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5%フェニル系キャピラリカラムでの分離挙動評価

－ 農薬一斉分析をモデルとした分離評価と多変量解析 －

LAAN-C-XX025

1. はじめに

島津アプリケーションノート No.24（食品）

GC，GC/MS での分析に用いられるキャピラリカラ

ムでは，5%フェニル 95%ジメチルポリシロキサン液相

を有する（または相当品と称する）カラムは汎用性が

高く，多くの化合物分析に広く用いられています 1)。 

これらのカラムの多くは製品名に 5%フェニルの「5」

という数字が入っており 5%フェニル系と称されていま

す。DB-5 や Rtx-5 等がこれに相当します。多くのカラ

ムメーカーが相当するカラムを販売しており，同じメ

ーカーからも「5」と称されるカラムが複数種類販売さ

れています。製品名に「ms」がついた製品は質量分

析計用のローブリードカラムということで，カラム選定

の目安になりますが，「ms」のついた製品でも同じメ

ーカーで複数の種類が存在する場合があり，カラム

の選択に迷ってしまうことがあります。これらはメーカ

ー毎に液相の構造や石英管内面の不活性化処理法

その他製造法が異なるため実際の分析の際に化合

物の保持時間や溶出順序等の分離挙動が異なって

しまう場合があります。Vacheslav N. Fishman らは 7

種の 5%フェニル系カラムについてダイオキシン類異

性体の分離評価を行い，それぞれのカラムでの分離

特性をまとめ，液相構造の違いにより成分分離のパ

ターンが異なることを示しました２)。 
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Application Note No.24

Type A: 5% diphenyl/95%dimethylpolysiloxane

Type B: Polysilarylene-siloxane

Type D: 5% Phenyl Polysilphenylene-siloxane

図1 カラム液相構造

Type C: 5% Phenyl Polysilphenylene-siloxane

Si O

CH3

CH3

x y

Si

CH3

CH3

Si O

CH3

CH3

x y

Si O Si

CH3

CH3

Si O

CH3

CH3

x y

Si O

CH3

Si

CH3

CH3

Si O

CH3

CH3

5%

Si O

CH3

CH3

95%

Si O

5%フェニル系と称される液相には，多くのカラムメ

ーカーが採用し，主流となっている二種類の構造に

加え，一部のカラムメーカーではこれらを組み合わせ

た独自の構造があります。独自の液相構造は，報告

者の調査では二種類を確認することができました。 

図 1 に 4 種類の 5%フェニル系カラムの液相構造を

示しました。フェニル基が Si 原子に二つ付加され，ジ

フェニルと称されるポリマー側鎖付加構造を Type A

としました。ポリマー鎖内にフェニル基が組み込まれ

たアリレンまたはシルフェニレンと称される構造を

Type B としました。この二種類が多くのメーカーで採

用されている構造です。Supelco 社製 SLB-5ms はジ

フェニルとシルフェニレンを組み合わせた独自の液

相構造を有しています。この液相構造を Type C とし

て示しました。 

SGE 社製 BPX5 はメチルフェニルとシルフェニレン

を組み合わせた独自の液相構造で，Type D として示

しました。これら独自構造のカラムを含む 5 メーカー

15 種類の 5%フェニル系カラムについて，96 種の農薬

一斉分析をモデルとして溶出順と分離挙動を評価し

ました。96 種の農薬一斉分析結果を多変量解析す

ることにより，5%フェニル相当品の分類をおこないま

した。 

 

1)Ronald E. Majors , LCGC NORTH AMERICA , 

Vol.21 , No.10 (2003) 960 

2)V. N. Fishman , G. D. Martin, L. L. Lamparski, 

J. Chromatography A, 1057 (2004), 151 
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カラム液相タイプ

forte BPX5

SLB-5ms

DB-5ms, VF-5ms,
Rtx®-5Sil MS, Rxi®-5Sil MS,
ZB-5ms

DB-5, HP-5ms,
Rtx®-5, Rtx®-5ms, Rxi®-5ms, XTI®-5,
ZB-5,
forte BP5

Type B

Type A

Type C

Type D

表2 使用カラムタイプ分類

カラムメーカー

DB-5 , DB-5ms , 
HP-5ms ,
VF-5ms (旧VARIAN製 )

Agilent J&W

SLB-5msSupelco

forte BP5, forte BPX5SGE

ZB-5,ZB-5ms 

Rtx®-5 , Rtx®-5ms , Rtx®-5Sil MS ,
Rxi®-5ms , Rxi®-5Sil MS ,
XTI®-5

RESTEK

Phenomenex

表1 使用カラム

2. 実験

5%フェニル系カラムの検討には表 1 に示した 5 メー

カー15 種類のカラムを用いて行いました。これらのカ

ラムを図 1 の Type A～Type D に分類して表 2 に示し

ました。表 1 でメーカー毎に色分けを行い，表 2 に適

用しました。Type A のジフェニルは側鎖のフェニル基

が切断されブリードが生じ易いのですが，Type B の

アリレンはフェニル基がポリマー鎖の構造中に組み

込まれているためブリードが低いと考えられます。こ

のため Type Bのカラム名称は”ms”や”MS”が付けら

れ，ローブリードタイプの MS グレードとして GC/MS 

 

に推奨されています。 

しかし製品ラインアップの多い Agilent J&W と

RESTEK ではこのような分類が当てはまらず，Type A

と Type B 両方の液相構造の MS グレードがラインア

ップされています。このような製品は液相末端が断裂

し生成した環状シロキサン由来のブリードを低減させ

るため，ポリマー鎖長を長くすることで液相の末端数

を減らしたり，石英管内面の不活性化処理法や製造

法を変更することでローブリード化を実現していると

考えられます。 

 

 

表 3 に分析条件を示しました。カラムの仕様は内

径 0.25mm，長さ 30m，膜厚 0.25μm とし表 2 に示し

たカラムについて，分析条件を固定してカラムのみを

交換して分析を行ないました。 

分析に用いた標準試料は，関東化学社製農薬混

合標準液 22,34 を混合、ヘキサンにて希釈し 1mg/L

溶液を調製しました。 

 

 

: 2 μL
: m/z 40～500
: 230℃

: 260℃

: 線速度一定 (45cm/秒)
: 1分

: 高圧スプリットレス(200kPa,1分)
: He
: 260℃

: 80℃(1分)－20℃/分－180℃－50℃/分－300℃(10分)
: 内径0.25 mm，長さ30 m，膜厚0.25 μm
: GCMS-QP2010 Plus

キャリアガス

ガスクロマトグラフ質量分析計

サンプリング時間

注入量

スキャンモード

注入モード

カラム温度

イオン源温度

インターフェース温度

カラム

装置

キャリアガス制御

気化室温度

表3 分析条件

2-1. カラム

2-2. 分析条件と農薬混合標準液
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図2 DB-5による農薬混合標準試料(1mg/L)TICクロマトグラム

拡大TICクロマトグラム (10.8分～17.8分)

代表的な 5%フェニル系カラムである DB-5 での農薬

混合標準溶液の TIC クロマトグラムを図 2 に示しまし

た。各成分の検出ピークが確認できるようクロマトグ

ラムの時間軸を三分割で拡大して示しました。 

表 4 に DB-5 での各成分の保持時間と保持指標を示

しました。他のカラムについても同様にピーク同定を

行い，保持指標を求めました。全てのカラムデータを

参考データ 1～16 として付録しました。 
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3. 結果と考察

3-1. 農薬混合試料分析結果
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ｴﾁｵﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ

ﾋﾟﾘﾐｶﾙﾌﾞ

ｴﾄﾘﾑﾎｽ

δ-BHC
ﾃﾌﾙﾄﾘﾝ

ﾀﾞｲｱｼﾞﾉﾝ

ﾃﾙﾌﾞﾎｽ

γ-BHC
β-BHC
ｼﾞﾒﾁﾋﾟﾝ

ﾁｵﾒﾄﾝ

α-BHC
ｶｽﾞｻﾎｽ

ﾍﾞﾝﾀﾞｲｵｶﾙﾌﾞ

ｸﾛﾙﾌﾟﾛﾌｧﾑ

ｴﾄﾌﾟﾛﾎｽ

ﾌｪﾉﾌﾞｶﾙﾌﾞ

ｲｿﾌﾟﾛｶﾙﾌﾞ

ｱｾﾌｪｰﾄ

ﾌﾞﾁﾚｰﾄ

EPTC 
ｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽ

ﾒﾀﾐﾄﾞﾎｽ

成分名

1997
1996
1993
1986
1978
1979
1974
1966
1961
1957
1956
1913
1913
1904
1877
1862
1860
1839
1825
1831
1810
1790
1783
1768
1756
1728
1720
1700
1680
1658
1644
1618
1547
1443
1438
1365
1253
1230

