
昨今、地球環境保全の課題として、脱炭素社会すなわちカーボンニュートラルへの取り組みが進められており、二酸化炭素をはじめとする温室効果

ガスの削減を強化する必要がある。その中でも、鉄鋼や化学などの素材産業では、現在の製造工程で石炭や石油を多く使用するため、大量のCO2が排

出されることから、特に製鉄プロセスでは、水素の活用が期待されている。一方で、鉄鋼材中に吸収された水素による鉄鋼材の強度が低下する水素脆化

も課題として存在しており、これらの取り組みの際には、鉄鋼在中の水素の存在を確認する分析技術が必要となる。

そこで、熱分解装置を用いて鉄鋼片を加熱した際に発生する水素を直接質量分析計で検出するダイレクト‐EGAMS法を用いた分析例を紹介する。
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はじめに

測定条件

試料には、市販の鉄鋼ピン（7.9ppmの水素含有品）を用いた。測定には熱分解装置であるマルチショットパイロライザー（EGA/PY‐3030D フロンティア

ラボ社製）をGC‐QMS (JMS‐Q1600GC UltraQuad™ SQ‐Zeta, 日本電子製)に接続したシステムを用いた。

試料は、加熱炉において、50℃から1050℃までを毎分40℃で昇温され、水素をはじめとする発生ガスは、GCオーブン内に接続されたフューズドシリカ

製のキャピラリーブランクチューブ（長さ2.5m, 内径0.25mm）にスプリット比４：１の比率で導入、さらにクロマト分離されることなく、直接質量分析計で検出

された。熱分解 GC/MS測定の詳細条件をTable 1に示す。

結果と考察

JMS-Q1600GC UltraQuadTM SQ-Zeta

ダイレクト‐EGAMS法による鉄鋼片中の水素分析

関連製品： 質量分析計 (MS)

Figure 1  Extracted ion chromatogram（EIC） and Mass spectrum of Hydrogen 

Table 1  Measurement condition
MS
イオン源温度 250℃
インターフェース温度 280℃
イオン源 EI/PI共用イオン源
イオン化法 EI法 (70 eV, 50 µA)
測定モード Scan (m/z  2 - 50)

Py
サンプル量 EI: 73.3~131.0mg
熱脱着温度 50℃→40℃/分→1050℃(5分保持）
アタッチメント オートショットサンプラー（AS-1020Eﾌﾛﾝﾃｨｱﾗﾎﾞ社製
GC

カラム フューズドシリカ製のキャピラリーブランクチューブ
2.5 m×0.25 mm I.D.

注入口温度 300℃
オーブン昇温条件 300℃ (一定）
注入モード Split 4:1
キャリアガス He, 2.5 ml/min（Constant Flow）

鉄鋼ピン（水素7.9ppm含有）のダイレクト‐EGAMS測定結果を、Figure 1に示した。上段が水素をトレースしたm/z2の抽出イオンクロマトグラム（EIC）、

下段が保持時間約5分~20分の間の平均マススペクトルである。EICの横軸のスケールには、保持時間と共に試料の加熱温度も示している。

EICより、加熱温度約250℃から約450℃にかけて1段階目、そして約450℃から約850℃の範囲で約600℃をピークトップとした2段階の温度領域でそれぞ

れ水素の検出と思われるプロファイルが確認された。


計画書（PETボトル編）



						依頼測定実施計画書 イライ ソクテイ ジッシ ケイカクショ

				氏名 シメイ		小野寺　潤 オノデラ ジュン				注意事項 チュウイ ジコウ

				タイトル		東洋製缶様のPY-GC/MSによるPETボトルからの発生ガスの定性分析 トウヨウセイカン サマ ハッセイ テイセイ ブンセキ

				目的 モクテキ		アプリノート作成　・　販促資料作成　・　応研評価　・　基礎検討　・　特許　・　教育
その他（　　　　　依頼測定　　　　　　　　） サクセイ ハンソク シリョウ サクセイ キソ ケントウ トッキョ キョウイク タ イライ ソクテイ

