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１．はじめに

　PCB検査の前処理法であるヘキサンによる溶媒抽出法を用いた操作は複雑で、長時間を要する。そのため、市販の固相カラムを用いた固相抽出法1,2）について検討したので、その結果を報告する。
２．方法
　コンディショニングを行った抽出カラムにPCB添加試料（蒸留水500mlに60mlアセトンおよび1ppmPCBアセトン液1ml添加したもの）を加圧通水し、これを窒素パージで吸引乾燥した。次に十分乾燥した抽出カラムにクリーンアップカートリッジを装着し、下記抽出条件でPCBを抽出し、この抽出液を窒素ガス下で1mlに濃縮し検液とした。分析にはECD検出器付ガスクロマトグラフ装置を用いた。
　抽出条件(1)、条件(2)ともそれぞれ5回実施し、回収率と変動係数（CV%）を評価した。
　　　抽出カラム：abuselut-NEXUS 200mg/6ml（VARIAN社製）　
クリーンアップカートリッジ：ボンドエルートJR-PSA 500mg（VARIAN社製）
通水速度：15ml/min

GC-ECD：G-6800（ヤナコ分析工業㈱）　分離管：2%OV-17(内径3.4mm×２ｍ)
キャリアガス流量：70ml/min　温度：検出器260℃、分離管225℃
　　　抽出条件：条件(1) 1回目10ml、2回目5mlﾍｷｻﾝで抽出しそれぞれ分析
条件(2) 1回目7ml、2回目7mlﾍｷｻﾝで抽出しそれぞれ分析
３．結果と考察

  下表の結果から1回のみの抽出操作ではPCBが抽出カラムに残存し、2回の抽出操作が有効と考えられた。また、条件(1)より条件(2)が高回収率であったが、抽出ﾍｷｻﾝ量や回数を増やしすぎると抽出カラム由来と考えられる妨害ピークが検出された。
回収率と変動係数　　　回収率％　　　変動係数CV%
条件（１）１回目　　64.0　　　　　6.0　　   注1)計は1回目と２回目のクロマトグラ２回目    14.1          5.8　　　　　　フの合計
１・２計    74.8(77.0)     4.9(2.9)   注2）（　）内は1回目、2回目抽出液を
条件（２）１回目    65.0         10.1　　　      合わせて1mlに濃縮した測定値
２回目    23.9         23.8　　　

１・２計   82.2(81.9)      5.1(3.7)
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