保持指標

11.574
11.559
11.517
11.438
11.329
11.339
11.270
11.167
11.104
11.053
11.039
10.481
10.488
10.367
10.042
9.870
9.844
9.601
9.435
9.500
9.262
9.039
8.963
8.817
8.691
8.400
8.318
8.121
7.940
7.751
7.625
7.398
6.834
6.090
6.054
5.548
4.728
4.545

保持時間

38
37
36
35
34
33
32
31
30
29
28
27
26
25
24
23
22
21
20
19
18
17
16
15
14
13
12
11
10
9
8
7
6
5
4
3

1
2

溶出順

244918.184ｲﾌﾟﾛｼﾞｵﾝ77
245318.237ｱｾﾀﾐﾌﾟﾘﾄﾞ78
247018.482EPN 79
250118.950ﾃﾌﾞﾌｪﾝﾋﾟﾗﾄﾞ80
254919.651ﾎｻﾛﾝ81
256519.875ﾋﾟﾘﾌﾟﾛｷｼﾌｪﾝ82
257319.993ﾒﾌｪﾅｾｯﾄ83
258520.163ｼﾊﾛﾄﾘﾝ184
261020.528ｼﾊﾛﾄﾘﾝ285
261120.547ﾌｪﾅﾘﾓﾙ86
264120.971ｱｸﾘﾅﾄﾘﾝ87
264821.067ﾋﾟﾗｸﾛﾎｽ88
268521.589ﾋﾞﾃﾙﾀﾉｰﾙ189
269921.797ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ190
271121.968ﾋﾟﾘﾀﾞﾍﾞﾝ91
271722.042ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ292
278322.957ｼﾌﾙﾄﾘﾝ193
279623.141ｼﾌﾙﾄﾘﾝ294
280723.284ｼﾌﾙﾄﾘﾝ395
281323.364ｼﾌﾙﾄﾘﾝ496
282523.526ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ197
283023.598ﾊﾙﾌｪﾝﾌﾟﾛｯｸｽ98
283923.719ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ299
284923.857ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ3100
285523.937ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ4101
285623.954ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ1102
288424.333ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ2103
288824.381ｼﾗﾌﾙｵﾌｪﾝ104
292824.914ﾋﾟﾘﾐｼﾞﾌｪﾝ105
295225.223ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ1106
298225.619ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ2107
298625.667ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ1108
299625.797ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ2109
300725.948ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ1110
301726.074ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ2111
303026.230ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ1112
306026.621ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ2113
317728.084ｲﾐﾍﾞﾝｺﾅｿﾞｰﾙ114

217614.119ﾌﾟﾛﾁｵﾎｽ58
217514.111ﾄﾘｼｸﾗｿﾞｰﾙ59
219014.322ﾌﾟﾚﾁﾗｸﾛｰﾙ60
219014.323p,p'-DDE61
220414.529ﾐｸﾛﾌﾞﾀﾆﾙ62
221214.652ﾌﾙｼﾗｿﾞｰﾙ63
223414.974ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ164
223414.974ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ265
225815.327ｸﾛﾙﾍﾞﾝｼﾞﾚｰﾄ66
226415.426ﾌｪﾝｽﾙﾎﾁｵﾝ67
227615.602p,p'-DDD68
230516.028ﾒﾌﾟﾛﾆﾙ69
233916.540ｴｼﾞﾌｪﾝﾎｽ70
234816.675ﾌﾟﾛﾋﾟｺﾅｿﾞｰﾙ171
234516.629ﾚﾅｼﾙ72
236216.884ﾌﾟﾛﾋﾟｺﾅｿﾞｰﾙ273
238417.220ﾃﾌﾞｺﾅｿﾞｰﾙ74
238617.243ﾃﾆﾙｸﾛｰﾙ75
239717.407ｶﾌﾟﾀﾎｰﾙ76

成分名 保持指標保持時間溶出順

表4 DB-5による農薬混合標準試料(1mg/L)含有成分の保持時間と保持指標結果
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図3 溶出順結果
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カラム種類

ﾒﾀﾐﾄﾞﾎｽ
ｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽ

EPTC 
ﾌﾞﾁﾚｰﾄ

ｱｾﾌｪｰﾄ
ｲｿﾌﾟﾛｶﾙﾌﾞ
ﾌｪﾉﾌﾞｶﾙﾌﾞ
ｴﾄﾌﾟﾛﾎｽ

ｸﾛﾙﾌﾟﾛﾌｧﾑ

ﾍﾞﾝﾀﾞｲｵｶﾙﾌﾞ
ｶｽﾞｻﾎｽ

α-BHC
ﾁｵﾒﾄﾝ
ｼﾞﾒﾁﾋﾟﾝ

β-BHC

γ-BHC
ﾃﾙﾌﾞﾎｽ
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δ-BHC

ｴﾄﾘﾑﾎｽ

ﾋﾟﾘﾐｶﾙﾌﾞ

ｴﾁｵﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ

ﾍﾞﾝﾌﾚｾｰﾄ

ﾒﾁﾙﾊﾟﾗﾁｵﾝ
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ﾌｪﾆﾄﾛﾁｵﾝ
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ﾒﾄﾗｸﾛ-ﾙ
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ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ1
ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ2
α-CVP

ﾍﾟﾝﾃﾞｨﾒﾀﾘﾝ
ﾋﾟﾘﾌｪﾉｯｸｽ-Z 

ｲｿﾌｪﾝﾎｽ
β-CVP

ｷｬﾌﾟﾀﾝ

ｷﾅﾙﾎｽ

ﾄﾘｱｼﾞﾒﾉｰﾙ1
PAP 

ﾄﾘｱｼﾞﾒﾉｰﾙ2
ｷﾉﾒﾁｵﾈｰﾄ
ﾊﾟｸﾛﾌﾞﾄﾗｿﾞｰﾙ

ﾋﾟﾘﾌｪﾉｯｸｽ-E

ﾌﾙﾄﾗﾆﾙ

Type
A B C D

0

20

40

マーカーと成分名

カラム種類

ﾌﾟﾛﾁｵﾎｽ

ﾄﾘｼｸﾗｿﾞｰﾙ

ﾌﾟﾚﾁﾗｸﾛｰﾙ

p,p'-DDE
ﾐｸﾛﾌﾞﾀﾆﾙ
ﾌﾙｼﾗｿﾞｰﾙ
ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ1

ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ2
ｸﾛﾙﾍﾞﾝｼﾞﾚｰﾄ
ﾌｪﾝｽﾙﾎﾁｵﾝ
p,p'-DDD
ﾒﾌﾟﾛﾆﾙ
ｴｼﾞﾌｪﾝﾎｽ

ﾌﾟﾛﾋﾟｺﾅｿﾞｰﾙ1
ﾚﾅｼﾙ

ﾌﾟﾛﾋﾟｺﾅｿﾞｰﾙ2
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EPN 
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ﾎｻﾛﾝ
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ﾒﾌｪﾅｾｯﾄ
ｼﾊﾛﾄﾘﾝ1

