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Agilent GC/MS フタル酸エステル 

スクリーナー 

 

＜要旨＞ Agilent GC/MS フタル酸エステル スクリーナーは、前

処理の省略あるいは簡素化、ハイスループット、容易なデータ解析、

メンテナンス性の向上を目的として、開発されました。その結果、

前処理が不要で試料導入が自動化できるパイロライザ、高速カラム、

MassHunter Quant「化合物クロマトグラムの一覧」ソフトウェアに

より、ハイスループット化が可能となり、データ解析も容易なシス

テムが完成しました。このシステムでは、アジレント特許技術

JetCleanにより、イオン源のメンテナンス頻度の低減が可能です。 
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イザ、産業技術総合研究所 認証標準物質（NMIJ CRM 8152-a）、

JetClean、高速カラム、GC/MS、MassHunter Quant「化合物クロマ

トグラムの一覧」 

 

* * * * * * * 

 

1. はじめに 

 改正 RoHS 指令により、フタル酸エステル類 4 物

質（フタル酸イソブチル、フタル酸 n-ブチル、フタ

ル酸ブチルベンジル、フタル酸ジ（2-エチルヘキシ

ル））が制限対象物質に追加され、一部製品を除き

2019 年 7 月 22 日から適用されます。最大許容濃度

はそれぞれ 0.1%です。既規制物質である臭素系難燃

剤では、蛍光 X 線による簡便なスクリーニング法が

ありますが、フタル酸エステル類では適切なスクリ

ーニング法がありませんでした。本アプリケーショ

ンノートでは、アジレント独自のパイロライザ

GC/MS による簡易で迅速なスクリーニング法を紹介

します。サイクルタイムは約 26 分で、1 日に 48 サ

ンプル（オートショットにセットできる最大サンプ

ル数）の分析ができ、さらに、MassHunter ソフトウ

ェアを用いてより簡単に解析を行うことができます。 

 

2. 実験方法 

標準品は、フタル酸エステル類（約 0.1%の認証値

付）を含むポリ塩化ビニル樹脂（産業技術総合研究

所 認証標準物質（NMIJ CRM 8152-a））を用いまし

た。パイロライザは、フロンティア・ラボ製マルチ

ショット・パイロライザ EGA/PY-3030D にオートシ

ョット・サンプラ AS-1020E を組み合わせました。

GC/MS には、アジレント特許技術である JetCleanを

搭載し、イオン源の汚れを抑えメンテナンスによる

ダウンタイムを低減しました。Fig.1 に、JetClean

の模式図を示しました。専用の電子圧力制御モジュ

ール（EPC）によって、高精度で制御された微量の水

素がイオン源へ導入され、フィラメントがオンの状

態でイオン源の表面がクリーニングされます。測定

中、継続的にクリーニングを行うオンラインクリー

ニングが可能です。また、オフラインでクリーニン

グを行うこともでき、オンライン・オフラインの両

方に対応することが可能です。 

 

 

Fig.1 JetClean の模式図 

 

試料 0.5mgを、直接、パイロライザにより 100℃-

20℃/min-320℃(1min)で昇温加熱し、揮発成分をス

プリットで、カラムへ導入しました。SIM/Scan モー

ドで測定を行い、SIM でターゲットのフタル酸エス

テル類 4 成分の設定を行い、Scan ではターゲット成

分以外のピークの定性分析ができるように設定しま

した。カラムは、VF-5ms 12m,0.2mm,0.33μm（Part#: 

CP8935）を用い、GCオーブン温度を 70℃(0min)-60℃
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/min-175℃(0min)-30℃/min-320℃(3min)（分析時

間：9.6分）とし、測定の高速化を図りました。 
 

3. 結果及び考察 

Fig.2 に、産業技術総合研究所 認証標準物質

（NMIJ CRM 8152-a）0.5mg を測定した SIM/Scan の

クロマトグラムを示しました。含有されるフタル酸

エステル類 9 成分の検出と、可塑剤として配合され

ているアセチルクエン酸トリブチルは Scan で採取

したマススペクトルから同定が可能でした（Fig.3）。

SIM で規制物質 4 成分の検出を行い、そのピーク面

積値を用い 1 点検量線を作成し、スクリーニング結

果を算出します。データ解析は、MassHunter Quant

「化合物クロマトグラムの一覧」で、複数の化合物、

サンプルを同時に表示可能で、標準サンプルの行を

固定でき、効率よくピークの確認が可能です。また、

外れ値ピークはハイライトでき、一目瞭然で分かり

ます（Fig.4）。 

 

 

Fig.2 NMIJ CRM 8152-a 0.5mg を測定した 

SIM/Scan クロマトグラム 

 

 

 

Fig.3 アセチルクエン酸トリブチルのライブラリ

検索結果 

 

 

Table 1 に、NMIJ CRM 8152-a 約 0.5mgを 6回直

接分析した各フタル酸エステルのピーク面積値（試

料量で補正済み）の再現性を示しました。RSDで 5.7%

以下と良好な結果でした。 

 

 

Fig.4 MassHunter Quant「化合物クロマトグラムの

一覧」によるデータ解析 

 

 

Table 1 NMIJ CRM 8152-a 約 0.5mgを 6 回直接分

析した各フタル酸エステルのピーク面積値（試料量

で補正済み）の再現性 

 

 

 

4. まとめ 

本スクリーニング法により、フタル酸エステル類

のおおよその含有量を把握し、精密分析として、ASTM 

D7823 (2013)による標準添加法を用いることによっ

て 1)、膨大なサンプル数の検査が可能です。JetClean

を搭載することで、MSのイオン源メンテナンスの頻

度を低減し、現場サイドでの GC/MS の運用をしやす

くすることが期待できます。 
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積分ピークのベースライン
の確認が容易
マニュアル積分も簡単
外れ値ピークはハイライト

標準
サンプル

Pk# Compounds Average SD RSD(%)

3DIBP 105973 5228 4.9

4DnBP 112290 5082 4.5

5BBP 248046 12789 5.2

7DEHP 78172 4421 5.7


