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窒素キャリアガスを使用したPY/TD-GC-MS法によるフタル酸エステル類と
臭素系難燃剤の分析

関連製品： 質量分析計 (MS)

MSTips No. 430
GC-QMS Application

はじめに

実験

結果

ERM®-EC591を測定した際の対象成分のSIMクロマトグラムをFigure 1、試行回数n=3で連続測定した際の対象成分のピーク面積値の
秤量値に対する比（→重量面積比）と重量面積比の変動係数（coefficient of variation, C.V.）をTable 2に示した。同じく、NMIJ CRM 
8152-aを測定した際の対象成分のSIMクロマトグラムをFigure 2、試行回数n=3で連続測定した際の対象成分の重量面積比とそのC.V.
をTable 3に示した。
各サンプルのSIMクロマトグラムにおいて、対象成分のピークは十分な強度で検出が可能であり、秤量値で正規化された重量面積比の
C.V.も対象成分全てについて20%を下回る結果が得られた。

結論

PY/TD-GC-MS法でRoHS指令の規制対象となっているフタル酸エステル類と臭素系難燃剤の分析を試みた結果、良好な検出感度と繰
り返し精度を得ることができた。

欧州（以下EU）における電気電子機器に係る特定有害物質の使用制限を定めた
RoHS指令及び改正RoHS指令により、生産者は指定物質を含有しない生産活動が必
要とされている。指定物質のうち、樹脂の可塑剤として使用されているフタル酸エステ
ル類（DIBP, DBP, BBP, DEHP）と難燃剤として使用されているポリ臭化ジフェニル
エーテル（PBDE）とポリ臭化ビフェニル（PBB）についてはGC-MSを使用した分析が行
われてるが、近年はキャリアガスのヘリウムの供給不安定化や価格高騰によって、分
析業務が困難になる事例が発生している。

今回、ヘリウムに代わり、窒素をキャリアガスとして使用し、PY/TD-GC-MS法により、
フタル酸エステル類とPBDE, PBBを同一条件で分析する方法について検討したので
結果を報告する。 JMS-Q1600GC UltraQuad™ SQ-Zeta

Parameter Value
PY Furnace temp. 200℃(0min) → 20℃/min → 300℃(0min) → 5℃/min → 340℃(1min)

Interface temperature 300℃
GC Column UA-PBDE(Frontier Laboratories Ltd.), 15m x 0.25mm id, 0.05μm film thickness

Oven 40℃(0min) → 20℃/min → 200℃(0min) → 10℃/min → 320℃(5min)
Carrier gas Nitrogen, Constant Pressure(13.79kPa)
Inlet temp. 300℃
Injection mode Split（1/50）

MS Interface temp. 300℃
Ion source temp. 250℃
Ionization current 50μA
Ionization energy 20eV
Acquisition mode SIM/Scan

サンプルは、臭素系難燃剤含有ポリプロピレン(ERM®-EC591)とフタル酸エステル含有PVC（NMIJ CRM 8152-a）を使用した。 
ERM®-EC591は3～10臭素までのPBDEと、10臭素のPBBを含有しており、今回は4～10臭素までのPBDEと10臭素のPBBを測定対象
とした。 NMIJ CRM 8152-a は、8種類のフタル酸エステルと1種類のアジピン酸エステルを含有しており、今回は改正RoHS指令の対象
成分4種（DIBP, DBP, BBP, DEHP）とDNOPを測定対象とした。尚、測定に際しては、各樹脂を約0.5mg削り取り、Table 1に示した分析
条件で測定を実施した。

Table 1. Measurement condition



Peak Compound name #1 #2 #3 C.V.
1 2,2',4,4'-TetraBDE(BDE-47) 5,043,098 4,504,328 5,245,763 7.8%
2 2,2',4,4',6-PentaBDE(BDE-100) 703,519 620,838 749,510 9.4%
3 2,2', 4,4',5-PentaBDE(BDE-99) 5,188,240 4,572,644 5,416,502 8.6%
4 2,2',4,4',5,6'-HexaBDE(BDE-154) 262,504 244,690 283,405 7.4%
5 2,2',4,4',5,5'-HexaBDE(BDE-153) 426,363 389,438 473,512 9.8%
6 2,2',3,4,4',5,6'-HeptaBDE(BDE-183) 573,702 499,880 597,910 9.2%

7
2,2',3,3',4,4',6,6'-OctaBDE(BDE-197)

208,179 174,744 208,343 9.8%
2,2',3, 4,4',5,6,6'-OctaBDE(BDE-204)

8 2,2',3,3',4,4',5,6,6'-NonaBDE(BDE-207) 172,068 146,866 170,627 8.7%
9 DecaBB(BB-209) 321,854 337,696 366,652 6.6%

10 DecaBDE(BDE-209) 1,571,347 1,692,074 1,829,873 7.6%

Peak Compound name #1 #2 #3 C.V.
1 Diisobutyl phthalate(DIBP) 6,861,236 6,672,790 7,304,489 4.7%
2 Dibutyl phthalate(DBP) 5,976,094 5,792,973 6,331,093 4.5%
3 Butyl benzyl phthalate(BBP) 17,704,736 16,926,803 17,975,897 3.1%
4 Bis(2-ethylhexyl) phthalate(DEHP) 8,664,613 7,507,713 7,943,685 7.3%
5 Di-n-octyl phthalate(DNOP) 10,513,509 10,646,710 11,684,366 5.9%

Figure 1. SIM chromatograms of each component in ERM®-EC591

Figure 2. SIM chromatograms of each component in NMIJ CRM 8152-a

Table 2. Weight area ratio and C.V. of each component in ERM®-EC591

Table 3. Weight area ratio and C.V. of each component in NMIJ CRM 8152-a