				目的詳細 モクテキ ショウサイ		・Q1600GCの商談における装置性能の評価のために競争力のあるデータを取得する。
・PyｰGC/MSにおけるダブルショット分析でプラスチック製品の添加剤や高分子自身の分析を行った際の検出ピークに関して、ライブラリー検索では絞り切れない成分をより高精度に定性が行えるようなデータを取得する。
・サンプルは一任されるため、販促効果の高いサンプルを選出する。
・お客様の主要製品であるPETボトルを検討する。
・サンプル概要：PETボトルの種類=飲み物の種類の比較
　　①コーラ（かたいやつ）、②いろはす（リサイクルでやわらかいやつ）、③綾鷹ホット、④紅茶花伝ホット
・PIによる分子イオン情報を合わせることによる定性情報の充実をアピールする。
・msFine iQでの解析を行い、定性解析ソフトによる競合他社との差別化を行う。
・2検体比較解析を用いてさらなる差別化も行う。 ショウダン ソウチ セイノウ ヒョウカ キョウソウリョク シュトク ブンセキ セイヒン コウブンシ ジシン サイ ケンシュツ カン コウセイド テイセイ オコナ シュトク イチニン ハンソクコウカ タカ センシュツ キャクサマ シュヨウセイヒン カイセキ オコナ テイセイカイセキ キョウゴウ タシャ サベツカ オコナ ケンタイヒカク カイセキ モチ サベツカ オコナ				箇条書きで、

				評価の進め方 ヒョウカ スス カタ		1.  ダイレクトEGA測定（n=1）
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)コーラの測定、(4)いろはすの測定、(5)綾鷹ホットの測定、(6)紅茶花伝ホットの測定
2．定性解析と熱脱着及び熱分解温度の確認
3．ダブルショットモードへの変更
(1)カラム交換、(2)カラムの焼き出し、(3)測定パラメータ設定
4．ダブルショットモードによるEI測定（n=5）
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)コーラの測定、(4)いろはすの測定、(5)綾鷹ホットの測定、(6)紅茶花伝ホットの測定
5．ダブルショットモードによるP測定（n=3）
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)コーラの測定、(4)いろはすの測定、(5)綾鷹ホットの測定、(6)紅茶花伝ホットの測定
6、アルカンのEI測定（n=1）
7．msFine-iQによる定性解析（2検体比較含む）
8．Q1500GCの有効性をアピールするデータ解析と報告書の作成 ソクテイ ソクテイ セイノウカクニン ソクテイ ソクテイ ソクテイ アヤタカ ソクテイ コウチャカデン ソクテイ テイセイカイセキ ソクテイ ソクテイ ケンタイヒカク フク				目的を達成するために、大きく振るパラメータを記載。 モクテキ タッセイ オオ フ キサイ

				期待される結果 キタイ ケッカ		1. EI測定のクロマトグラムの波形と分離が良好であること。
2. 辛味成分が明瞭に検出できること。
3. EIのマススペクトルがNISTと相関が良好であること。
4. PI測定で分子イオンの検出ができること。
5. msFine-iQの有効性を示すことができる。 ハケイ ブンリ リョウコウ カラミセイブン メイリョウ ケンシュツ ソウカン ソクテイ				目的詳細に対応するように具体的に。（できれば数値を入れる。）

				期間 キカン		2022年07月19日~08月31日

						長期の実験でマイルストーンや実験を中断する条件などがあればあらかじめ記載。 チョウキ ジッケン

				共有の範囲　 キョウユウ ハンイ		上長確認　・　G内　・　部内 ジョウチョウ カクニン ナイ ブナイ

				アウトプット書式 ショシキ		学会発表　・　アプリノート　・　販促資料　・　技術報告書　・　応研評価報告書
その他（　　　　　　依頼測定結果報告書　　　　　） ガッカイ ハッピョウ ハンソク シリョウ ギジュツ イライ ソクテイ ケッカ ホウコクショ



