
アプリケーションノート

はじめに

有機塩素系農薬のエンドリンと 4,4� -DDT は、ガスクロマトグラフィー (GC) における流路の不活性度と
クリーンアップの測定に広く使用されています。露出活性点、残留マトリックス、または高温のセプタム片
によって、4,4� -DDT が 4,4� -DDD と 4,4� -DDE に分解されたり、エンドリンがエンドリンケトンとエンドリ
ンアルデヒドに異性化されたりする可能性があります1、2、3。DDT は GC による環境分析で一般的に使用
される温度で熱安定性が高くなりますが、分解における脱塩素反応の触媒には、活性表面 (マトリックス
や破片) の存在が必要です4。ただし触媒や破片がないと、高温でエンドリン異性化が発生する場合があ
ります5、6。このため Agilent Intuvo 9000 GC でエンドリンを分析するときは、ガードチップとバスを適温
に設定してください。

エンドリンと 4,4� -DDT は不安定であるため、定量分析の前にこれらを使用してシステム不活性度を確認
することが、米国環境保護庁 (US EPA) の複数のメソッドで指定されています。例えば US EPA Method 
525.2 では、飲料水中の有機化合物の測定について、各化合物の分解限界を 20 % 以下と定めています。
この限界を超えるシステムは分析に不適合と見なされ、修理が必要となります7。

このアプリケーションノートでは、US EPA Method 525.2 が定める機器性能チェック条件に Intuvo 
9000 GC が適合することを示します。
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実験方法

装置構成
• Agilent Intuvo 9000 GC

• Agilent 5977 MSD と不活性 EI

• Agilent DB-UI 8270D  
30 m x 0.25 mm, 0.25 µm カラム  
(122-9732-INT)

• Agilent ウルトライナートダブルテーパ 
スプリットレスライナ (5190-4007)

サンプル前処理
機器性能チェック (IPC) 溶液の前処理では 
DFTPP、4,4� -DDT、エンドリン (GCM-160A、
ULTRA Scientific) を含む標準溶液を希釈し、
塩化メチレン中で 5 ng/µL の最終濃度にしま
した。

結果と考察

IPC を 3～ 5 回注入した後、酢酸エチルを 
10 回ブランク注入し、最後に IPC を 3～ 5 
回注入するという手順を繰り返しました。ブラ
ンク注入が 310 回、注入合計が 404 回にな
るまで、この一連の手順を繰り返し実行しま
した。IPC 溶液を注入するたびに、Method 
525.2 の所定の方法で 4,4� -DDT とエンドリ
ンの分解率を計算しました。

図 1 に、注入回数ごとの平均分解率を示しま
す。エラーバーは 1 つの標準偏差を表してい
ます。いずれのプローブでも、各測定の分解
の計算結果が 20 % の限界を大幅に下回りま
した。すべての測定の平均分解率は 4,4-DDT 
で 0.91 %、エンドリンで 3.71 % でした。これ
らの結果を得るには、ガードチップの温度をプ
ログラミング (またはトラックオーブンモードの
使用) によってカラム温度と一致させ、バスの
温度設定を 245～ 270 ° C に維持することが
重要です。 

分析条件

パラメータ 設定値

注入量 1 µL

注入口

スプリット/スプリットレス、250 ° C 
パルスドスプリットレス、0.5 分まで 30 psi 
0.5 分で 50 mL/min でパージ 
セプタムパージスイッチドフローモード、3 mL/min

ガードチップ 40 ° C で 1 分、25 ° C/min で 160 ° C まで昇温 (3 分)、6 ° C/min で 260 ° C まで昇温

カラム温度 40 ° C で 1 分、25 ° C/min で 160 ° C まで昇温 (3 分)、6 ° C/min で 260 ° C まで昇温

バス温度 260 ° C (デフォルト)

流量 1.2 mL/min 定流量モード

トランスファーライン温度 260 ° C

ドローアウトプレート 6 mm (オプション)

イオン源温度 260 ° C

四重極温度 180 ° C

図 1. 4,4�-DDT とエンドリンの分解の測定結果
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図 2 は、性能チェックの最初と最後の溶液注
入を比較したものです。2 つのクロマトグラム
にほとんど違いはありません。最後のクロマト
グラムの 18.5 分での小さなピークは、暫定
的に DFTPP の酸化生成物であると同定され
ました。オートサンプラ内において室温で光と
空気に長時間さらされたため、バイアル内で 
DFTPP の酸化が発生したと考えられます。

システム不活性度を測定したほか、Method 
525.2 に定められたイオン比条件に基づい
て、チューニングの安定性を評価しました。
性能チェック溶液のすべての注入において、
DFTPP のチューニング条件を達成しました。 

結論

4,4�-DDT とエンドリンを用いて測定した結果、
Intuvo 9000 GC の注入口から検出器までの
流路における優れた不活性度が実証されまし
た。このシステムでは、飲料水中の有機物の
分析において、US EPA Method 525.2 に定
められたシステムの不活性度条件を容易に達
成できます。

図 2. 性能チェック溶液の最初と最後の注入のクロマトグラム
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