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PCB は長年にわたり、誘電体として電気器具や冷却液で広く使用されていました。しかし、環境毒性があると確認され
たときに PCB は残留性有機汚染物質に分類され、1970 年代初期以降、PCB の製造は世界中で禁止されています。
禁止されてから数十年を経たものの、PCB は長年にわたり水性環境マトリックス中に蓄積し、残留するため、現在でも
土壌、表流水、堆積物中に確認されます。 

環境マトリックス中の PCB をモニタリングするための、複数の規制が
制定されています。 

米国の規制
米国の規制には、EPA 525.1（飲料水および取水源の水）、EPA 8082A
（固体、組織、および水性マトリックス）、EPA 1628（水、土壌、堆積物、
バイオソリッド、組織）があります。

EPA 1628 および EPA 525.1 では、0.25 µm 結合膜のポリフェニル
メチルシリコンで被覆された 30 m x 内径 0.25 mm フューズドシリカ
キャピラリカラムを推奨しています（J&W DB-5 または相当製品）。

EPA 8082A メソッドでは、DB-5（または相当製品）、または 14 % シア
ノプロピルメチルポリシロキサンと化学的に結合したフューズドシリカ
キャピラリカラム（DB-1701 または相当製品）を使用した、シングル
カラムおよびデュアルカラム分析のための手順を記述しています。デュ
アルカラム手法では通常、1 回の注入を実行し、それが 1 台のガスク
ロマトグラフ装置に設置された 2 本のカラムに分割されます。

EU の規制
欧州連合（EU）で、堆積物および生物相中の PCB の測定は、コス
ト効率の高い水質モニタリング手法として認識されています。この手
法により、全般的な汚染状況を把握し、ローカルおよび地域モニタリ
ングの参照値を提供し、さらなるモニタリング活動が必要とされる問
題の部分を特定できます。1-3 土壌中の PCB の分析は一般的に、液
抽出とクリーンアップ手順の後に実施します。方法と分析の構成は
国ごとに異なりますが、モニタリングにおける 7 つの中核となる EU 
PCB（PCB28、PCB52、PCB101、PCB118、PCB138、PCB153、
PCB180）は明確です。これらの PCB が選択されているのは、特定の
毒性によってではなく、塩素置換の程度により同族体分布の指標とな
るためです。近接して溶出、または共溶出する PCB の干渉は定量を
妨げる可能性があります。これは特に、EN 17322 などのメソッドで
最小分離度が 0.5 に設定されている、ペア 28/31 に当てはまります。
このメソッドは、5 % フェニルメチル液相（DB-5ms）または同等のも
のを使用した、シングルカラム GC/MS 分析の手順を記述しています。
GC/ECD のためのデュアルカラム手法では、確認用カラムに 14 % シ
アノプロピルメチルポリシロキサン相（DB-1701, VF-1701ms）が推
奨されています。28/31 分離の可能性により、DB-XLB が使用される
場合もあります。

GC/MS による環境サンプル中のポリ塩化ビフェニル（PCB）の分析

中国の規制
中国には、HJ 743-2015（土壌および堆積物）、HJ 715-2014（水質）、
HJ 891-2017（固形廃棄物）があります。中国の HJ メソッドでは、環
境中の 18 の重要な PCB を分析します。これら 18 のターゲット PCB 
異性体のうち、6 つの異性体が指標 PCB、12 がコプラナー PCB です。
コプラナー PCB は、環境毒性の高いダイオキシンのような PCB です。 

GC 電子捕獲検出器（ECD）および GC 質量選択検出器（MSD）は
どちらも PCB の分析に使用されていますが、GC/MSD ベースのメ
ソッドでは、異性体の同定のために、リテンションタイム（RT）と各 
PCB の特徴的なイオンを使用することが可能です。ターゲットイオン
で MSD を選択的にモニタリングすることにより、特に重いマトリックス
の干渉がある場合など、GC ECD 分析手法と比較して偽陽性の同定を
低減できます。

