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概要

内径 0.25 mm および 0.18 mm の Agilent J&W DB-UI 8270D カラムを使えば、分析困難な

半揮発性化合物において、優れたピーク形状とクロマトグラフィー性能が得られること

を実証しました。20 m x 0.18 mm、0.36 µm DB-UI 8270D キャピラリ GC カラムでは、29 種
類の半揮発性物質混合物を 16 分未満で分析できます。高速高分離 GC カラム (内径 0.18
mm) でのウール入り Agilent ウルトライナートライナの使用についても実証しています。

はじめに

世界中の水源には、さまざまな揮発性および半揮発性汚染物質が混入しています。米国
では、そうした汚染物質は、半揮発性有機物に関する US-EPA メソッド 8270 に従って分
析されます [1]。欧州連合 (EU) では、それらの化合物の多くは、沸点が 250 °C 以下の揮
発性物質と見なされ、欧州水質フレームワーク指令 2000/60EC に従って分析されます [2]。
規制という点では、これらの分析対象化合物については異なるアプローチがとられてい
ますが、水質を地球規模で監視する必要があることは明らかです。最先端の高感度
GC/MS 機器と不活性さに優れた消耗品を組み合わせれば、そうした化合物を監視する便
利で信頼性の高い手法が実現します。
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US EPA 8270 リストにある化合物の多くは、欧州水質フレームワー
ク指令でも、優先物質または強い懸念がある化学物質として指定
されています [3]。これらの化合物は、沸点や化学的活性という点で
さまざまに異なります。塩基、酸、リン含有官能基などのさまざ
まな活性化学部位が存在すると、正確なクロマトグラフィー分
析が難しくなることがあります [4]。活性官能基をもつ化合物は、
フローパスの活性部位に吸着することがあり、ピークテーリン
グや検出下限の悪化につながり、最悪の場合には、分析対象化
合物を検出できないこともあります。

一貫した不活性性能を得るためには、こうした活性の高い分析
困難な化合物を分析できるように特別に設計された GC カラムが
重要です。分析に必要なシャープなピーク、低い検出下限、信
頼性の高いシステム性能を得るためには、不活性確認テストの
実施が欠かせません [5]。Agilent J&W DB-UI 8270D GC カラムは、
きわめて活性の高いテストプローブを用いて工場でテストされて
いるため、活性の高い半揮発性化合物でシャープなピークと低
い検出下限を確実に得ることができます。

ウルトライナートテスト

ウルトライナートレベルのテスト用半揮発性物質混合物は、DB-
UI 8270D カラム専用に設計されたもので、半揮発性物質分析に関
連する厳しいテストプローブが使用されています。使用される
プローブには、プロピオン酸、ピリジン、メタキシレン、パラ
キシレン、1-クロロ-2-フルオロベンゼンが含まれます。これら
のプローブにより、酸および塩基の挙動、芳香族異性体、ハロ
ゲン選択性が同時に評価されます。低濃度 (オンカラム成分 5〜10
ng) と低等温温度 (45 °C) のきわめて厳しい条件下でテストが実施
され、不活性が徹底的に確かめられます。図 1 は、DB-UI 8270D カ
ラムの典型的なテストクロマトグラムを示しています。テスト
クロマトグラムなどの各カラムに関するテスト結果は、出荷さ
れるすべてのカラムの不活性性能を証明しています。

図 1. Agilent J&W DB-UI 8270D カラムにおける半揮発性物質分析のテストクロマトグラム例
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注入口ライナの不活性化も、半揮発性物質分析のシステム性能
の信頼性を高めるための重要な鍵となります。Agilent ウルトライ
ナートライナも、厳しいテストプローブを用いてテストされ、
従来の不活性注入口ライナよりも一貫した優れた不活性とピーク
形状が得られることが保証されています。新たな不活性化戦略
により、ウール入りウルトライナートライナを用いて、活性の
高い酸、塩基、オルガノリン酸などの化合物を分析することが
可能になっています。

トータルワークフローソリューション

SIM/スキャン同時分析、リテンションタイムロッキング、バッ
クフラッシュカリキュレータ、半揮発性物質分析のデータベー
スなどの高度なソフトウェア機能を使えば、半揮発性物質分析
から最終結果を得るまでの時間が短縮されます。工場テスト済
みのすぐに使える半揮発性物質分析システムも提供されているた
め、納品初日からすぐにトータルワークフローソリューションを
開始することができます。

