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 Nexis GC-2030（230V）およびオーブンインサートを用いた高速昇温に加えて水素をキャリアガスとして用いること
で高い流量でも分離能を損なわずに分析時間を短縮することができます。

 環境省が発表している油汚染対策ガイドラインに基づいてTPH（C6～C44までの沸点範囲の鉱油類）の分析を行うこ
とができます。

はじめに
化学工場やガソリンスタンドなどの土壌中には鉱油類が

蓄積されている場合があります。これらの鉱油類にはベン
ゼンなど毒性の高いものも含まれる可能性があり、その状
況把握と対策を講じる必要があります。環境省が発表して
いる中央環境審議会土壌農薬部会土壌汚染技術基準等専門
委員会報告書「油汚染対策ガイドライン」では油臭や油膜
が生じている土壌や井戸水などの分析について「GC-FID法
によるTPH試験法」（以下ガイドライン法と表記、TPH：
Total Petroleum Hydrocarbon）が記載されています。

本アプリケーションニュースではキャリアガスとして水
素を用いて、ガイドライン法に基づいたTPHの分析を行い
ました。オーブンインサート（P/N：221-85807-41、図1）
を用いた高速昇温により、これまでの測定（アプリケー
ションニュース：No.G251A、No.G247A）に比べて分析時
間を半分以下にすることができました。面積再現性及び検
量線の直線性についてご紹介いたします。

表3 分析条件

Model ：Nexis GC-2030 (230 V) / AOC-30i+s

Injection Volume ：1µL

Injection Temp. ：280 ℃

Carrier Gas ：H2

Split Ratio ：1:20

Carrier Gas Control ：カラム流量 (0.80 mL/min)
Column ：SH-1 Cap. Column (P/N：227-36378-01)

(10 m × 0.18 mm I.D. × 0.40 µm)

Column Temp. ：40 ℃(1 min)→ 110 ℃/min→ 115 ℃→  
70 ℃/min→ 250 ℃→ 55 ℃/min→
320 ℃(8 min)*

Detector ：水素炎イオン化検出器（FID-2030）

Detector Temp. ：330 ℃

Detector gas ：H2 32 mL/min, Air 200ml/min

Makeup gas ：N2 24 mL/min

GC-FID法によるTPH試験法
TPHの分析法にはGC-FID法の他に赤外分光分析法、重量

法などがあげられます。赤外分光分析法と重量法について
は振とう法を用いた場合、操作が簡便といった利点があり
ます。しかし、ガソリンや軽油、残油等の油種判別はでき
ません。一方、GC-FID法では標準軽油と実試料のクロマト
グラムの比較による鉱物油であるか否かの判定や油種の判
別が行えます。

ガイドライン法におけるTPH（ガソリン、軽油、残油）
の溶出範囲を表1に示します。また、いずれの試料の分析で
も油分濃度を求めるため、ASTM標準軽油を用いて検量線を
作成することになっています。同様のTPH分析法が定めら
れているISO 9377-2-2000「溶媒抽出とガスクロマトグラ
フィーを用いたメソッド」との主な相違点については表2を
ご参照ください。

