
 

 

               土 壌 試 料  1 0 g  

 

                        1 m g / l の 標 準 物 質 5 0 0μ l ( 5 0 0 n g )添 加  

             

                固 /液 振 盪 抽 出   ア セ ト ン 2 5 m l、 1 0 分 間  

                    ・ A u t o  M i x e r  で 行 う  

   こ の 操 作 を         超 音 波 抽 出    1 0 分 間  

    3 回 行 う  

                  遠 心 分 離     3 0 0 0 r p m 、 1 0 分 間  

  

                  上 澄 み 液     5 0 0 m l  o r  1 L  分 液 漏 斗  

                                                 

                        5％ N a C l 水 溶 液 2 5 0 m l   

 

                液 /液 振 盪 抽 出   ヘ キ サ ン 2 5 m l 5 分 間 ( 2 回 抽 出 ) 

 

                 ヘ キ サ ン 層  

                    ・ 脱 水 (無 水 硫 酸 ナ ト リ ウ ム 適 量 )  

                濃         縮    5 m l  

                                        ・ ロ ー タ リ ー エ バ ポ レ ー タ ー ( 4 0℃ ) 

濃 縮 後 、 フ ロ リ ジ ル に     S e p - P a k フ ロ リ ジ ル  

通 し た 後 の 溶 出 液             ・ ア セ ト ン 2 0 m l、 ｎ － ヘ キ サ ン 1 0 m l で  

                     コ ン デ ィ シ ョ ニ ン グ  

                ･  5％ エ チ ル エ ー テ ル 含 有 n－ ヘ キ サ ン 2 0 m l 

                     5 m l / m i n で 溶 出  

 S e p -P a k  d r y  

                    ・ ｎ － ヘ キ サ ン 1 0 m lで コ ン デ ィ シ ョ ニ ン グ  

                    ・ フ ロ リ ジ ル カ ー ト リ ッ ジ と 直 結 す る  

                 溶    出    液   

                                      ・ 1 0 0 m l ビ ー カ ー  

                    ・ 還 元 銅  5～ 1 0 g 添 加 し て お く  

                ろ         液  

           

                濃         縮      数 m l 濃 縮 試 験 管 に 移 す  

・  ロ ー タ リ ー エ バ ポ レ ー タ ー  

 

                乾         固   窒 素 気 流 下  

                          

                        0 . 1 m g / l の 内 部 標 準 物 質 5 0 0μ l 添 加  

                         

                  G C / M S     1μ l 注 入  

図 2 分析法フローチャート 

バックグラウンド地域における土壌中の有機塩素系農薬の測定 
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1．はじめに 

1970年代前半に先進国において BHC等の難分解性有機

塩素系農薬の生産及び使用が禁止された．これらの化学物

質は残留性及び生物濃縮性が高く，極微量でもヒト及び生

態系へ悪影響を及ぼすことが懸念されている．また，大気

中の長距離輸送等により地球規模で拡がり，四半世紀を経

過した現在もなお環境中で検出されている．北海道におい

てもバックグラウンド湖沼である摩周湖水中から BHC 類

が検出されており，周辺地域の土壌へも沈着・蓄積してい

ることが考えられる．本研究では土壌中有機塩素系農薬類

の定量的評価を目的とし，測定法の検討を行った．また，

その結果に基づき北海道弟子屈町美羅尾山 (図 1)で採取し

た土壌試料の試験分析を行った． 

                 

2．方法 

分析法は，環境庁による外因性内分泌撹乱物質調査暫定

マニュアル(底質)に従った．ただし，平尾ら 1)の報告に基づ

き方法を簡略化した．すなわち，クリーンアップには

Sep-Pak フロリジルカートリッジを，脱水には Sep-Pak 

dryカートリッジを用いた分析法の検討を行った． 

分析法のフローチャートを図 2に示す．土壌試料をガス

クロマトグラフ－質量分析装置(GC/MS)で分析し，ブラン

ク試験及び添加回収試験を行った．文献調査及び試験分析

より GC/MS の分析条件は表 1のように定めた．定量には

絶対検量線法を用いた．また，検討結果に基づいて実際の

土壌試料を用いた試験分析を行った． 

 

3．結果及び考察 

 ブランク試験の結果，測定対象 16 成分全てについて操

作ブランクは検出されなかった．添加回収試験は，クリー

ンアップ後の溶出溶媒混合比及び溶媒量，濃縮率を変更し 

キーワード バックグラウンド地域 土壌 有機塩素系農薬 
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図 1 サンプリング地点 
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繰り返し行い，回収率の向上を図った．その結果，

16 成分中 9成分で 71～108％の良好な回収率が

得られた(表 2)．また，この 9成分における相対

標準偏差(RSD)も 20％以内で，比較的再現性良

く測定できるようになった．これを基に，採取し

た土壌試料を試験分析したところ，β -BHCが乾

燥土壌 1g 当り 0.5ng 程度，4､4'-DDE 及び 4､

4'-DDDが各々乾燥土壌 1g当り 0.1ng 程度検出

された．これはオーストラリア北クインズランド

におけるJ.E.CAVANAGHら 2)の結果とほぼ同程

度であった．また，環境庁による平成 10年度環

境ホルモン緊急全国一斉調査においても土壌中

からβ-BHC，4､4'-DDE及び 4,4'-DDDが検出さ

れている．β -BHCは殺虫性はないが，代謝を受

けにくく，環境や動物体の中では最も残留蓄積し

やすい異性体である 3)．また佐々木ら 4)は，

4,4'-DDE及び 4,4'-DDDは 4,4'-DDTの分解生成

物であり，わが国では DDTの使用が規制されて

から 10年以上経過していることから，環境中に

残留した DDT はほとんど代謝され，DDE 及び

DDDに分解していると報告している．従って本

方法によりほぼ妥当な結果が得られたと考えら

れる．  

 

4．結論 

本方法により有機塩素系農薬 16成分中 9成分

で良好な回収率を得られた．また，実際の土壌試

料を試験分析した結果，β-BHC，4,4'-DDE，

4,4'-DDD が検出され，本方法によるバックグラ

ウンド土壌中の有機塩素系農薬の測定が可能で

あった．今後，測定を重ねるとともに回収率が低

い成分について検討を重ねたい．  
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表 2 回収率及び相対標準偏差 

(※:回収率が良好であった成分) 

 
GC：G-5000M(日立)      MS：M-7200(日立) 

Column：J&W社製 122-5532 DB5-MS 

(5%Phenyl Methyl Silicone 30m×0.25mm×0.25m) 

Oven：80℃(1min)→15℃/min→210℃(0min)→3℃/min→250℃ 

Carrier gas：He             Head Pressure：100kPa 

Inject：Splitless  1μl   Purge time： 1min 

Inject Temp．：250℃     Interface Temp．：250℃ 

Ion Source Temp．：180℃    Ionization Energy：70eV 

Emission Current：30μA    EI Scan Range：40‐450 

ASC：8000 

表１ GC/MS分析条件 
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