				実験準備 ジッケン ジュンビ

				サンプル		お弁当抗菌シート①～③ ベントウ コウキン

				装置 ソウチ		Agilent 8890/JMS-Q1600GC(RD1FｰR)				号機も記載すること ゴウキ キサイ

				アタッチメント		PY-3030/オートショットサンプラー				型式も記載すること カタシキ キサイ

				ソフトウェア		ESCRIME、msFineAnalysis-iQ

				その他 タ		PY温度：EGA測定で確認

スプリット比：10~50:1
カラム：DB-5ms相当（30m、内径0.25mm、膜厚0.25μm）
オーブン温度：50℃（1分保持）-毎分20℃-330℃（5分保持）
キャリア-ガス：毎分1.0mL（コンスタントフロー）
スキャンレンジ：m/z29~800 オンド ソクテイ カクニン ヒ ソウトウ ナイケイ マクアツ オンド フン ホジ マイフン フン ホジ マイフン				カラムの種類など、特別なものを使用する場合は、記載する。







検出成分の定性結果と概要（Ag-絵なし1st）

				検出成分の定性結果と概要



				Ag-絵無し-1st

				ID		RT		定性解析結果 テイセイカイセキ ケッカ				組成式 ソセイシキ		構造式 コウゾウシキ		概要 ガイヨウ		重要性 ジュウヨウ セイ		面積		CAS#		類似度		Lib. RI [iu]		ΔRI [iu]		同位体マッチング

				001		1.49		Carbon dioxide				C O2						C		3371378		124-38-9		923		153		334		1.00

				002		1.78		Pentane		ペンタン		C5 H12				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		2651511		109-66-0		844		500		43		0.99

				003		2.02		1-Pentene, 2-methyl-		2-メチル-1-ペンテン		C6 H12				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		1818270		763-29-1		894		580		9		0.98

				004		3.04		Heptane, 4-methyl-		４－メチルヘプタン		C8 H18				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		1257514		589-53-7		898		767		17		0.90

				005		3.68		2,4-Dimethyl-1-heptene		2，4－ジメチル―1－へプテン		C9 H18				・ポリプロピレンの熱分解生成物の主成分 ネツブンカイセイセイブツ シュセイブン		B		5926482		19549-87-2		894		836		12		0.99

				006		6.12		1-Nonene, 4,6,8-trimethyl-		４，６，８－トリメチルー１－ノネン		C12 H24				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		518616		54410-98-9		796		846-1178		0		N/A

				007		6.16		1-Nonene, 4,6,8-trimethyl-		４，６，８－トリメチルー１－ノネン		C12 H24				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		620648		54410-98-9		790		846-1178		0		0.60

				008		8.33		2-Methyl-Z-4-tetradecene		２，４，６，８－テトラメチルー１-ウンデセン		C15 H30				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		1557930		-		715		1290-1622		0		N/A

				009		8.41		2-Methyl-Z-4-tetradecene		２，４，６，８－テトラメチルー１-ウンデセン		C15 H30				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		1061845		-		696		1290-1622		0		N/A

				010		8.48		1-Pentadecene		２，４，６，８－テトラメチルー１-ウンデセン		C15 H30				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		1628147		13360-61-7		741		1492		169		N/A

				011		12.18		2-Methyl-E-7-hexadecene				C17 H34				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		897468		64183-52-4		717		1489-1821		0		N/A

				012		12.40		2-Methyl-E-7-hexadecene				C17 H34				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		435339		64183-52-4		723		1489-1821		0		N/A

				013		12.66		4,8,12,16-tetraoxaeicosan-1-ol		グリコール系化合物 ケイ カゴウブツ		C16 H34 O5				・抗菌性を持たせるための添加剤か？ コウキンセイ モ テンカザイ		A		3563072		-		797		1777-2539		0		-

