
ガラス細管熱分解法によるプラスチック、ゴムの分析 

（原理と分析事例の紹介） 
                                                                               材料技術部門 

 ガラス細管を用いてプラスチックやゴムの熱分解を行い、得られた熱分解物を赤外分析により、また熱

分解ガスを固相マイクロ抽出を介してガスクロマトグラフ質量分析(以後GC/MS と略します。) を行うこと

で、種々のプラスチックやゴムを同定する方法を開発しました。 

■ ガラス細管熱分解と分析の原理 

1)ガラス細管熱分解－赤外分析 

 ガラス細管は、先端細管部内径 1mmのパスツー

ルピペットの途中部分をらせんに折り曲げたも

のです。図１にガラス細管及び赤外分析での熱分

解物の採取状況を示します。 

 熱分解は以下の手順で行います。①細かく切っ

た試料をガラス細管に入れ、管の先端から 1cmぐ

らいの位置にセットします。②管の先端に KRS-5

などの窓板をあてます。③試料のある部分を下か

らライターの炎であぶり、試料を熱分解させます。

図２に熱分解の状態を示します。 

ガラス細管が細く、試料も小さいためライター

程度の炎でも分解は瞬時に起こります。発生した

分解ガスは、管の先端に押し当てた窓板に当たっ

て凝縮します。得られた凝縮物（熱分解物）は顕

微透過法で測定します。 
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図２ ガラス細管熱分解による熱分解物の採取

状況 

 

2)ガラス細管熱分解－GC/MS 

 細管は赤外分析と同じものを使用します。図３

に GC/MS でのガラス細管熱分解により発生した

熱分解ガスの採取状況を示します。 

 熱分解ガスの採取は以下の手順で行います。①

試料を装填したガラス細管の先端部分を、80℃に

予熱したバイアル瓶内に入れて、試料の直下から

市販のライターの炎を当てて試料を熱分解させ

ます。②発生した熱分解ガスは、バイアル瓶内に

放出されます。③その後、速やかに蓋をして、専

用の加熱ブロック(80℃)にセットし、上部より固

相マイクロ抽出ニードルをセプタムを通して瓶

内に突き入れてニードル内部のファイバーを突

き出し、瓶内の熱分解ガスを 5分間吸着させます。

④吸着後、GC/MS の注入口にて脱着させ、分析を

行います。 

 

図３ ガラス細管熱分解による熱分解ガスの分析
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■分析事例 1｢ゴム状異物の分析｣ 

 ゴム状異物の分析を行いました。図４に得られ

た赤外吸収スペクトルを示します。ウレタンゴム

に似たピークが確認されますが、シリカのピーク

が大きく、そのままでは定性は困難でした。 

ガラス細管熱分解を行った結果、シリカによる

妨害のない熱分解物のスペクトルを得ることが

できました。解析の結果、2250cm-1付近にウレタ

ンゴムの熱分解物の特徴的なイソシアネートピ

ークが確認でき、ゴム状異物はウレタンゴムであ

ることが判明しました。 

 

■分析事例 2｢劣化プラスチックの解析｣ 

加熱劣化したプラスチックは赤外吸収スペクト 

試料 

試料 

ガラス細管 



Wavenumber(cm-1)

3750 3500 3250 3000 2750 2500 2250 2000 1750 1500 1250 1000

A
bs

or
ba

nc
e(

-)

ウレタンゴム（プレス直接測定）

 シリカ（アエロジル）

ウレタンゴム（ガラス細管内熱分解物）

図４ ウレタンゴムの直接測定と熱分解物の赤 

外吸収スペクトルの比較 
 
ルが変化するため、標準状態のスペクトルによる

定性は難しいことがあります。特に、加熱劣化し

たポリエチレンは、元のスペクトルと大きく変化

してしまうため、同定が困難です。完全に炭化し

たものは無理ですが、ある程度の炭化までであれ

ば、ガラス細管熱分解により、もとの樹脂の熱分

解物を反映したスペクトルを得ることができます。

図 5は、加熱劣化させたポリエチレンと加熱前の

それぞれのガラス細管熱分解物を比較したもので

す。大きく異なるスペクトルであっても、熱分解

物により推定することが可能です。 
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図５ ポリエチレンの熱劣化前後の試料と熱分

解物の赤外吸収スペクトルの比較 

 

■誘導体化と誘導体化法による PETの分析 

 ガラス細管による熱分解ガスの多くは樹脂の構

造を反映していますが、PET や PBT のようなポリ

エステル等いくつかの樹脂では、熱分解が制御で

きず、樹脂構造を反映した熱分解ガスが得られな

い場合があります。 

 そこで、加熱時の分解を誘導体化によりコント

ロールすることで、同定を可能にしました。図６

に誘導体化の前処理手順を示します。前処理され

た試料をガラス細管で熱分解することで、加熱分

解時に誘導体化が誘起され、熱に不安定な構造が

保護されることで樹脂構造を反映した分解ガスが

得られます。 

 図７に誘導体化処理の有無による PETの熱分解

ガスのトータルイオンクロマトグラムを示します。

誘導体化を行わない場合、安息香酸、安息香酸メ

チル等が確認されます。PET由来ではありますが、

基本構造であるテレフタル酸は壊れてしまい確認

できません。一方、誘導体化処理したものはカル

ボン酸の一方が切れる前にメチル化されてテレフ

タル酸ジメチルとして検出されることで同定が可

能となります。 

 

図６ 誘導体化の前処理手順 

 

6 .0 0 8 .0 0 1 0 .0 0 1 2 .0 0 1 4 .0 0 1 6 .0 0 1 8 .0 0 2 0 .0 0 2 2 .0 0 2 4 .0 0 2 6 .0 0 2 8 .0 0 3 0 .0 0
0

2 0 0 0 0 0 0

4 0 0 0 0 0 0

6 0 0 0 0 0 0

8 0 0 0 0 0 0

   1 e + 0 7

 1 .2 e + 0 7

 1 .4 e + 0 7

 1 .6 e + 0 7

T im e - - >

ｱ ﾊ ﾞ ﾝ ﾀ ﾞ ﾝ ｽ

T I C : P E T .D

 

6 .0 0 8 .0 0 1 0 .0 0 1 2 .0 0 1 4 .0 0 1 6 .0 0 1 8 .0 0 2 0 .0 0 2 2 .0 0 2 4 .0 0 2 6 .0 0 2 8 .0 0 3 0 .0 0
0

1 0 0 0 0 0 0

2 0 0 0 0 0 0

3 0 0 0 0 0 0

4 0 0 0 0 0 0

5 0 0 0 0 0 0

6 0 0 0 0 0 0

7 0 0 0 0 0 0

8 0 0 0 0 0 0

T im e - - >

ｱ ﾊ ﾞ ﾝ ﾀ ﾞ ﾝ ｽ

T I C : P E T _N T 1 0 .D

 

保持時間(min) 

図７ PET の熱分解ガスのトータルイオンクロマ

トグラム比較(上：誘導体化処理なし、下：

誘導体化処理あり) 
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