ｼﾊﾛﾄﾘﾝ2
ﾌｪﾅﾘﾓﾙ
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3-2. 溶出順比較

評価を行った 15 種類のカラムでの測定成分の溶

出順をグラフ化し図3に示しました。グラフ横軸はカラ

ム種類，縦軸は溶出順です。溶出成分数は 114 成分

で最初のメタミドホスからフルトラニルまでと，トリシク

ラゾールから最後のイミベンコナゾールまでを二分割

してグラフにしました。カラム種類は表 2の液相タイプ

毎に並べました。それぞれのカラムで成分の溶出順

が変わってしまうことがわかります。これらは液相タイ

プによって傾向はあるようですが，中には同じ液相タ

イプでも溶出順が異なる成分がありました。 

多くのユーザーが相当品と認識している 5%フェニ

ル系カラムですが，メーカーや製品によって目的成

分の溶出順が異なり注意が必要です。例えば多くの

ユーザーが DB-5MS は DB-5 と同じ性質でブリード

が低いだけの違いと考えていますが，実際には液相

構造が異なります。ブリードの影響を受けにくい

GC-FPD では DB-5 を使用し，質量分析計では

DB-5MS を使うというような場合に，同一試料を同一

条件で分析しても分離状態や溶出順が異なる可能

性があります。 
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ｼﾞﾒﾁﾋﾟﾝ

β-BHC

γ-BHC

ﾃﾙﾌﾞﾎｽ

ﾀﾞｲｱｼﾞﾉﾝ

ﾃﾌﾙﾄﾘﾝ

δ-BHC

ｴﾄﾘﾑﾎｽ

ﾋﾟﾘﾐｶﾙﾌﾞ

ｴﾁｵﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ

ﾍﾞﾝﾌﾚｾｰﾄ

Type
A                                        B                  C   D マーカーと成分名

図4 選択成分溶出順結果

カラム種類

溶出順でカラム種類によって変化が大きかった成

分群について，さらに詳細に考察しました。ジメチピ

ンからベンフレセートの 11成分は同じ液相タイプのカ

ラム間でも溶出順が入れ替わるなど顕著な変動が見

られました。これら 11 成分についての溶出順を図 3

から抜粋して図 4 に示しました。 

Type A では Restek 社製 Rtx-5, Rtx-5MS, XTI-5

でδ-BHC,テフルトリンの溶出順が Type A の他カラ

ムと逆になり，Restek 社製では Rxi-5MS のみが他社

製のカラムと同様の溶出順でした。forte BP5 はピリ

ミカルブとエチオフェンカルブの溶出順が Type A の

他カラムと逆転しました。 

 Type B では VF-5ms でγ-BHC とテルブホスの

溶出順が他カラムと逆転しただけで，他は同じ溶出

順でした。Type B は Type A との比較でδ-BHC,テフ

ルトリン,エトリムホスの溶出順が異なりました。 

Type C の SLB-5ms は Type B の VF-5ms と同じ

溶出順でした。 

Type D の BPX5 はジメチピンからダイアジノンの 5

成分で他の液相タイプのカラムと大きく溶出順が異

なり，特殊な挙動を示しました。 

多くの成分は液相タイプ毎に同様の溶出順となり

ますが，同じ液相タイプでも一部性質が異なる特殊

性を示すカラムもありました。 

 

図 4 で選択した 11 成分の拡大クロマトグラムを液

相タイプ毎に図 5，6，8 に示しました。クロマトグラム

は黒色で示した TIC クロマトグラムの他に各成分に

特徴的な m/z によるクロマトグラムを成分毎に色分

けして示しました。これら m/z に特徴的なクロマトグラ

ムはそれぞれ強度が異なるため強度の倍率を調整

してＴＩＣクロマトグラムに合わせて均一化しました。 

使用した m/z と対応成分，倍率を表 5に示しました。

 

3-3. クロマトグラム比較
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図5 Type A カラム別選択成分拡大クロマトグラム

Type A 

図 5 に Type A カラムの 11 成分拡大クロマトグラ

ムを示しました。Type A ではδ-BHC とテフルトリン

の溶出順とγ-BHC とテルブホスおよびピリミカルブ

とエチオフェンカルブの分離の違いが特徴的でした。

Restek 社製の Rtx-5, Rtx-5MS, XTI-5 は，他の Type 

A カラムと同じ液相構造でありながら性質に大きな違

いがあると考えられます。 

 

 

これに対し，forte BP-5 で溶出順の違いがみられ

たピリミカルブとエチオフェンカルブは近接したピーク

で，これらの溶出順の入れ替わりはカラムの性質の

大 き な違いで はない よう です。 Rtx-5, Rtx-5MS,

XTI-5 では他のカラムが TIC でピーク分離できないこ

れら２成分の分離が向上しましたが、他カラムで分離

しているγ-BHC とテルブホスが分離できません。 

 

 



5%フェニル系キャピラリカラムでの分離挙動評価 9

Application Note No.24

Rxi-5Sil MS

9.0 9.5 10.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

(x10,000,000)

ｼ
ﾞﾒ

ﾁ
ﾋ
ﾟﾝ

β
-B

H
C

γ
-B

H
C ﾃ
ﾙ

ﾌ
ﾞﾎ

ｽ

ﾀ
ﾞｲ

ｱ
ｼ
ﾞﾉ

ﾝ

ﾃ
ﾌ
ﾙ

ﾄﾘ
ﾝ

δ
-B

H
C

ｴ
ﾄﾘ

ﾑ
ﾎ

ｽ

ﾋ
ﾟﾘ

ﾐｶ
ﾙ

ﾌ
ﾞ

ｴ
ﾁ
ｵ

ﾌ
ｪﾝ

ｶ
ﾙ

ﾌ
ﾞ

ﾍ
ﾞﾝ

ﾌ
ﾚ
ｾ

ｰ
ﾄ

9.0 9.5 10.0 10.5
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

(x10,000,000)

ｼ
ﾞﾒ

ﾁ
ﾋ
ﾟﾝ

β
-B

H
C

γ
-B

H
C ﾃ

ﾙ
ﾌ
ﾞﾎ

ｽ

ﾀ
ﾞｲ

ｱ
ｼ
ﾞﾉ

ﾝ

ﾃ
ﾌ
ﾙ

ﾄﾘ
ﾝ

δ
-B

H
C

ｴ
ﾄﾘ

ﾑ
ﾎ

ｽ

ﾋ
ﾟﾘ

ﾐｶ
ﾙ

ﾌ
ﾞ

ｴ
ﾁ
ｵ

ﾌ
ｪﾝ

ｶ
ﾙ

ﾌ
ﾞ

ﾍ
ﾞﾝ

ﾌ
ﾚ
ｾ

ｰ
ﾄ

Rtx-5Sil MS

9.5 10.0 10.5
0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

(x10,000,000)

ｼ
ﾞﾒ

ﾁ
ﾋ
ﾟﾝ

β
-B

H
C

γ
-B

H
C

ﾃ
ﾙ

ﾌ
ﾞﾎ

ｽ

ﾀ
ﾞｲ

ｱ
ｼ
ﾞﾉ

ﾝ

ﾃ
ﾌ
ﾙ

ﾄﾘ
ﾝ

δ
-B

H
C

ｴ
ﾄﾘ

ﾑ
ﾎ

ｽ

ﾋ
ﾟﾘ

ﾐｶ
ﾙ

ﾌ
ﾞ

ｴ
ﾁ
ｵ

ﾌ
ｪﾝ

ｶ
ﾙ

ﾌ
ﾞ

ﾍ
ﾞﾝ

ﾌ
ﾚ
ｾ

ｰ
ﾄ

VF-5ms
9.0 9.5 10.0 10.5

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

(x10,000,000)

ｼ
ﾞﾒ

ﾁ
ﾋ
ﾟﾝ

β
-B

H
C

γ
-B

H
C ﾃ

ﾙ
ﾌ
ﾞﾎ

ｽ

ﾀ
ﾞｲ

ｱ
ｼ
ﾞﾉ

ﾝ

ﾃ
ﾌ
ﾙ

ﾄﾘ
ﾝ

δ
-B

H
Cｴ
ﾄﾘ

ﾑ
ﾎ

ｽ

ﾋ
ﾟﾘ

ﾐｶ
ﾙ

ﾌ
ﾞ

ｴ
ﾁ
ｵ

ﾌ
ｪﾝ

ｶ
ﾙ

ﾌ
ﾞ

ﾍ
ﾞﾝ

ﾌ
ﾚ
ｾ

ｰ
ﾄ

ZB-5ms
9.0 9.5 10.0 10.5

0.0

0.5

1.0

1.5

2.0

2.5

(x10,000,000)

ｼ
ﾞﾒ

ﾁ
ﾋ
ﾟﾝ

β
-B

H
C

γ
-B

H
C ﾃ
ﾙ

ﾌ
ﾞﾎ

ｽ

ﾀ
ﾞｲ

ｱ
ｼ
ﾞﾉ

ﾝ

ﾃ
ﾌ
ﾙ

ﾄﾘ
ﾝ

δ
-B

H
C

ｴ
ﾄﾘ

ﾑ
ﾎ

ｽ

ﾋ
ﾟﾘ

ﾐｶ
ﾙ

ﾌ
ﾞ

ｴ
ﾁ
ｵ

ﾌ
ｪﾝ

ｶ
ﾙ

ﾌ
ﾞ

ﾍ
ﾞﾝ

ﾌ
ﾚ
ｾ

ｰ
ﾄ
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図6 Type B カラム別選択成分拡大クロマトグラム