Nexis GC-2030によるTPH高速分析

臼井 慧

ガスクロマトグラフ NexisTM GC-2030

分析条件
分析条件を表3に示します。抽出溶媒である二硫化炭素と

TPHの溶出開始点（ n-C6H14のピーク立ち上がりの0.1分前）
を十分に分離するためにカラムの初期温度を40 ℃に設定し、
スプリット比は20としました。

*Nexis GC-2030（230 V）とオーブンインサートを使用した場合のカラム
オーブン昇温仕様範囲内で分析を行いました。

表1 ガソリン、軽油、残油の溶出範囲

図1 オーブンインサートの外観

炭素範囲 溶出開始点 溶出終了点
ガソリン C6~C12 n-C6H14のピーク

立ち上がり前0.1分
n-C12H26のピーク

軽油 C12~C28 n-C12H26のピーク n-C28H58のピーク

残油 C28~C44 n-C28H58のピーク n-C44H90のピーク
溶出終了後0.1分

試料調製
以下の①、②の試料を調製しました。
① パラフィン混合液
TPHの溶出範囲を調べるためにASTM D2887キャリブレー

シ ョ ン 混 合 液 （ Merck 社 ： 48882 ） を 二 硫 化 炭 素 で
5000ppmに希釈しました。

②検量線試料
ガイドライン法ではASTM標準軽油を用いて低濃度領域と

高濃度領域の2種類の検量線を作成しています。ガイドライ
ン法と同様、ASTM標準軽油（ Merck 社：48873）を二硫化
炭素で希釈し、低濃度領域と高濃度領域の標準試料を作成
しました。

低濃度領域：50, 100, 250, 500, 1000 µg/mL
高濃度領域：250, 500, 1000, 5000, 10000 µg/mL

表2 ガイドライン法とISO規格の比較
ガイドライン法 ISO 9377-2-2000

炭素範囲 C6~C44 C10~C40

抽出溶媒 二硫化炭素 ヘプタン（一例）
検量線の濃度範囲
（µg/mL）

50~1000及び
250~10000

任意
ex.)~1000

分析時間（min） 13 (本稿) 4.2*
妥当性基準 記載なし C40/C20 (面積比) > 0.8
*アプリケーションニュース：01-00355A-JP
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まとめ
キャリアガスとして水素を用い、Nexis GC-2030（230

V）とオーブンインサートによるTPHの高速分析を行いまし
た。TPHの面積再現性RSD%は1%未満となり良好な結果が
得られました。また、検量線の直線性R２は低濃度領域と高
濃度領域でそれぞれ0.9998、0.9996となり、良好な結果と
なりました。分析時間は約13分、オーブン冷却時間は約7分、
平衡化時間は1分、試料導入時間は約2.5分です。したがっ
て分析サイクル時間は約24分となります。オーバーラップ
機能、デュアルシステムを用いることでさらにスループッ
トを高めることができます。オーバーラップ機能の詳細に
ついてはアプリケーションニュース：01-00355A-JPをご参
照ください。

01-00613-JP

Nexisは株式会社 島津製作所またはその関係会社の日本およびその他の国における商標です。

面積再現性と検量線
500 µg/mLの検量線試料において7回測定を行いました。

面積値再現性RSD%は1％未満となり良好な結果となりまし
た（表4）。次に検量線試料を測定し、検量線を作成しまし
た。検量線の直線性R２は低濃度領域と高濃度領域でそれぞ
れ0.9998、0.9996となりました（表5、図3）。

濃度
(µg/mL)

ASTM標準軽油
平均面積値

50 58279
100 119940
250 302113
500 588614

1000 1149684

濃度
(µg/mL)

ASTM標準軽油
平均面積値

250 281172
500 576964

1000 1134803
5000 5899932

10000 12321625

図3 ASTM標準軽油の検量線（n=4、左：低濃度領域、右：高濃度領域）

No. 面積値
1 573,412
2 577,405
3 567,724
4 574,824
5 575,295
6 575,186
7 570,244

平均 573,441
RSD% 0.583

表5 ASTM標準軽油の平均面積値
（n=4、左：低濃度領域、右：高濃度領域）

表4 ASTM標準軽油（500 µg/mL）の面積再現性（n=7）

図2 ASTM標準軽油（黒色）とキャリブレーション混合液（赤色）のクロマトグラム
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溶出範囲の決定
TPHの溶出範囲を調べるためにキャリブレーション混合

液とASTM標準軽油を測定しました。得られたクロマトグラ
ムから二硫化炭素のみを測定したクロマトグラムを差し引
き、バックグランドの補正を行いました。結果を図2に示し
ます。
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