実験手法

GC/MS システム 1 の構成では、Agilent 7890 シリーズ GC と、ト
リプルアクシスディテクタ搭載 Agilent 5975C シリーズ GC/MSD
を組み合わせています。このシステムで使用したカラムは、30 m x
0.25 mm、0.25 µm DB-UI 8270D です (表 1)。名目濃度が化合物あ
たり 10 ng/µL の 78 成分混合物を用いて、このシステムにおける
カラムのクロマトグラフィー性能を評価しました。

GC/MS システム 2 は、7890/5975C 構成の GC および MS ですが、
カラムは 20 m x 0.18 mm、0.36 µm DB-UI 8270D を使用しました
(表 2)。名目濃度が化合物あたり 10 ng/µL の 29 成分混合物を使用
しました。

表 3 に、両 GC/MS システムで用いた消耗品を示しています。

表 1. システム 1 のクロマトグラフィー条件

カラム : Agilent J&W DB-UI 8270D、30 m x 0.25 mm、
0.25 µm (p/n 122-9732)

キャリア : ヘリウム、1.2 mL/min コンスタントフロー、セプタム
パージ 3 mL/min、パージ時間 0.7 分で 50 mL/min、
ガスセーバーオフ

オーブン : 30 °C (1.0 分)〜15 °C/min〜100 °C〜20 °C/min〜240 °C
(0.5 分)〜15 °C/min〜325 °C (6.7 分)

注入口 : MMI 注入口、ノンパルスドスプリットレスモード、
1 µL、275 °C

注入口ライナ : デュアルテーパダイレクトコネクトライナ
(p/n G1544-80700)

MSD : トランスファーライン 325 °C、イオン源 280 °C、
四重極 150 °C、AMU レンジ 35〜500 AMU

GC/MSD : Agilent 7890 シリーズ GC/5975C シリーズ GC/MSD
サンプラ : Agilent 7693、10.0 µL シリンジ (p/n G4513-80216)

表 2. システム 2 のクロマトグラフィー条件

カラム 1 : Agilent DB-UI 8270D、20 m x 0.18 mm、
0.36 µm (p/n 121-9723)

カラム 2 : 1.0 m x 0.15 mm id 不活性化フューズドシリカチューブ
(p/n 160-1625-10)

キャリア : ヘリウム、コンスタントフロー 1.58 mL/min、40 °C
オーブン : 40 °C (2.5 分)〜25 °C/min〜320 °C (4.8 分)
注入口 : S/SL 注入口、1 µL パルスドスプリットレス、300 °C、

1.4 分まで 44 psi パルス、1.42 分でパージフロー
50 mL/min、ガスセーバーオフ

注入口ライナ : Agilent ウルトライナートライナシングルテーパ、
ウール入り (p/n 5190-2293)

MSD : トランスファーライン 325 °C、イオン源 300 °C、
四重極 150 °C、AMU レンジ 30〜550 AMU

GC/MSD : Agilent 7890 シリーズ GC/5975C シリーズ GC/MSD
サンプラ : Agilent 7683B、5.0 µL シリンジ (p/n G4513-80206)
Aux EPC : 分析中に 2 psi、5 mL/min ブリード
バックフラッシュ : Aux EPC 75 psi でポストラン 3.5 分、

注入口圧力 2 psi

表 3. 使用した消耗品

バイアル : 茶色不活性処理済スクリュートップバイアル
(p/n 5183-2072)

バイアルキャップ :青スクリューキャップ (p/n 5185-5820)
バイアルインサート :250 µL ガラス/ポリマーフィート (p/n 5181-8872)
シリンジ : 5 µL (p/n 5181-1273)
セプタム : アドバンスドグリーンセプタム (p/n 5183-4759)
注入口ライナ : ウルトライナートライナシングルテーパライナ

(p/n 5190-3162)
ゴールドシール :ゴールドシール、

ワッシャつき (10 個、p/n 5190-2209)
フェラル : 0.4 mm id ショートフェラル、

85/15 べスペル/グラファイト (p/n 5181-3323)
PCT フィッティング :インターナルナット (p/n G2855-20530)
PCT フェラル : SilTite フェラル、0.25 mm id (p/n 5188-5361)
拡大鏡 : 20 倍拡大鏡 (p/n 430-1020)