Type B 

図 6 に Type B カラムの 11 成分拡大クロマトグラ

ムを示しました。Type B では，この中で溶出順が異

なったのは VF-5ms のみでテルブホスとγ-BHC が

逆となっただけでした。他のカラムではこの 2 成分は

TIC でピークトップが確認できる程度に分離している

ものの VF-5ms では 2 成分は近接して TIC でのピー

クトップが確認できなくなり，さらに溶出順が替わると

いう結果でした。 

また溶出順は変わりませんでしたがδ-BHC が他の 

 

カラムではエトリムホスに近いのに対し，VF-5ms で

はピリミカルブに近いという違いがあり，VF-5ms は

Type B の中では特異的でした。VF-5ms は最近の資

料では Type B の液相構造が示されていますが，図 7

に示した Bis-phenylether 構造として紹介された旧

VARIAN 社の技術資料もあります。報告者がこのカラ

ムを購入した 2008 年当時は図 7 に示した液相構造

であったことが VF-5ms が Type B の中で特異性を

示した原因となっている可能性があります。 

 

成分倍率m/z

ベンフレセート

エチオフェンカル
ブ

ピリミカルブ

エトリムホス

テフルトリン

ダイアジノン

テルブホス

α,β,γ-BHC
ジメチピン

－

x 5
x 2
x 2
x 5
x 3
x 20
x  5
x 10
x 20
x 1

219
231

121

292

107

TIC

166

304
177

118

表5 クロマトグラム線種情報

図7 Bis-phenylether構造

Si O

CH3

CH3

x y

Si

CH3

CH3

Si O

CH3

CH3

O



5%フェニル系キャピラリカラムでの分離挙動評価 10

Application Note No.24

図10 選択成分保持指標結果
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3-4. 保持指標比較

クロマトグラムを比較することにより溶出順だけで

なく，近接するピークの分離状態の変化も確認できま

した。ピーク分離の変化は保持指標をグラフ化して比

較することで確認が容易になります。選択した 11 成

分について保持指標を求めた結果を図 10 に示しまし

た。保持指標はリテンションインデックスとも呼ばれ，

保持時間を相対的に表現した数値です。 

クロマトグラムの比較では同じ液相タイプでの比較

を行いましたが，図 10 では 4 タイプの結果が一覧で

きることからタイプ同士の比較が容易になります。

Type A と Type B では溶出順に顕著な違いがあった

δ-BHC，テフルトリン，エトリムホスは Type A ，

Type B ともにピークが近接していて，実際には僅か

な差であることがわかります。β-BHC とγ-BHC，ダ

イアジノンとテフルトリン，ピリミカルブとエチオフェン

カルブの保持指標の差が他 Type に比べ Type B で

大きくなり，これらの成分同士の分離が向上している

一方で，テルブホスとダイアジノンではType Bで保持

指標の差が小さくなり分離が低下していることがわか

ります。全ての成分の保持指標をグラフ化した図を

参考データ 16 に示しました。 
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図8 Type C カラム別選択成分拡大クロマトグラム 図9 Type D カラム別選択成分拡大クロマトグラム

Type C, Type D 

図 8 に Type C カラムの SLB-5ms の 11 成分拡大

クロマトグラムを示しました。SLB-5msはType Bで他

と溶出順が異なった，VF-5ms と 11 成分の溶出順が

同じでしたが，クロマトグラムでは BHC 類と他の成分

との分離が若干異なりました。 

 

図 9 に Type D カラムの forte BPX5 の 11 成分拡

大クロマトグラムを示しました。このカラムは他のど

のカラムとも溶出順が異なり，非常に特異的なカラム

であると言えます。 
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3-5. 多変量解析評価

今回評価したカラムについて液相タイプを考慮せ

ず，分析結果から性質の近いカラムを多変量解析で

分類することを試みました。分析結果から得られたそ

れぞれのカラムでの保持指標を，多変量解析ソフト

ウェア Umetrics 社製 SIMCA-P+にて解析しました。 

はじめに主成分分析(PCA)を行いました。保持指

標値はカラム間において違いはあるものの数値的な

差は小さく，値の揃ったデータ群であることから PCA
でのスケーリングは”Ctr”にて行いました。 

結果の t1-t2 二次元プロットを図 11 に示しました。

保持指標結果の類似したカラム同士が近い位置に

プロットされており，ここまでの評価で特徴的な性質

であった forte BPX-5 (図中では BPX5 と略記)がこ

の結果でも他とは離れた位置にプロットされ，他とは

異なる性質であることがわかります。Type A は図の

上部右側にプロットされ集団を青と黄緑で囲みました。

黄緑で囲った Rtx-5, Rtx-5MS, XTI-5 の集団は，図 4
などで 11 成分を選択して溶出順を解析した結果で特

徴的であったカラムでした。青で囲んだ他の Type A
カラムの集団と少し離れてプロットされました。 

Type B は下部左側にプロットされ，多くは緑色で

囲んだ集団でしたが液相構造が Type B とは異なる

可能性がある VF-5ms は離れた位置にプロットされ，

この結果でも性質が異なることがわかります。 
Type C の SLB-5 は Type B の集団に近く，性質が

近いことがわかります。 
PCA によって得られた結果は，カラム液相構造の

情報と組み合わせることによって，それぞれカラムを

タイプ毎に明確に分類することができました。 
SIMCA-P+のクラスタリング(HCA)を用いた別のア

プローチによる解析を行って確認しました。HCA では

Single-linkage を選択し，しきい値を 60 付近で設定

して分類し、図 12 に HCA 結果を示しました。HCA に

より性質の近いカラムが色分けで分類されました。こ

の結果を PCA 結果に反映させ，再度 t1-t2 二次元プ

ロット表示した結果を図 13 に示しました。図 11 でカラ

ム液相情報を考慮して分類を考察した結果と同じ分

類結果を得ることができ，それぞれの解析結果の妥

当性を確認することができました。 
 

 

図11 主成分分析(PCA)結果

図12 クラスタリング(HCA)結果

図13 主成分分析(PCA)結果(HCA結果反映)
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洗浄バリデーションをトータルサポートする
島津の分析機器のご紹介

島津コールセンター分析計測事業部
応用技術部

会員制情報サービス｢Shim-Solutions Club｣にご登録下さい。

https://solutions.shimadzu.co.jp/
会員制Web (Solution Navigator) の閲覧など，いろいろな情報サービスが受けられます。

● 0120-131691
●TEL:075-813-1691
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4. まとめ

メーカーや品名の異なる 15 種類の 5%フェニル系カ

ラムについて，農薬一斉分析をモデルとして分離挙

動を評価しました。5%フェニル相当と称されるカラム

液相として，4 種類の液相構造をカラムメーカーから

の公開情報等で確認することができました。15 種類

のカラムを液相構造の違いにより 4 つの液相タイプに

分類し，タイプ毎に溶出順や分離の違いを確認する

ことができました。 

保持指標の結果を多変量解析して得られた分類

結果は，液相タイプによる分類と良く一致しました。

液相タイプの分類に加えて多変量解析（HCA）結果に

より色分けして表現した分類結果を表 6 に示しました。

この結果，同一液相タイプ中でさらに異なる性質の製

品群が分類されました。 

5%フェニル相当と称されるカラムは多くのメーカー

から多数販売されていますが，一般的に液相構造が

異なるものが混在していることや溶出順や分離パタ

ーンが異なることは認識されておらず無用な混乱の

原因になっています。 

文献や分析データ集等のトレースを行う際や，カラ

ム選択時には,基本的に同一のカラムメーカーおよび

品番を選ぶことで分析条件検討が容易になります。

全く同じカラムを選択できない場合には，同一液相構

造を有するカラムを選択することで分離パターンの差

異が少なくなる傾向があります。 

しかし，今回の検討から同じ液相タイプであっても

溶出順や分離が変わる場合があることが確認されて

おり，注意が必要です。これらは製造法の違いにより

石英管内面の不活性度，極性度等が異なるためで

あると考えられます。 

 