				014		14.04		Benzene, 1,1'-methylenebis[4-isocyanato-		MDI		C15 H10 N2 O2						B		896890		101-68-8		900		2092		32		0.98

				015		14.32		4,8,12,16-tetraoxaeicosan-1-ol		グリコール系化合物 ケイ カゴウブツ		C16 H34 O5				・抗菌性を持たせるための添加剤か？ コウキンセイ モ テンカザイ		A		1950158		-		773		1777-2539		0		-

				016		14.45		Octadecanoic acid		ステアリン酸 サン		C18 H36 O2				・ポリプロピレン樹脂の滑剤として使用されているものと推測。 ジュシ カツザイ シヨウ スイソク		A		1515385		57-11-4		899		2172		42		0.83

				017		15.32		4-Hexadecylmorpholine		４－ヘキサデシルモルフォリン		C20 H41 N O				？		A		476155		25727-91-7		951		2295		17		0.67

				018		15.88		4,8,12,16-tetraoxaeicosan-1-ol		グリコール系化合物 ケイ カゴウブツ		C16 H34 O5				・抗菌性を持たせるための添加剤か？ コウキンセイ モ テンカザイ		A		7098519		-		745		1777-2539		0		-

				019		16.01		Dehydroabietic acid		デヒドロアビエチン酸 サン		C20 H28 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。
・シート表面の粘着剤として使用されているものと推測される

・製紙、インキ、化粧品、薬品(殺虫剤など)の有機合成原料として ヒョウメン ネンチャクザイ シヨウ スイソク		B		743422		1740-19-8		869		2457		54		0.81

				020		16.45		Morpholine, 4-octadecyl-		４－オクタデシルモルフォリン		C22 H45 N O				？		A		4926878		16528-77-1		948		2130-2892		0		0.77

				021		17.23		Dimethyl 3,6,9,12,15,18-hexaoxaicosane-1,20-dioate		グリコール系化合物 ケイ カゴウブツ		C16 H30 O10				・抗菌性を持たせるための添加剤か？ コウキンセイ モ テンカザイ		A		5260353		-		666		2021-2783		0		-

				022		19.26		2-(Decanoyloxy)propane-1,3-diyl dioctanoate				C29 H54 O6						B		1118495		33368-87-5		922		3138		56		-

				023		20.03		2-(Octanoyloxy)propane-1,3-diyl bis(decanoate)				C31 H58 O6						B		1279195		33368-86-4		924		3310		41		-

				024		20.54		Phenol, 2,4-bis(1,1-dimethylethyl)-, phosphite (3:1)		アルカノックス240		C42 H63 O3 P				・高分子材料や熱可塑性樹脂の加工中に、過酸化物による酸化劣化を効果的に低減する、非常に効率的な有機リン酸系酸化防止剤。 食品接触用途での使用について幅広い FDA 承認を受けている。		A		9913326		31570-04-4		928		3397		7		0.98

				025		21.36		Tris(2,4-di-tert-butylphenyl) phosphate		トリス（2,4-ジ-t-ブチルフェニル）ホスフェート		C42 H63 O4 P				・食品用ポリエチレンで使用されている酸化防止剤。
・ホスファイト系酸化防止剤の中でも特に耐加水分解性に優れる。		A		9568602		95906-11-9		893		3582		15		-





				総括 ソウカツ

				1		ポリプロピレン樹脂に用いられる典型的な酸化防止剤であるAlkanox240 を検出。熱脱着成分の主成分であった。 ジュシ モチ テンケイテキ サンカボウシザイ ケンシュツ ネツ ダッチャク セイブン シュセイブン