Agilent 8890 GC/5977B GC/MSD/7650A 

https://www.epa.gov/sites/default/files/2015-09/documents/method_525-1_rev-2-2_1991.pdf
https://www.epa.gov/sites/default/files/2015-12/documents/8082a.pdf
https://www.epa.gov/system/files/documents/2021-07/method-1628_pcb-congeners-by-low-resolution-gc-ms_july-2021.pdf
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HJ 743-2015 では、18 の PCB 分析に対し、5 % フェニル 95 % ジ
メチルポリシロキサンタイプの固定相を推奨しています。Agilent HP-
5ms カラムは、このタイプのポリマーで被覆されています。一方、
Agilent DB-5ms カラムは 5 % フェニル、95 % ジメチルアリレンシロ
キサンで被覆されており、HP-5ms カラムと同等の選択性があります。
HP-5ms および DB-5ms カラムはどちらも、ターゲット化合物に対し
て分離度がテストされています（メソッドパラメータは表 1b を参照）。
DB-5ms カラムの 18 の PCB 標準液のクロマトグラムは、PCB123 お
よび PCB118 でより優れた分離度を示しました（図 1）。4

Agilent J&W DB-XLB は超低ブリードおよび低極性のカラムで、EU 
PCB ペア 28/31 を良好に分離できます。時間と生産性の向上に迫ら
れたラボでは、レベルが規制限度に近かったり、限度を超過したりする
場合に、最初に DB-5ms 分析を実施し、次に DB-XLB を使用して確
認することが可能です。

表 1a. 機器消耗品

アプリケーション開発に使用される消耗品

カラム Agilent DB-5ms、30 m x 0.25 mm、0.25 µm（p/n 122-5532）

ライナ Agilent ウルトライナート、スプリットレスライナ、ガラスウール入り 
（5190-2293）

セプタム Agilent ブリード最適化、ノンスティック 11 mm セプタム（p/n 5183-4757）

シリンジ Agilent ALS シリンジ、0 µL テーパード、ニードル固定型（p/n 5181-3354）

バイアル  Agilent A-line、証明書付き、2 mL 茶色スクリュートップバイアル 
（p/n 5182-0716）

キャップ Agilent スクリューキャップ、青、認定、 
PTFE/シリコン/PTFE セプタム（p/n 5182-0723）

図 1. Agilent HP-5ms および DB-5ms カラムで分析した 18 の PCB のクロマトグラムは、PCB123 および PCB118 で優れた分離度を示しました。   
機器構成、消耗品、分析パラメータは表 1 を参照してください。
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表 1b. 機器構成および分析パラメータ

Agilent 8890 GC/5977B GC/MSD 機器パラメータ

オートサンプラ Agilent 7650A オートサンプラ

スプリット/スプリットレス 
注入口モード

スプリットレス

注入口温度 280 ℃

パージ流量 60 mL/min

パージ時間 0.75 min

キャリアガス ヘリウム

カラム流量 1.2 mL/min、定流量

オーブン昇温プログラム 40 ℃、20 ℃ /min で 230 ℃ まで上昇、0 分間保持、
5 ℃ /min で 260 ℃ まで上昇、0 分間保持 
20 ℃ /min で 310 ℃ まで上昇、1.5 分間保持 
2 分間保持

トランスファーライン温度 300 ℃

エクストラクタイオン源温度 250 ℃

MS 四重極温度 150 ℃

測定タイプ SIM

EMV モード ゲイン係数

ゲイン係数 0.5
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PCB 分析のための土壌サンプルのサンプル前処理
通常、土壌中の PCB の抽出とクリーンアップには、高速の溶媒抽出と固相抽出が必要です。これらの手順は煩雑で時間がかかります。  
アジレントの最適化された抽出とクリーンアップ手順では、土壌中の PCB の分析に QuEChERS 分散キットを使用します。5

