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要旨

ポリエチレンテレフタレート（PET）中に不純物として混入するポリオレフィンのスクリーニング法として、
Py-GC/MS の適用を検討しました。その結果、ポリエチレン（PE）およびポリプロピレン（PP）につい
ては、熱分解により生成する特徴的な脂肪族炭化水素のパターンを検出することで、それぞれの含有を
判別できました。

Py-GC/MS を用いた PET 中ポリオレフィン
混入物のスクリーニング分析

― PE および PP の判別例 ―
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背景

ポリエチレンテレフタレート（PET）は飲料ボトルや包装材をはじめ、幅
広い用途で使用されており、近年は環境負荷低減の観点からリサイクル 
PET の利用が拡大しています。リサイクル PET の品質管理においては、
異種材料の混入が最終製品の品質に影響を及ぼす可能性があることか
ら、混入物の管理が重要な課題となっています[1]。

PET 中の混入成分のうち、ポリエチレン（PE）やポリプロピレン（PP）
などのポリオレフィンは、市場での使用量が多いため混入リスクが高く、
混入により PET の機械的強度低下を招く要因となります。したがって、ポ
リオレフィンについても品質管理プロセスにおけるスクリーニングが必要
であるといえます。

本報では、本手法を PET 中に混入したポリオレフィンのスクリーニングに
適用した検討結果について報告します。

実験方法

試料

PETは、厚さ約 75 µm のフィルム状に加工された工業材料を Φ1.25  
mm のパンチャーで切断した試料片を 2 枚（約 250 µg）パイロライザー
用試料カップに採取して測定に供しました。また、PE や PP などを始めと
する各種汎用ポリマーの混合標準試料（MPs-SiO2-L、フロンティア・ラ
ボ社製）を PET と共に採取して測定することで、PE, PP が混入した PET 
試料としました。

装置

測定には、加熱炉型熱分解装置（EGA/PY-3030D、フロンティア・
ラボ社製）を GC/MS（5977C Inert Plus MSD、アジレント社製）
のスプリット/スプリットレス注入口に直結した Py-GC/MS システムを用い
ました。測定条件の詳細は表 1 に示します。

熱分解条件 

パイロライザーモデル
マルチショット・パイロライザー 

（EGA/PY-3030D、フロンティア・ラボ）

熱分解温度 550 ℃

インターフェース温度 300 ℃

試料カップ エコカップ FL

PET 試料量 約 250 µg

PE, PP 添加量 PET 試料に対し 200～ 1,000 ppm 相当

GC 条件

イオン源 Agilent Jet Stream（AJS）

イオン源 Agilent Jet Stream（AJS）

測定モード TOF および Q-TOF（正イオン/負イオン）

乾燥ガス 350 ℃ 10 L/min

シースガス 400 ℃ 12 L/min

ネブライザ圧 50 psi

キャピラリ電圧 4000 V

ノズル電圧 0 V

MS 条件

MS モデル Agilent 5977C Inert Plus MSD

イオン源 エクストラクタイオン源

イオン化法 電子イオン化法（70 eV）

イオン源温度 230 ℃

四重極温度 150 ℃

測定モード SIM / Scan

スキャン範囲 m/z 29-400

SIM イオン m/z 56, 70, 126（デュエルタイム 各 30 msec）

表 1. Py-GC/MS の分析条件
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結果と考察

各ポリマーの化学構造と熱分解生成物の確認

PE と PP および PET の化学構造を図 1 に示します。PE は直鎖のアルキ
ル鎖であり、PP は側鎖にメチル基を持つ分岐構造を持つアルキル鎖です。
PE のパイログラムでは図 2 に示すように、主に鎖長違いの直鎖アルケン
が観測され、PP のパイログラムでは分岐構造を持つアルケンが観測され
ます[2]。一方、図 3 に示す PET のパイログラムには炭素数 2 以上のアル
ケンは殆ど観測されず、SIM 測定において炭素数 9 の分岐構造を持つア
ルケン（iso-C9）が僅かに観測されたのみでした。PET の化学構造には
炭素数 2 以上のアルキル鎖構造は含まれないため、iso-C9 は測定した 
PET 試料中に含まれる PP に由来するものと考えられます。
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-(CH2-CH)n-
|
CH3

(PP)
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図 1. PE、PP および PET の構造

図 2. ポリエチレンとポリプロピレンのパイログラム例
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図 3. 市販の PET シートのパイログラム
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PE と PP を含む PET のパイログラム

PET に対し PE を約 800 ppm と PP を約 200 ppm 添 加した試料のパ
イログラムを図 4 に示します。Scan 測定によるトータルイオンクロマトグ
ラム（TIC）は図 3 に示す PET 試料のみのパイログラムと同等ですが、
SIM による測定結果では、PE に由来する直鎖アルケン n-C9, 10, 11 お
よび PP に由来する分岐構造を持つアルケン iso-C9 が明瞭に観測されま
した。また、図 3 のパイログラムで観測された iso-C9 は図 4 で観測され
た iso-C9 に対してピーク強度は 1/20 以下であり、10 ppm 以下の微量
であることが示唆されました。

図 4. PE、PP を添加した PET シートのパイログラム
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まとめ

Py-GC/MS は PET 中に含まれる数百 ppm レベルの PE と PP の含有
の有無を判別することが可能であり、リサイクル過程における品質管理法
として有用であると考えられます。
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