				2		さらに、食品用のプラスチック材料で使用される代表的な酸化防止剤である「トリス（2,4-ジ-t-ブチルフェニル）ホスフェート」も検出された。

				3		複数のグリコール系化合物が検出された。抗菌効果を持たせるための添加剤か？ フクスウ ケイ カゴウブツ ケンシュツ コウキンコウカ モ テンカザイ

				4		オクタデシルモルフォリンが一定量検出されたが、目的は不明。 イッテイリョウ ケンシュツ モクテキ フメイ

				5		ポリプロピレンの熱分解生成物も低分子領域で検出された。 ネツブンカイ セイセイブツ テイブンシリョウイキ ケンシュツ

				6		用途は不明であるが、トリカプリン系の化合物群も複数検出された ヨウト フメイ ケイ カゴウ ブツ グン フクスウ ケンシュツ

				7		2ndショットのデータからは、典型的なポリプロピレン熱分解生成物が検出された。 テンケイテキ ケンシュツ





検出成分の定性結果と概要（辛味-絵なし1st）

				検出成分の定性結果と概要



				辛味-絵無し-1st

				ID		RT		定性解析結果 テイセイカイセキ ケッカ				組成式 ソセイシキ		構造式 コウゾウシキ		概要 ガイヨウ		重要性 ジュウヨウ セイ		面積		CAS#		類似度		Lib. RI [iu]		ΔRI [iu]		同位体マッチング

				001		3.70		2,4-Dimethyl-1-heptene		2,4-ジメチル-1-へプテン		C9 H18						C		1363112		19549-87-2		879		836		14		-

				002		3.81		Allyl Isothiocyanate		アリルイソチオシアネート		C4 H5 N S				・無色の油状液体で、マスタードやワサビなどの辛味成分。
・本抗菌シートのまさに辛味成分である。
・沸点：148-154 °Cと高めであるが、加熱脱着時にカラム先端での保持が不十分であるため、マイクロジェットによるトラップが必要。 ホン コウキン カラミセイブン フッテン タカ カネツダッチャク ジ センタン ホジ フジュウブン ヒツヨウ		A		8629903		57-06-7		970		885		25		0.97

				003		4.97		Phenol		フェノール		C6 H6 O						C		2061013		108-95-2		969		981		14		1.00

				004		10.02		Butylated Hydroxytoluene		ブチルヒドロキトルエン：BHT		C15 H24 O				・脂溶性のフェノール類であり、主に酸化防止剤として食品添加物として用いられる。
・E番号は、「E321」
・ジブチルヒドロキシトルエンはフリーラジカルと反応し、食品が酸化される反応を遅らせる事によって、色・匂い・味が変化するのを防ぐ		B		6357976		128-37-0		986		1513		17		0.97

				005		13.52		Heptamethyl-3-phenyl-1,4-cyclohexadiene				C19 H26						C		1918564		122531-52-6		712		1649-2121		0		0.82

				006		14.20		10,18-Bisnorabieta-5,7,9(10),11,13-pentaene				C18 H22						C		1390071		6566-19-4		810		2082		4		0.59

				007		14.90		Retene				C18 H18						C		1444944		483-65-8		742		2221		15		0.92

				008		15.56		Methyl dehydroabietate		デヒドロアビエチン酸メチル サン		C21 H30 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。		B		7067633		1235-74-1		922		2345		24		0.88

				009		15.86		Methyl abietate		アビエチン酸メチル サン		C21 H32 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。		B		1487138		127-25-3		743		2379		2		0.97

				010		15.95		Octicizer		オクチサイザー		C20 H27 O4 P				・可塑剤
・熱脱着生成物の中での主成分。
・機材のポリエチレンシートを柔らかくするために添加されていると推測される。 ネツダッチャク セイセイブツ ナカ シュセイブン キザイ ヤワ テンカ スイソク		A		101109039		1241-94-7		881		2410		18		0.98

				011		16.07		Dehydroabietic acid		デヒドロアビエチン酸 サン		C20 H28 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。
・シート表面の粘着剤として使用されているものと推測される

・製紙、インキ、化粧品、薬品(殺虫剤など)の有機合成原料として ヒョウメン ネンチャクザイ シヨウ スイソク		B		14752441		1740-19-8		853		2457		41		0.88

