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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 (GC) システムの流路の不活性度と清
浄度の測定に使用されています。活性点、マトリックス、セプタムかす、高温が原因となって、特に注入
口では 4,4'-DDT が 4,4'-DDE や 4,4'-DDD に分解されることがあります。同様の条件で、エンドリンか
らエンドリンケトンおよびエンドリンアルデヒドへの異性化も生じることがあります 1、2、3。化合物が、マ
トリックス、セプタムかす、不活性化されていない金属などの活性表面にさらされると、一般的に 4,4'-
DDT の分解が生じます 4。エンドリンは温度の影響を受けやすく、触媒の使用または不使用に関係なく
異性化する可能性があります 5、6。 

定量分析の前に機器の不活性度を確認するために、米国環境保護庁 (US EPA) ではエンドリンと 4,4'-
DDT の試験を組み合わせたメソッドを規定しています。US EPA メソッド 525.2 は、エンドリンまたは 
4,4'-DDT の分解限度を 20 % 以下と定めています 7。US EPA メソッド 525.3 は、4,4'-DDT の分解限
度を同じく 20 % 以下と定めています 8。中国の規格であるメソッド HJ 699-2014 9 は、エンドリンおよ
び 4,4'-DDT の分解限度を同じく 20 % 以下としています。この分解限度を超えた場合は、システムを分
析に使用する前に必ずメンテナンスを行わなければなりません。以前のアプリケーションノートでは、こ
のメソッドを使用して他の Agilent GC システムの性能を検証してきました 10。 

本アプリケーションノートでは、Agilent 8890 GC が US EPA メソッド 525.2 およびメソッド 525.3 に
基づく機器性能のチェック基準や、飲料水の品質に関する他の内部基準を満たすことを実証します。

Agilent 8890 GC/5977B GC/MSD  
複合システムを用いた飲料水メソッドの 
エンドリンと DDT の安定性の研究
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実験方法

機器と消耗品
• Agilent 8890 GC

• 不活性 EI イオン源を搭載した 
Agilent 5977B MSD

• Agilent 7650A 自動液体サンプラ 

• Agilent J&W DB-8270D 
30 m × 0.25 mm × 0.25 µm カラム 
(部品番号 122-9732)

• Agilent ウルトライナートライナ、 
シングルテーパ、スプリットレス  
(部品番号 5190-2292)

• Agilent 注入口用セプタム、高性能 
グリーン、ノンスティック、11 mm  
(部品番号 5183-4759、50 パック用)

• Agilent ALS シリンジ、ブルーライン、 
10 µL、PTFE-チップ付きプランジャ  
(部品番号 G4513-80203)

• Agilent A-Line スクリューバイアル、 
認定、茶色、100 個  
(部品番号 5190-9590)

• Agilent 不活性化バイアルインサート、
5.6 × 30 mm、250 µL、100 個  
(部品番号 5181-8872)

• Agilent スクリューキャップ、
PTFE/シリコン/PTFE セプタム、 
キャップサイズ: 12 mm、500 個  
(部品番号 5185-5862)

表 1 に詳細なパラメータを示します。GC と質
量分析システム (MS) のパラメータは、EPA 
メソッド 525.2 のガイドラインと、HJ 699-
2014 や EU 水政策枠組み指令 11 に対応して
います。

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、
アジレント製、旧 ULTRA Scientific) の標
準溶液を希釈し、塩化メチレン (DCM) 中で 
5 ng/µL の濃度にしました。

結果と考察

繰り返しセクションを伴う一連の注入を実行
しました。酢酸エチルを 1 回ブランク注入し
た後、IPC 溶液を 5 回注入しました。この
後、10 回のブランク酢酸エチル注入と 3 回の 
IPC 注入のセットを、ブランク注入が 310 回
となるまで繰り返しました。最後に、IPC 溶液
を 5 回注入し、合計で 412 回の注入を実行し
ました。IPC 溶液を注入するたびに、メソッド 
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。また、すべての IPC 
溶液の注入で、EPA メソッド 525.2 のイオン
比基準を基にチューニングの安定性も検証し
ました。それぞれの注入で、DFTPP のチュー
ニング基準を満たしていました。

図 1 に、注入回数に対する平均分解率を示し
ます。エラーバーは標準偏差の計算値を表し
ています。いずれの化合物でも、各測定の分
解率の計算結果が 20 % の限界を大幅に下回
りました。すべての測定結果で、平均分解率
はエンドリンが 5.95 %、4,4'-DDT が 0.54 % 
で、平均分解率の合計は 6.50 % でした。 

図 2 は、最初と最後の ICP 溶液注入を比較
したものです。2 つのクロマトグラムは類似
しています。19.1 分のピークは、暫定的に 
DFTPP の酸化副生成物であると同定されま
した。DFTPP は酢酸エチル中よりも DCM 中
の方が安定するため 8、DFTPP の酸化生成物
は残留した洗浄溶媒 (酢酸エチル) の干渉に
よって生じた可能性があります。あるいは、自
動液体サンプラでのサンプルの待機中に、室
温で光や空気にさらされたため生じた可能性
があります。

表 1. GC および MSD 機器の条件

パラメータ 設定値

注入量 1 µL

インレット 

スプリット/スプリットレス、200 ° C 
パルスドスプリットレス、1 分間 50 psi 
1 分で 50 mL/min でパージ 
標準セプタムパージ

カラム温度プログラム
40 ° C (1 分間保持)、25 ° C/min で 160 ° C まで昇温 (3 分間保持)、 
6 ° C/min で 312 ° C まで昇温

キャリアガスと流量 ヘリウム、1.2 mL/min、定流量

トランスファライン温度 270 ° C

イオン源温度 300 ° C

四重極温度 180 ° C
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図 1. 4,4�-DDT とエンドリンの分解率の測定結果
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図 2. IPC 溶液の最初と最後の注入から得られたトータルイオンクロマトグラム
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結論

8890 GC は、エンドリンと 4,4'-DDT の試験
において、注入口から検出器までの優れた流
路不活性度を示しました。このシステムは次
の規格で規定されているシステムの不活性度
基準を十分に満たしています。 

• US EPA メソッド 525.2 

• US EPA メソッド 525.3

• National Environmental Protection 
Standards of the People� s Republic 
of China HJ 699-2014

• EU 水政策枠組み指令
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