サンプル前処理方法
名目濃度 10 ng/µL の塩化メチレン中 78 成分 EPA-8270 混合物を
AccuStandard (ニューヘイブン、コネチカット州) から入手し、バ
イアルへ移し、注入しました。

名目濃度 10 ng/µL の 29 成分 GC/MS 半揮発性物質分析確認用混
合物を、アジレント (サンタクララ、カリフォルニア州) から入手
しました (p/n 5190-0473)。この混合物をバイアルに移し、そのま
まで、または Ultra Resi 分析グレードジクロロメタン (J. T. Baker、
フィリップスバーグ、ニュージャージー州) で希釈して使用しまし
た。Ultra Resi 分析グレードジクロロメタンは、シリンジ洗浄溶液
としても使用しました。
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結果と考察

図 2 は、各成分の名目濃度 10 ng/µL の 78 成分半揮発性物質混合
物 1 µL を注入した結果を示しています。このロード量 (オンカラ
ム 10 ng) では、明確なピーク形状と、スペクトルライブラリ同定
をおこなうのに十分なスキャンシグナルが得られています。24
分未満の分析で、分析対象物すべてのピークが同定および定量
され、優れたピーク形状が得られました。酸性成分のペンタク
ロロフェノールについても、この条件下で良好なピーク形状が
得られ、USP ピークテーリングファクターは 1.3 未満でした。

図 3 に、図 2 のトータルイオンクロマトグラムのうち、位置異性
体のベンゾ-b-フルオランテンおよびベンゾ-k-フルオランテンが溶
出する箇所の拡大図を示しています。この 2 つのピークの分離能
は 1.20 で、優れた分離能が得られていることを示しています。
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図 2. 78 成分半揮発性標準を各成分のオンカラムロード量 10 ng で注入して得られたトータルイオン
クロマトグラム例。条件は表 1 参照

図 3. ベンゾ-b-フルオランテンおよびベンゾ-k-フルオランテン異性体の
分離。条件は表 1 参照
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図 4 は、29 成分の半揮発性物質混合物の分離を示しています。す
べての成分で、優れたピーク形状が得られています。この結果
は、Agilent J&W DB-UI 8270D、20 m x 0.18 mm、0.36 µm カラムを
用いて、16 分未満で得られたものです。この混合物には、N-ニト
ロソジメチルアミンからペリレン-d 12 まで、幅広い沸点の多様な
化合物が含まれています。溶出の早い N-ニトロソジメチルアミン
でも溶出の遅いペリレン-d 12 でも、左右対称でシャープなピーク
が得られています。

この 29 成分の混合物には、酸性フェノール、有機塩基、オルガノ
リン酸系農薬、有機塩素系農薬など、幅広い化学的活性をもつ
化合物が含まれています。DB-UI 8270D、20 m x 0.18 mm、0.36 um
キャピラリ GC カラムと Agilent ウール入りウルトライナートライ
ナを用いたこのシステムでは、2,4-ジニトロフェノール、4 ニトロ
フェノール、ペンタクロロフェノールのいずれについても、優
れたピーク形状とレスポンスが得られています。塩基性化合物
の N-ニトロソジメチルアミン、アニリン、3,3’ジクロロベンジジ

ンでも、優れたレスポンスとピーク形状が得られました。DDT
やエンドリンなどの有機塩素系農薬は、特に注入口の表面活性
に反応し、分解されることが知られています。100 回以上の溶媒
ブランクと標準の連続注入後におけるエンドリンと DDT の分解
産物は、エンドリンおよび DDT ピークの総面積の 1.5 % 未満にと
どまりました。メビンホス、シマジン、アトラジン、テルブホ
スなどのオルガノリン酸系農薬も、ライナでの相互作用により
ピークテーリングが生じることがあります。ウール入りウルト
ライナートライナを用いたこのシステムでは、これらの分析困
難な農薬でも、優れたピーク形状が得られています。

規制という観点から見ると、この 29 成分の混合物には、指令
76/464/EEC の付属リスト 1 や指令 2008/105/EC の付属 II に記載
された EU における重要化合物と、半揮発性物質分析に関する US-
EPA メソッド 8270D に記載された化合物が含まれています。水質
については世界中で関心が高まっているため、堅牢な分析によ
る慎重な監視が求められます。
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図 4. Agilent J&W DB-UI 8270D 20 m x 0.18 mm、0.36 µm キャピラリ GC カラム (p/n 121-9723) を用いて
分析した 29 成分混合物のクロマトグラム例。条件は表 2 参照