				012		16.10		Di-n-octyl phenyl phosphate		ジオクチルフェニルホスフェート		C22 H39 O4 P						B		16638785		-		749		N/A		N/A		0.85

				013		16.36		Abietic acid		アビエチン酸 サン		C20 H30 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。		B		6508920		514-10-3		881		2513		43		0.92

				014		17.15		1H-2,8a-Methanocyclopenta[a]cyclopropa[e]cyclodecen-11-one, 1a,2,5,5a,6,9,10,10a-octahydro-5,5a,6-trihydroxy-1,4-bis(hydroxymethyl)-1,7,9-trimethyl-, [1S-(1α,1aα,2α,5β,5aβ,6β,8aα,9α,10aα)]-				C20 H28 O6						C		2237803		52557-29-6		665		2169-3665		0		-

				015		17.35		Pregnane-3,11,20,21-tetrol, cyclic 20,21-(methylboronate), (3α,5α,11β,20R)-				C22 H37 B O4						C		1888692		30882-72-5		602		N/A		N/A		0.51

				016		17.46		Isobutyl dehydroabietate		デヒドロアビエチン酸イソブチル サン		C24 H36 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。		B		3647294		-		829		2305-2705		0		0.88

				017		17.72		Palustric Acid, TMS Derivative				C23 H38 O2 Si						C		2339751		-		680		1931-2693		49		-

				018		18.38		2-Ethylhexyl dehydroabietate				C28 H44 O2						C		2143628		935766-19-1		670		2703-3103		0		-

				019		18.49		Glycerol tricaprylate		トリカプリリン		C27 H50 O6				・トリカプリリンは低粘度で油性感が少なく、顔料分散性に優れ、皮膚に対して非常に軽くなめらかな使用感をもつことから、油性基剤として主にメイクアップ製品、クリーム系製品、日焼け止め製品、ヘアケア製品などに使用されている。
・トリカプリリンは、難溶性添加剤や紫外線吸収剤の溶解性に優れることから、主に日焼け止め製品、化粧下地製品、スキンケア製品などに使用されている。		B		20433193		538-23-8		909		2958		51		N/A

				020		19.32		2-(Decanoyloxy)propane-1,3-diyl dioctanoate				C29 H54 O6						B		36649465		33368-87-5		950		3138		42		0.75

				021		20.08		2-(Octanoyloxy)propane-1,3-diyl bis(decanoate)				C31 H58 O6						B		21389624		33368-86-4		949		3310		28		-

				022		21.01		Pentyl dotriacontyl ether				C37 H76 O						B		20542490		-		729		3483-4067		0		0.30

				023		21.43		Tris(2,4-di-tert-butylphenyl) phosphate		トリス（2,4-ジ-t-ブチルフェニル）ホスフェート		C42 H63 O4 P				・食品用ポリエチレンで使用されている酸化防止剤。
・ホスファイト系酸化防止剤の中でも特に耐加水分解性に優れる。		A		14287638		95906-11-9		713		3582		2		0.04

				総括 ソウカツ

				1		辛味成分であるアリルイソチオシアネートが検出された。 カラミセイブン ケンシュツ

				2		フィルムの可塑剤として、オクチナイザーが主成分として検出された。 カソザイ シュセイブン ケンシュツ

				3		食品用のプラスチック材料で使用される代表的な酸化防止剤である「トリス（2,4-ジ-t-ブチルフェニル）ホスフェート」が検出された ショクヒンヨウ ザイリョウ シヨウ ダイヒョウテキ サンカボウシザイ ケンシュツ

				4		松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つであるデヒドロアビエチン酸をはじめそのメチルエステルなどが検出された。粘着剤として使用されているものと推測される サン ケンシュツ ネンチャクザイ