クリーンアップ抽出

1. 土壌サンプルを 5 g 計量し、50 mL 遠心管に
入れる。

2.  10 mL の純水を遠心管に加え、次に
セラミックホモジナイザを加える。遠心管
を数秒間手で振とうし、サンプルを水和
する。

3.  30 分間置いた後、10 mL のアセトニトリルを
加える。遠心管にシールを配し、3 分間
ボルテックスする。

4.  2 g の NaCl を加え、数秒間強く振とうして、
良好な相分離を得る。

5.  5,000 rpm で 5 分間、遠心管を遠心分離
する。

6. 6 mL の上澄みを、分散固相抽出吸着剤が
入った 15-mL 遠心管に移す。*

7.  吸着剤を含む抽出物を 1 分間ボルテックス
してから、5,000 rpm で 5 分間遠心分離
する。

8.  4 mL の上澄みを、10-mL ガラス製遠心管
に移し、50 μL の内部標準溶液を加える。

9.  40 ℃ の水槽内で、窒素気流下で
上澄みを蒸発乾固させる。

10.  残留物を 1 mL のシクロヘキサンで
溶解し、PTEE フィルタ（0.22 μm）を
使用してろ過する。

* 土壌用分散固相抽出吸着剤キット
（p/n 5982-5156）

図 2. 最適化された抽出とクリーンアップ手順

参考文献
1. Guidance for sediment and biota monitoring under the common implementation strategy for the water framework directive. Trends in Analytical Chemistry, Vol 36, 2012.
2. ISO 13876:2013; Soil quality - Determination of polychlorinated biphenyls (PCB) by gas chromatography with mass selective detection (GC/MS) and gas chromatography with 

electron-capture detection (GC-ECD)
3. EN17322:2020; Environmental Solid Matrices - Determination of polychlorinated biphenyls (PCB) by gas chromatography - mass selective detection (GC/MS) or 

electron-capture detection (GC-ECD)
4. Analysis of Polychlorinated Biphenyls on the Agilent 8890 GC/5977B GC/MSD by Following the China HJ 743-2015 Method 5994-1464EN
5. Determination of Selected Polychlorinated Biphenyls in Soil Using QuEChERS-based Method and Gas Chromatography Tandem Mass Spectrometry 5991-6980EN

https://www.agilent.com/cs/library/applications/application-environmental-8890-5977b-gcmsd-5994-1464en-agilent.pdf
https://www.agilent.com/cs/library/applications/5991-6980EN.pdf
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標準品、カラム、消耗品などの情報
すべての商品は、アジレント営業所や販売店から注文できます。

説明 部品番号

List 1：PCB 分析用の GC カラム

Agilent J&W DB-5ms ウルトライナート、 
30 m x 内径 0.25 mm x 0.25 µm（推奨）*

122-5532UI

Agilent J&W DB-1701、30 m x 内径 0.25 mm x 0.25 µm  
（デュアルカラム構成 EPA 8082A）

122-0731

Agilent J&W VF-1701 ms、30 m、内径 0.25 mm、0.25 µm 
（EN17322 および ISO 13876 のための確認用カラム）