カラム製品名をＨＣＡ結果で色分け

VF-5ms

Rtx®-5, Rtx®-5ms, XTI®-5

カラム液相タイプ

forte BPX5

SLB-5ms

DB-5ms, ZB-5ms, Rtx®-5Sil MS, Rxi®-5Sil MS

DB-5, HP-5ms, ZB-5, forte BP5 ,Rxi®-5ms

Type B

Type A

Type C

Type D

表6 使用カラムタイプ分類とクラスター解析結果

＜参考データ＞

検討した全てのカラムでの拡大クロマトグラムを参考データ1～15に付録し，保持指標全データをグラフ化し

た結果を参考データ16として付録しました。
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溶出順と保持指標

＜参考データ1＞
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Application Note No.24
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溶出順と保持指標
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Application Note No.24
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溶出順と保持指標

＜参考データ3＞
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Application Note No.24
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溶出順と保持指標

＜参考データ4＞
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Application Note No.24
Rxi®-5ms
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Application Note No.24
XTI®-5
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＜参考データ7＞



5%フェニル系キャピラリカラムでの分離挙動評価 20

Application Note No.24
BP5

4.0 4.5 5.0 5.5 6.0 6.5 7.0 7.5 8.0 8.5 9.0 9.5 10.0
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

(x10,000,000)

TIC

ﾒ
ﾀ
ﾐ
ﾄﾞ
ﾎ
ｽ

ｼ
ﾞ
ｸ
ﾛﾙ
ﾎ
ﾞｽ E

P
TC

 

ﾌ
ﾞ
ﾁ
ﾚｰ
ﾄ

ｱ
ｾ
ﾌ
ｪｰ
ﾄ

ｲ
ｿ
ﾌ
ﾟﾛ
ｶ
ﾙﾌ
ﾞ

ﾌ
ｪ
ﾉ
ﾌﾞ
ｶ
ﾙﾌ
ﾞ

ｴ
ﾄ
ﾌ
ﾟﾛ
ﾎ
ｽ

ｸ
ﾛ
ﾙ
ﾌﾟ
ﾛ
ﾌｧ
ﾑ

ﾍ
ﾞ
ﾝ
ﾀﾞ
ｲ
ｵｶ
ﾙ
ﾌﾞ

ｶ
ｽ
ﾞ
ｻﾎ
ｽ

α
-B

H
C ﾁ
ｵ
ﾒ
ﾄﾝ

ｼ
ﾞ
ﾒ
ﾁﾋ
ﾟ
ﾝ

β
-B

H
C

γ
-B

H
C ﾃ
ﾙ
ﾌ
ﾞﾎ
ｽ

ﾀ
ﾞ
ｲ
ｱｼ
ﾞ
ﾉﾝ

ﾃ
ﾌ
ﾙ
ﾄﾘ
ﾝ

δ
-B

H
C

ｴ
ﾄ
ﾘ
ﾑﾎ
ｽ

ﾋ
ﾟ
ﾘ
ﾐｶ
ﾙ
ﾌﾞ

ｴ
ﾁ
ｵ
ﾌｪ
ﾝ
ｶﾙ
ﾌ
ﾞ

ﾍ
ﾞ
ﾝ
ﾌﾚ
ｾ
ｰﾄ

ﾒ
ﾁ
ﾙ
ﾊﾟ
ﾗ
ﾁｵ
ﾝ

ﾄ
ﾙ
ｸ
ﾛﾎ
ｽ
ﾒﾁ
ﾙ

ｶ
ﾙ
ﾊ
ﾞﾘ
ﾙ

4.0分～10.4分

10.5 11.0 11.5 12.0 12.5 13.0 13.5 14.0 14.5 15.0 15.5
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

(x10,000,000)

TIC

ﾒ
ﾁ
ｵ
ｶﾙ
ﾌ
ﾞ

ﾌ
ｪ
ﾆ
ﾄﾛ
ﾁ
ｵﾝ

ﾋ
ﾟ
ﾘ
ﾐﾎ
ｽ
ﾒﾁ
ﾙ

ｴ
ｽ
ﾌ
ﾟﾛ
ｶ
ﾙﾌ
ﾞ

ｼ
ﾞ
ｸ
ﾛﾌ

ﾙ
ｱﾆ
ﾄ
ﾞ

ﾍ
ﾞ
ﾝ
ﾁｵ
ｶ
ｰﾌ
ﾞ

ﾏ
ﾗ
ﾁ
ｵﾝ

ｼ
ﾞ
ｴ
ﾄﾌ

ｪ
ﾝｶ

ﾙ
ﾌﾞ

ﾒ
ﾄ
ﾗ
ｸﾛ

-ﾙ
ﾌ
ｪ
ﾝ
ﾁｵ
ﾝ

(Z
)-ｼ

ﾞ
ﾒﾁ
ﾙ
ﾋﾞ
ﾝ
ﾎｽ

ｸ
ﾛ
ﾙ
ﾋﾟ
ﾘ
ﾎｽ

ﾊ
ﾟ
ﾗ
ﾁｵ
ﾝ

ｲ
ｿ
ﾌ
ｪﾝ

ﾎ
ｽ
ｵ
ｷｿ

ﾝ

ﾎ
ｽ
ﾁ
ｱｾ

ﾞ
ｰﾄ

1
ﾎ
ｽ
ﾁ
ｱｾ

ﾞ
ｰﾄ

2

α
-C

V
P

ﾍ
ﾟ
ﾝ
ﾃﾞ

ｨ
ﾒﾀ

ﾘ
ﾝ

ﾋ
ﾟ
ﾘ
ﾌｪ

ﾉ
ｯｸ
ｽ
-Z

 
ｲ
ｿ
ﾌ
ｪﾝ
ﾎ
ｽ

β
-C

V
P

ｷ
ｬ
ﾌ
ﾟﾀ
ﾝ

ｷ
ﾅ
ﾙ
ﾎｽ

ﾄ
ﾘ
ｱ
ｼﾞ
ﾒ
ﾉｰ
ﾙ
1

P
A

P
 

ﾄ
ﾘ
ｱ
ｼﾞ

ﾒ
ﾉｰ

ﾙ
2

ｷ
ﾉ
ﾒ
ﾁｵ

ﾈ
ｰﾄ

ﾊ
ﾟ
ｸ
ﾛﾌ
ﾞ
ﾄﾗ
ｿ
ﾞｰ
ﾙ

ﾋ
ﾟ
ﾘ
ﾌｪ
ﾉ
ｯｸ
ｽ
-E

ﾌ
ﾙ
ﾄ
ﾗﾆ

ﾙ
ﾌ
ﾟ
ﾛ
ﾁｵ
ﾎ
ｽ

ﾄ
ﾘ
ｼ
ｸﾗ

ｿ
ﾞｰ

ﾙ
ﾌ
ﾟ
ﾚ
ﾁﾗ
ｸ
ﾛｰ
ﾙ

p,
p'

-D
D

E

ﾐ
ｸ
ﾛ
ﾌﾞ

ﾀ
ﾆﾙ

ﾌ
ﾙ
ｼ
ﾗｿ

ﾞ
ｰﾙ

ｼ
ﾌ
ﾟ
ﾛｺ

ﾅ
ｿﾞ

ｰ
ﾙ
1

ｼ
ﾌ
ﾟ
ﾛｺ

ﾅ
ｿﾞ

ｰ
ﾙ
2

ｸ
ﾛ
ﾙ
ﾍﾞ

ﾝ
ｼﾞ
ﾚ
ｰﾄ

ﾌ
ｪ
ﾝ
ｽﾙ

ﾎ
ﾁｵ

ﾝ

p,
p'

-D
D

D

ﾒ
ﾌ
ﾟ
ﾛﾆ

ﾙ

10.4分～15.8分

16.0 17.0 18.0 19.0 20.0 21.0 22.0 23.0 24.0 25.0 26.0 27.0 28.0 29.0 30.0
0.00

0.25

0.50

0.75

1.00

(x10,000,000)

TIC

ｴ
ｼ
ﾞ
ﾌｪ

ﾝ
ﾎｽ

ﾌ
ﾟ
ﾛ
ﾋﾟ

ｺ
ﾅｿ

ﾞ
ｰﾙ

1
ﾚ
ﾅ
ｼ
ﾙ

ﾌ
ﾟ
ﾛ
ﾋﾟ

ｺ
ﾅｿ

ﾞ
ｰﾙ

2
ﾃ
ﾌ
ﾞ
ｺﾅ

ｿ
ﾞｰ

ﾙ
ﾃ
ﾆ
ﾙ
ｸﾛ

ｰ
ﾙ

ｶ
ﾌ
ﾟ
ﾀﾎ

ｰ
ﾙ

ｲ
ﾌ
ﾟ
ﾛｼ

ﾞ
ｵﾝ

ｱ
ｾ
ﾀ
ﾐﾌ

ﾟ
ﾘﾄ

ﾞ
E

P
N

 

