４９） ９６ １１３ １００ １０１ １２８ １０２ ９４ １００ ９６

T４BDE（＃７１） １１８ １１４ １０８ １１７ １１６ １１１ ９７ ９３ １１０

T４BDE（＃４７） １１７ １３９ １０６ １２４ １４４ １１３ １０２ １０１ １０５

T４BDE（＃６６） １０５ １２６ １０３ １１２ １３５ １０３ ９５ ９８ ９２

T４BDE（＃７７） １０７ １３２ １１０ １０９ １４４ １２５ １０２ １０１ １０１

P５BDE（＃１００） １０２ １１６ １１１ １１５ １０６ １０８ ９６ ９９ １０３

P５BDE（＃１１９） １００ １１２ １００ １０１ １１８ １１０ ９１ ９７ ９１

P５BDE（＃９９） １００ １２７ １０９ １１２ １１１ １０１ １００ １１０ １１１

P５BDE（＃１１６） ９５ １１８ １０３ ９７ １３９ １０８ ８６ １０２ ８４

P５BDE（＃１１８） １０５ １３３ ８０ １１１ １１５ １１７ １００ ８１ ９１

P５BDE（＃８５） １０６ ８８ ９５ １０８ １０４ ９６ ８８ ８３ ９３
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９）平成１４年度化学物質分析法開発調査報告書（ポリ

塩化ナフタレン及びポリ塩化ビフェニルの同時分

析法；岡山県環境保健センター），４８－１７１，２００３

１０）平成１４年度化学物質分析法開発調査報告書（ヘキ

サブロモビフェニル；岡山県環境保健セン

ター），２０２－２２４，２００３

１１）吉岡敏行，林隆義，山辺真一，斎藤直己，劔持堅

志，武志保，難波順子，今中雅章：ポリ臭化ビ

フェニル，ポリ塩化ビフェニル，ポリ塩化ナフタ

レン及びポリ塩化ターフェニル同時分析のための

基礎的検討，岡山県環境保健センター年報２７，

２３－２９，２００３
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