CP9151

Agilent J&W DB-XLB GC カラム、30 m、0.25 mm、0.50 µm、 
7 インチケージ（28/31 ペアのための確認用カラム）

122-1236

List 2：GC 消耗品  

Agilent ウルトライナート、スプリットレスライナ、ガラスウール入り、1 個 5190-2293

注入口セプタム、高性能グリーン、ノンスティック、1 mm、50 個 5183-4759

Agilent ブリード/温度最適化、ノンスティック 11 mm セプタム、50 個 5183-4757

15 % グラファイト/85 % ポリイミドフェラル、内径 0.4 mm、10 個 5181-3323

ワッシャ付きウルトライナートゴールドシール、1 個 5190-6144

ワッシャ付きウルトライナートゴールドシール、10 個 5190-6145

セルフタイトカラムナット、カラー付き、注入口用 G3440-81011

交換用カラー セルフタイトナット用 G3440-81012

Agilent ALS シリンジ、10 μL テーパード、ニードル固定型 5181-3354

List 3：バイアルとキャップ

Agilent A-Line、証明書付き、2 mL 茶色スクリュートップバイアル、 
100 個

5182-0716

2 mL スクリュートップ、茶色、ラベル付き、不活性処理済、認定、 
100 個

5183-2072

スクリューキャップ、青、認定、PTFE/シリコン/PTFE セプタム、100 個 5182-0723

説明 部品番号

List 4：サンプル前処理（土壌サンプル）  

QuEChERS 分散固相抽出キット、50 個 5982-5156

QuEChERS 分散固相抽出キット、50 個 5982-5156CH

List 5：標準液

7 成分、PCB 標準液、10 µg/mL、 
イソオクタン、1 mL

RPCM-200-1

14 成分、PCB 標準液、10 µg/mL、 
イソオクタン、1 mL

RPCM-210-1

12 成分、WHO 標準液、10 µg/mL、 
イソオクタン、1 mL

RPCM-220-1

18 成分、ISS PCB 標準、10 µg/mL、イソオクタン、1 mL RPCM-230-1

32 成分、WHO/ISS PCB キャリブレーション混合物 、10 µg/mL、 
イソオクタン、1 mL

RPCM-240-1

19 成分、EPA メソッド 8082 用 PCB 異性体標準、100 µg/mL、 
イソオクタン

RPCM-8082-1

20 成分、それぞれ 0.2 µg/mL での PCB 異性体キャリブレーション 
確認、0.2 μg/mL、イソオクタン

RPC-EPA-1

20 成分、それぞれ 100 µg/mL での PCB 異性体キャリブレーション 
確認、100 μg/mL、アセトン

RPC-EPA2-1

41 成分、PCB 異性体混合物、 
さまざまな濃度、イソオクタン

RPCM-245-1

アロクロール 1260、100 µg/mL ヘキサン溶液 PP-361-1

アロクロール 1254、100 µg/mL ヘキサン溶液 PP-351-1

アロクロール 1242、100 µg/mL ヘキサン溶液 PP-311-1

アロクロール 1248、100 µg/mL ヘキサン溶液 PP-341-1

アロクロール 1016、100 µg/mL ヘキサン溶液 PP-281-1

アロクロール 1232、100 µg/mL ヘキサン溶液 PP-301-1

アロクロール 1221、100 µg/mL ヘキサン溶液 PP-291-1

アロクロール 1262、100 µg/mL ヘキサン溶液 PP-371-1

アロクロール 1268、100 µg/mL ヘキサン溶液 PP-381-1

9 成分、濃度キャリブレーション、さまざまな濃度、ヘキサン CB-681MN-1

2 成分、メソッド 8082A キャリブレーション混合物、1000 µg/mL、 
イソオクタン

PPM-8082-1

8 成分、メソッド 525.1 PCB 混合物、500 µg/mL、アセトン RPCM-525A-1

8 成分、メソッド 525.1 PCB 混合物、100 µg/mL、アセトン RPCM-525-1

シングル、100 µg/mL、イソオクタン RPC-(prefix)**

内部標準およびサロゲート

デカクロロビフェニル、1,000 µg/mL、トルエン PPS-150-1

2,4,5,6-テトラクロロ-m-キシレン、2,000 µg/mL、アセトン IST-440-1

*  最高の分析結果を得るために、DB-5（122-5032）または DB-5ms（122-5532）よりもウ
ルトライナートカラムが推奨されます。表面不活性度は、分析対象物の分解、レスポンスの
低下、ピーク形状の歪みを防ぎ、複数回のサンプル注入において優れた一貫性、安定性、
耐久性を提供します。

** www.agilent.com/en/product/chemical-standards にアクセスし、RPC を検索してく
ださい。

https://www.agilent.com/en/product/chemical-standards
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