ﾃ
ﾌ
ﾞ
ﾌｪ

ﾝ
ﾋﾟ

ﾗ
ﾄﾞ

ﾎ
ｻ
ﾛ
ﾝ
ﾋ
ﾟ
ﾘ
ﾌﾟ

ﾛ
ｷｼ

ﾌ
ｪﾝ

ﾒ
ﾌ
ｪ
ﾅｾ

ｯ
ﾄ

ｼ
ﾊ
ﾛ
ﾄﾘ

ﾝ
1

ｼ
ﾊ
ﾛ
ﾄﾘ

ﾝ
2

ﾌ
ｪ
ﾅ
ﾘﾓ

ﾙ

ｱ
ｸ
ﾘ
ﾅﾄ

ﾘ
ﾝ

ﾋ
ﾟ
ﾗ
ｸﾛ

ﾎ
ｽ

ﾋ
ﾞ
ﾃ
ﾙﾀ

ﾉ
ｰﾙ

1
ﾍ
ﾟ
ﾙ
ﾒﾄ

ﾘ
ﾝ
1

ﾋ
ﾟ
ﾘ
ﾀﾞ

ﾍ
ﾞﾝ

ﾍ
ﾟ
ﾙ
ﾒﾄ

ﾘ
ﾝ
2

ｼ
ﾌ
ﾙ
ﾄﾘ

ﾝ
1

ｼ
ﾌ
ﾙ
ﾄﾘ

ﾝ
2

ｼ
ﾌ
ﾙ
ﾄﾘ

ﾝ
3

ｼ
ﾌ
ﾙ
ﾄﾘ

ﾝ
4

ｼ
ﾍ
ﾟ
ﾙﾒ

ﾄ
ﾘﾝ

1
ﾊ
ﾙ
ﾌ
ｪﾝ

ﾌ
ﾟﾛ

ｯ
ｸｽ

ｼ
ﾍ
ﾟ
ﾙﾒ

ﾄ
ﾘﾝ

2
ｼ
ﾍ
ﾟ
ﾙﾒ

ﾄ
ﾘﾝ

3

ｼ
ﾍ
ﾟ
ﾙﾒ

ﾄ
ﾘﾝ

4
ﾌ
ﾙ
ｼ
ﾄﾘ

ﾈ
ｰﾄ

1
ﾌ
ﾙ
ｼ
ﾄﾘ

ﾈ
ｰﾄ

2
ｼ
ﾗ
ﾌ
ﾙｵ

ﾌ
ｪﾝ

ﾋ
ﾟ
ﾘ
ﾐｼ

ﾞ
ﾌｪ

ﾝ
ﾌ
ｪ
ﾝ
ﾊﾞ

ﾚ
ﾚｰ

ﾄ
1

ﾌ
ｪ
ﾝ
ﾊﾞ

ﾚ
ﾚｰ

ﾄ
2

ﾌ
ﾙ
ﾊ
ﾞﾘ

ﾈ
ｰﾄ

1
ﾌ
ﾙ
ﾊ
ﾞﾘ

ﾈ
ｰﾄ

2
ｼ
ﾞ
ﾌ
ｪﾉ

ｺ
ﾅｿ

ﾞ
ｰﾙ

1
ｼ
ﾞ
ﾌ
ｪﾉ

ｺ
ﾅｿ

ﾞ
ｰﾙ

1
ﾃ
ﾞ
ﾙ
ﾀﾒ

ﾄ
ﾘﾝ

1
ﾃ
ﾞ
ﾙ
ﾀﾒ

ﾄ
ﾘﾝ

2

ｲ
ﾐ
ﾍ
ﾞﾝ

ｺ
ﾅｿ

ﾞ
ｰﾙ

15.8分～30.0分

2812ｼﾌﾙﾄﾘﾝ4962450ｲﾌﾟﾛｼﾞｵﾝ772176ﾌﾟﾛﾁｵﾎｽ582001ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ391831ﾃﾌﾙﾄﾘﾝ201235ﾒﾀﾐﾄﾞﾎｽ1

溶出順 成分名 保持指標溶出順 成分名 保持指標溶出順 成分名 保持指標溶出順 成分名 保持指標溶出順 成分名 保持指標溶出順 成分名 保持指標

3178ｲﾐﾍﾞﾝｺﾅｿﾞｰﾙ1142806ｼﾌﾙﾄﾘﾝ3952398ｶﾌﾟﾀﾎｰﾙ762172ﾌﾙﾄﾗﾆﾙ572000(Z)-ｼﾞﾒﾁﾙﾋﾞﾝﾎｽ381829δ-BHC19
3060ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ21132796ｼﾌﾙﾄﾘﾝ2942386ﾃﾆﾙｸﾛｰﾙ752129ﾊﾟｸﾛﾌﾞﾄﾗｿﾞｰﾙ561997ﾌｪﾝﾁｵﾝ371812ﾀﾞｲｱｼﾞﾉﾝ18
3031ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ11122783ｼﾌﾙﾄﾘﾝ1932386ﾃﾌﾞｺﾅｿﾞｰﾙ742128ﾋﾟﾘﾌｪﾉｯｸｽ-E551994ﾒﾄﾗｸﾛ-ﾙ361790ﾃﾙﾌﾞﾎｽ17
3019ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ21112717ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ2922364ﾌﾟﾛﾋﾟｺﾅｿﾞｰﾙ2732112ｷﾉﾒﾁｵﾈｰﾄ541990ｼﾞｴﾄﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ351782γ-BHC16
3009ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ11102712ﾋﾟﾘﾀﾞﾍﾞﾝ912350ﾌﾟﾛﾋﾟｺﾅｿﾞｰﾙ1722106ﾄﾘｱｼﾞﾒﾉｰﾙ2531980ﾏﾗﾁｵﾝ341772β-BHC15

109
108

107

106

105

104

103
102

101

100
99

98

97

90
89

88

87

86

85

84
83

82

81
80

79

78

71
70

69

68

67

66

65
64

63

62
61

60

59

52
51

50

49

48

47

46
45

44

43
42

41

40

33
32

31

30

29

28

27
26

25

24
23

22

21

ｼﾞﾒﾁﾋﾟﾝ

ﾁｵﾒﾄﾝ

α-BHC

ｶｽﾞｻﾎｽ

ﾍﾞﾝﾀﾞｲｵｶﾙﾌﾞ

ｸﾛﾙﾌﾟﾛﾌｧﾑ

ｴﾄﾌﾟﾛﾎｽ

ﾌｪﾉﾌﾞｶﾙﾌﾞ

ｲｿﾌﾟﾛｶﾙﾌﾞ

ｱｾﾌｪｰﾄ

ﾌﾞﾁﾚｰﾄ

EPTC 

ｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽ

2995ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ22700ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ12349ﾚﾅｼﾙ2092ﾄﾘｱｼﾞﾒﾉｰﾙ11980ﾍﾞﾝﾁｵｶｰﾌﾞ176014
2985ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ12685ﾋﾞﾃﾙﾀﾉｰﾙ12341ｴｼﾞﾌｪﾝﾎｽ2090PAP 1974ｼﾞｸﾛﾌﾙｱﾆﾄﾞ172713
2981ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ22649ﾋﾟﾗｸﾛﾎｽ2306ﾒﾌﾟﾛﾆﾙ2090ｷﾅﾙﾎｽ1967ｴｽﾌﾟﾛｶﾙﾌﾞ171912
2951ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ12642ｱｸﾘﾅﾄﾘﾝ2277p,p'-DDD2085β-CVP1961ﾋﾟﾘﾐﾎｽﾒﾁﾙ170511