ピーク番号
1 N-ニトロソジメチルアミン 11 4-ニトロフェノール 21 フェナントレン-d10
2 アニリン 12 2,4-ジニトロトルエン 22 アルドリン
3 1,4-ジクロロベンゼン-d4 13 フルオレン 23 ヘプタクロルエポキシド
4 イソホロン 14 4,6-ジニトロ-2-メチルフェノール 24 エンドリン
5 1,3-ジメチル-2-ニトロベンゼン 15 トリフルラリン 25 4,4'-DDT
6 ナフタレン 16 シマジン 26 3,3'-ジクロロベンジジン
7 ヘキサクロロシクロペンタジエン 17 アトラジン 27 クリセン d-12
8 メビンホス 18 ペンタクロロフェノール 28 ベンゾ[b]フルオランテン
9 アセナフテン-d10 19 テルブホス 29 ペリレン-d12

10 2,4-ジニトロフェノール 20 クロロタロニル



結論

このアプリケーションノートでは、内径 0.25 mm および 0.18 mm
の Agilent J&W DB-UI 8270D カラムを、半揮発性物質分析に効果
的に使用できることを示しています。どちらの内径のカラムで
も、酸性フェノール、有機塩基、エンドリン、DDT、オルガノリ
ン酸系農薬を含む活性化合物で優れたピーク形状が得られまし
た。内径 0.18 mm カラムの例では、ウール入りウルトライナート
ライナの使用により、エンドリンと DDT の分解がきわめて低く抑
えられ、29 成分の半揮発性物質分析用混合物に含まれるオルガノ
リン酸化合物において、左右対称でシャープなピークが得られ
ました。

EU および米国の規制を受けるラボの水質試験におけるシステム
性能を評価するうえで、29 成分の半揮発性物質分析用混合物がき
わめて有効であることが示されました。この混合物には、EU およ
び米国の規制当局が指定する化合物が含まれています。これら
の化合物の多くは、クロマトグラフィー分析が困難です。その
ため、この混合物を使えば、システム性能を迅速かつ手軽に評
価することができます。

6

図 5 に、図 3 のリテンションタイム枠 9.3〜9.8 分の拡大図を示し
ています。2, 4 ジニトロフェノールは特に分析が難しい化合物で、
しばしばピーク形状に歪みが出たり、レスポンスが低くなった
りすることがあります。このケースでは、左右対称でシャープ
なピークと強いレスポンスが得られています。
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お客様の声

「メソッド 608、625、508、525.2、そしてもちろん 8270x など、ほ
ぼすべての米国 EPA の半揮発性物質分析メソッドを 30 年にわ
たって扱ってきましたが…Agilent J&W DB-UI 8270D GC カラムの
性能は、半揮発性物質分析の水準を引き上げました。従来の 2 つ
の注入口技術 (スプリット/スプリットレスおよび LVI 注入口) と
オンカラム導入のいずれについても、DB-UI 8270D には以下の性
能があることが実証されています。

• 優れたクロマトグラフィー分離能 (特に PAH はすばらしい！)

• 優れた不活性 (pKa 値の低い 4-ニトロフェノールや 2,4-ジニ
トロフェノールなどの酸性フラクション成分の活性が最小限
に抑えられます)

• 優れた分解防止特性 (4,4’-DDT およびエンドリンの分解は、
あらゆるメソッド要件を大きく下回り、多くの例では 5 %
未満にとどまっています)

• ペンタクロロフェノールとベンジジンの優れたピークテーリ
ング性能 (たとえばベンジジンは、ガウス分布のようなピーク
形状です)

継続的な研究とクライアントとの協力の結果、Agilent J&W DB-UI
8270D GC カラムは私の研究で好んで使うカラムになり、米国 EPA
のおもな半揮発性物質分析メソッドで分析をおこなうクライアン
トにも薦めています」

Jeffery S. Hollis
オーナー/コンサルタント
AnalySense - サクラメント、カリフォルニア州
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本書に記載のデータは代表的な結果です。アジレント製品と
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