2930

2888

2884

2856

2855

2849

2839

2830

2824

ﾋﾟﾘﾐｼﾞﾌｪﾝ

ｼﾗﾌﾙｵﾌｪﾝ

ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ2

ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ1

ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ4

ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ3

ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ2

ﾊﾙﾌｪﾝﾌﾟﾛｯｸｽ

ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ1

2611

2610

2585

2575

2566

2549

2502

2469

2461

ﾌｪﾅﾘﾓﾙ

ｼﾊﾛﾄﾘﾝ2

ｼﾊﾛﾄﾘﾝ1

ﾒﾌｪﾅｾｯﾄ

ﾋﾟﾘﾌﾟﾛｷｼﾌｪﾝ

ﾎｻﾛﾝ

ﾃﾌﾞﾌｪﾝﾋﾟﾗﾄﾞ

EPN 

ｱｾﾀﾐﾌﾟﾘﾄﾞ

2268

2258

2237

2236

2215

2208

2190

2190

2181

ﾌｪﾝｽﾙﾎﾁｵﾝ

ｸﾛﾙﾍﾞﾝｼﾞﾚｰﾄ

ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ2

ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ1

ﾌﾙｼﾗｿﾞｰﾙ

ﾐｸﾛﾌﾞﾀﾆﾙ

p,p'-DDE

ﾌﾟﾚﾁﾗｸﾛｰﾙ

ﾄﾘｼｸﾗｿﾞｰﾙ

2085

2082

2075

2065

2062

2042

2037

2024

2002

ｲｿﾌｪﾝﾎｽ

ｷｬﾌﾟﾀﾝ

ﾋﾟﾘﾌｪﾉｯｸｽ-Z 

ﾍﾟﾝﾃﾞｨﾒﾀﾘﾝ

α-CVP

ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ2

ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ1

ｲｿﾌｪﾝﾎｽ ｵｷｿﾝ

ﾊﾟﾗﾁｵﾝ

1958

1957

1915

1914

1905

1878

1865

1864

1840

ﾒﾁｵｶﾙﾌﾞ

ﾌｪﾆﾄﾛﾁｵﾝ

ｶﾙﾊﾞﾘﾙ

ﾄﾙｸﾛﾎｽﾒﾁﾙ

ﾒﾁﾙﾊﾟﾗﾁｵﾝ

ﾍﾞﾝﾌﾚｾｰﾄ

ﾋﾟﾘﾐｶﾙﾌﾞ

ｴﾁｵﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ

ｴﾄﾘﾑﾎｽ

1684

1659

1649

1620

1548

1461

1437

1363

1252

9

7

5

10

8

6

4

3

2

溶出順と保持指標

＜参考データ8＞



5%フェニル系キャピラリカラムでの分離挙動評価 21

Application Note No.24
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溶出順と保持指標

＜参考データ9＞
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Application Note No.24
Rtx®-5Sil MS
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Application Note No.24
Rxi®-5Sil MS
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Application Note No.24
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ｸﾛﾙﾍﾞﾝｼﾞﾚｰﾄ

ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ2

ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ1

ﾌﾙｼﾗｿﾞｰﾙ

ﾐｸﾛﾌﾞﾀﾆﾙ

p,p'-DDE

ﾄﾘｼｸﾗｿﾞｰﾙ

ﾌﾟﾚﾁﾗｸﾛｰﾙ

2067

2066

2063

2048

2045

2031

2026
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β-CVP

ﾋﾟﾘﾌｪﾉｯｸｽ-Z 

ｲｿﾌｪﾝﾎｽ

ﾍﾟﾝﾃﾞｨﾒﾀﾘﾝ

α-CVP

ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ2

ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ1

ｲｿﾌｪﾝﾎｽ ｵｷｿﾝ

ﾊﾟﾗﾁｵﾝ

1949

1942

1914

1904

1901

1872

1859

1841

1833

ﾌｪﾆﾄﾛﾁｵﾝ

ﾋﾟﾘﾐﾎｽﾒﾁﾙ

ｶﾙﾊﾞﾘﾙ

ﾄﾙｸﾛﾎｽﾒﾁﾙ

ﾒﾁﾙﾊﾟﾗﾁｵﾝ

ﾍﾞﾝﾌﾚｾｰﾄ

ｴﾁｵﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ

ﾋﾟﾘﾐｶﾙﾌﾞ

δ-BHC

1675

1663

1641

1613

1542

1439

1432

1362

1247

9

7

5

10

8
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溶出順と保持指標
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2832ｼﾌﾙﾄﾘﾝ4962484ｲﾌﾟﾛｼﾞｵﾝ772188ﾌﾟﾚﾁﾗｸﾛｰﾙ582014ﾌｪﾝﾁｵﾝ391839ｴﾄﾘﾑﾎｽ201254ﾒﾀﾐﾄﾞﾎｽ1

溶出順 成分名 保持指標溶出順 成分名 保持指標溶出順 成分名 保持指標溶出順 成分名 保持指標溶出順 成分名 保持指標溶出順 成分名 保持指標

3238ｲﾐﾍﾞﾝｺﾅｿﾞｰﾙ1142825ｼﾌﾙﾄﾘﾝ3952451ｶﾌﾟﾀﾎｰﾙ762184ﾌﾙﾄﾗﾆﾙ572010ﾍﾞﾝﾁｵｶｰﾌﾞ381821ﾃﾌﾙﾄﾘﾝ19

3095ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ21132818ｼﾌﾙﾄﾘﾝ2942420ﾃﾌﾞｺﾅｿﾞｰﾙ752158ｷﾉﾒﾁｵﾈｰﾄ562009(Z)-ｼﾞﾒﾁﾙﾋﾞﾝﾎｽ371811γ-BHC18

3065ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ11122803ｼﾌﾙﾄﾘﾝ1932408ﾃﾆﾙｸﾛｰﾙ742152ﾊﾟｸﾛﾌﾞﾄﾗｿﾞｰﾙ552002ｼﾞｴﾄﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ361806β-BHC17
3064ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ21112753ﾋﾟﾘﾀﾞﾍﾞﾝ922395ﾚﾅｼﾙ732145ﾋﾟﾘﾌｪﾉｯｸｽ-E541999ｸﾛﾙﾋﾟﾘﾎｽ351805ｼﾞﾒﾁﾋﾟﾝ16

3055ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ11102747ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ2912383ﾌﾟﾛﾋﾟｺﾅｿﾞｰﾙ2722125ｷｬﾌﾟﾀﾝ531995ﾒﾄﾗｸﾛ-ﾙ341804ﾀﾞｲｱｼﾞﾉﾝ15

109
108

107

106

105

104

103
102

101

100
99

98

97

90
89

88

87

86

85

84
83

82

81
80

79

78

71
70

69

68

67

66

65
64

63

62
61

60

59

52
51

50

49

48

47

46
45

44

43
42

41

40

33
32

31

30

29

28

27
26

25

24
23

22

21

ﾃﾙﾌﾞﾎｽ

ﾁｵﾒﾄﾝ

α-BHC
ｶｽﾞｻﾎｽ

ﾍﾞﾝﾀﾞｲｵｶﾙﾌﾞ

ｸﾛﾙﾌﾟﾛﾌｧﾑ

ｴﾄﾌﾟﾛﾎｽ

ﾌｪﾉﾌﾞｶﾙﾌﾞ

ｲｿﾌﾟﾛｶﾙﾌﾞ

ｱｾﾌｪｰﾄ

ﾌﾞﾁﾚｰﾄ

EPTC 
ｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽ

3011ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ22728ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ12374ｴｼﾞﾌｪﾝﾎｽ2112ﾄﾘｱｼﾞﾒﾉｰﾙ21988ｼﾞｸﾛﾌﾙｱﾆﾄﾞ180014
2999ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ22723ﾋﾞﾃﾙﾀﾉｰﾙ12370ﾌﾟﾛﾋﾟｺﾅｿﾞｰﾙ12112ﾄﾘｱｼﾞﾒﾉｰﾙ11987ｴｽﾌﾟﾛｶﾙﾌﾞ175013

2987ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ12691ﾋﾟﾗｸﾛﾎｽ2337ﾒﾌﾟﾛﾆﾙ2106ｷﾅﾙﾎｽ1984ﾏﾗﾁｵﾝ174412

2980ﾌｪﾝﾊﾞﾚﾚｰﾄ12655ﾌｪﾅﾘﾓﾙ2308p,p'-DDD2102PAP 1980ﾒﾁｵｶﾙﾌﾞ170811

2952

2910

2900
2879

2872

2871
2866

2854

2850

ﾋﾟﾘﾐｼﾞﾌｪﾝ

ｼﾗﾌﾙｵﾌｪﾝ

ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ2
ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ4

ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ3

ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ1
ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ2
ﾊﾙﾌｪﾝﾌﾟﾛｯｸｽ

ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ1

2630

2619

2614
2602

2591

2582
2529

2506

2504

ｱｸﾘﾅﾄﾘﾝ

ﾒﾌｪﾅｾｯﾄ

ｼﾊﾛﾄﾘﾝ2
ﾋﾟﾘﾌﾟﾛｷｼﾌｪﾝ

ｼﾊﾛﾄﾘﾝ1
ﾎｻﾛﾝ

ﾃﾌﾞﾌｪﾝﾋﾟﾗﾄﾞ

ｱｾﾀﾐﾌﾟﾘﾄﾞ

EPN 

2293

2282

2263
2259

2227

2227
2224

2213

2191

ﾌｪﾝｽﾙﾎﾁｵﾝ

ｸﾛﾙﾍﾞﾝｼﾞﾚｰﾄ

ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ2
ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ1
ﾐｸﾛﾌﾞﾀﾆﾙ

ﾄﾘｼｸﾗｿﾞｰﾙ

ﾌﾙｼﾗｿﾞｰﾙ

p,p'-DDE
ﾌﾟﾛﾁｵﾎｽ

2092

2088

2079
2068

2064

2064
2059

2020

2014

ﾋﾟﾘﾌｪﾉｯｸｽ-Z 

β-CVP
ｲｿﾌｪﾝﾎｽ

ﾍﾟﾝﾃﾞｨﾒﾀﾘﾝ

α-CVP

ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ2
ﾎｽﾁｱｾﾞｰﾄ1

ﾊﾟﾗﾁｵﾝ

ｲｿﾌｪﾝﾎｽ ｵｷｿﾝ

1975

1958

1946
1929

1927

1900
1887

1877

1861

ﾌｪﾆﾄﾛﾁｵﾝ

ﾋﾟﾘﾐﾎｽﾒﾁﾙ

ｶﾙﾊﾞﾘﾙ

ﾒﾁﾙﾊﾟﾗﾁｵﾝ

ﾄﾙｸﾛﾎｽﾒﾁﾙ

ﾍﾞﾝﾌﾚｾｰﾄ

ｴﾁｵﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ

δ-BHC
ﾋﾟﾘﾐｶﾙﾌﾞ

1702

1685

1660
1631

1561

1466
1441

1374

1259

9

7

5

10

8

6

4

3

2

溶出順と保持指標
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ﾃ
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ﾞ
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ｱ
ｾ
ﾀ
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ﾟ
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ﾞ

E
P
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ﾃ
ﾌ
ﾞ
ﾌｪ

ﾝ
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ﾗ
ﾄﾞ

ﾎ
ｻ
ﾛ
ﾝ

ﾋ
ﾟ
ﾘ
ﾌﾟ

ﾛ
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ﾌ
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ﾒ
ﾌ
ｪ
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ｯ
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ｼ
ﾊ
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ﾝ
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ﾊ
ﾛ
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ﾌ
ｪ
ﾅ
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ｱ
ｸ
ﾘ
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ﾘ
ﾝ

ﾋ
ﾟ
ﾗ
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ﾎ
ｽ

ﾋ
ﾞ
ﾃ
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ﾉ
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1
ﾍ
ﾟ
ﾙ
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ﾘ
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ﾋ
ﾟ
ﾘ
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ﾍ
ﾟ
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ﾌ
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ｼ
ﾍ
ﾟ
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ﾄ
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1
ﾊ
ﾙ
ﾌ
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ﾌ
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ｯ
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ｼ
ﾍ
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ｼ
ﾍ
ﾟ
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ｼ
ﾍ
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ﾄ
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4
ﾌ
ﾙ
ｼ
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ﾈ
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ﾌ
ﾙ
ｼ
ﾄﾘ

ﾈ
ｰﾄ

2
ｼ
ﾗ
ﾌ
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ﾌ
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ﾋ
ﾟ
ﾘ
ﾐｼ

ﾞ
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ﾌ
ｪ
ﾝ
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ﾚ
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ﾌ
ｪ
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ﾊﾞ

ﾚ
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ﾌ
ﾙ
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ｼ
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ﾉ
ｯｸ

ｽ
-Z

 

ｲ
ｿ
ﾌ
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ﾒﾀﾐﾄﾞﾎｽ
ｼﾞｸﾛﾙﾎﾞｽ

EPTC 
ﾌﾞﾁﾚｰﾄ

ｱｾﾌｪｰﾄ
ｲｿﾌﾟﾛｶﾙﾌﾞ
ﾌｪﾉﾌﾞｶﾙﾌﾞ
ｴﾄﾌﾟﾛﾎｽ

ｸﾛﾙﾌﾟﾛﾌｧﾑ

ﾍﾞﾝﾀﾞｲｵｶﾙﾌﾞ
ｶｽﾞｻﾎｽ

α-BHC
ﾁｵﾒﾄﾝ
ｼﾞﾒﾁﾋﾟﾝ

β-BHC

γ-BHC
ﾃﾙﾌﾞﾎｽ
ﾀﾞｲｱｼﾞﾉﾝ

ﾃﾌﾙﾄﾘﾝ

δ-BHC

ｴﾄﾘﾑﾎｽ

ﾋﾟﾘﾐｶﾙﾌﾞ

ｴﾁｵﾌｪﾝｶﾙﾌﾞ

ﾍﾞﾝﾌﾚｾｰﾄ

ﾒﾁﾙﾊﾟﾗﾁｵﾝ
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α-CVP
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ﾋﾟﾘﾌｪﾉｯｸｽ-Z 

ｲｿﾌｪﾝﾎｽ
β-CVP

ｷｬﾌﾟﾀﾝ

ｷﾅﾙﾎｽ

ﾄﾘｱｼﾞﾒﾉｰﾙ1
PAP 

ﾄﾘｱｼﾞﾒﾉｰﾙ2
ｷﾉﾒﾁｵﾈｰﾄ
ﾊﾟｸﾛﾌﾞﾄﾗｿﾞｰﾙ
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ﾌﾟﾛﾁｵﾎｽ

ﾄﾘｼｸﾗｿﾞｰﾙ

ﾌﾟﾚﾁﾗｸﾛｰﾙ

p,p'-DDE
ﾐｸﾛﾌﾞﾀﾆﾙ
ﾌﾙｼﾗｿﾞｰﾙ
ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ1

ｼﾌﾟﾛｺﾅｿﾞｰﾙ2
ｸﾛﾙﾍﾞﾝｼﾞﾚｰﾄ
ﾌｪﾝｽﾙﾎﾁｵﾝ
p,p'-DDD
ﾒﾌﾟﾛﾆﾙ
ｴｼﾞﾌｪﾝﾎｽ

ﾌﾟﾛﾋﾟｺﾅｿﾞｰﾙ1
ﾚﾅｼﾙ

ﾌﾟﾛﾋﾟｺﾅｿﾞｰﾙ2

ﾃﾌﾞｺﾅｿﾞｰﾙ
ﾃﾆﾙｸﾛｰﾙ
ｶﾌﾟﾀﾎｰﾙ
ｲﾌﾟﾛｼﾞｵﾝ

ｱｾﾀﾐﾌﾟﾘﾄﾞ
EPN 

ﾃﾌﾞﾌｪﾝﾋﾟﾗﾄﾞ
ﾎｻﾛﾝ
ﾋﾟﾘﾌﾟﾛｷｼﾌｪﾝ

ﾒﾌｪﾅｾｯﾄ
ｼﾊﾛﾄﾘﾝ1

ｼﾊﾛﾄﾘﾝ2
ﾌｪﾅﾘﾓﾙ
ｱｸﾘﾅﾄﾘﾝ

ﾋﾟﾗｸﾛﾎｽ
ﾋﾞﾃﾙﾀﾉｰﾙ1
ﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ1

ﾋﾟﾘﾀﾞﾍﾞﾝ
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ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ1

ﾊﾙﾌｪﾝﾌﾟﾛｯｸｽ

ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ2
ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ3

ｼﾍﾟﾙﾒﾄﾘﾝ4

ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ1
ﾌﾙｼﾄﾘﾈｰﾄ2
ｼﾗﾌﾙｵﾌｪﾝ

ﾋﾟﾘﾐｼﾞﾌｪﾝ
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ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ1
ﾌﾙﾊﾞﾘﾈｰﾄ2

ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ1
ｼﾞﾌｪﾉｺﾅｿﾞｰﾙ2
ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ1
ﾃﾞﾙﾀﾒﾄﾘﾝ2
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