				5		酸化防止剤としては、上記3以外にもBHTも検出された。 サンカボウシザイ ジョウキ イガイ ケンシュツ

				6		用途は不明であるが、トリカプリン系の化合物群も複数検出された ヨウト フメイ ケイ カゴウ ブツ グン フクスウ ケンシュツ

				7		2ndショットのデータからは、典型的なポリプロピレン熱分解生成物が検出された。 テンケイテキ ケンシュツ





実験進捗

				実験進捗 ジッケン シンチョク

				No.		チェック		項目 コウモク		評価 ヒョウカ		考察 コウサツ		実施日 ジッシビ		データファイル名 メイ		備考 ビコウ

				0		T200GCによる事前確認測定 ジゼン カクニン ソクテイ

				①		☑		ブランク測定 ソクテイ		OK				44761		・EGA-Blank-Test

				②		☑		Mest含有ポリスチレン測定 ガンユウ ソクテイ		OK				44761		・PS-Test

				③		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤の測定 ベントウ ギン コウキンザイ ソクテイ		OK		・n=2、1回目=0.88mg、PY温度：50C-毎分30℃-650℃、
　　　　　2回目=1.02mg、PY温度：50C-毎分10℃-650℃、 カイメ オンド マイフン カイメ		44761		・EGA-EI-Agシートー1
・EGA-EI-Agシートー2

				④		☑		お弁当シート辛味成分の測定 ベントウ カラミ セイブン ソクテイ		OK		・n=2、1回目=0.63mg、（中止；2回目=0.63mg） カイメ チュウシ カイメ		44761		・EGA-EI-辛味シートー1 カラミ

				⑤		☑		お弁当シートの定性解析と熱脱着及び熱分解温度の確認 ベントウ		OK		・1stショット：50℃~360℃（10℃/分）
　・主要な検出成分：　
　　　・（Agシート）MDI、及びm/z224,441,647(マイナー成分；106.09、132.07）のイオンを持つ化合物
　　　・（辛味シート）アリルイソチオシアネート（=わさびの辛味成分）、及びOcticizer（＝可塑剤）等。
・熱分解：600℃ フン シュヨウ ケンシュツ セイブン オヨ セイブン モ カゴウブツ カラミ カラミセイブン カソザイ トウ ネツブンカイ		44761

				⑥		☑		PETボトル（いろはす）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.79mg カイメ		44761		・EGA-EI-いろはす

				⑦		☑		PETボトル（コーラ）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.71mg カイメ		44761		・EGA-EI-コーラ

				⑧		☑		PETボトル（クラフトボスホット）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.55mg カイメ		44762		・EGA-EI-クラフトボスホット

				⑨		☑		PETボトル（クラフトボスホット）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.43mg カイメ		44762		・EGA-EI-ほうじ茶ホット チャ

				⑩		☑		PETボトルの定性解析と熱脱着及び熱分解温度の確認		OK		・1stショット：50℃~360℃（10℃/分）（お弁当シートと同じ）
　・主要な検出成分：　
　　　・（いろはす）DEHPと類似した化合物を明瞭に添加剤として観測。それ以外は炭化水素系化合物ぐらいで、目立った化合物は定性できない。もちろんPETのモノマーであるフタル酸モノエチルエステルはすべてのボトルから検出された。
　　　・（コーラ）特段明瞭な添加剤は検出されない。原料の残りと思われるテレフタル酸が検出された。
　　　・（クラフトボスホット）炭化水素系化合物が100℃前後で見られるが同定は困難。コーラと同様、原料の残りと思われるテレフタル酸が検出された。
　　　・（ほうじ茶ホット）特段明瞭な添加剤は検出されない。コーラと同じく、原料の残りと思われるテレフタル酸が検出された。
・熱分解：600℃ フン ベントウ オナ シュヨウ ケンシュツ セイブン ルイジ カゴウブツ メイリョウ テンカザイ カンソク イガイ タンカスイソケイ カゴウブツ メダ カゴウブツ テイセイ サン ケンシュツ タンカスイソケイ カゴウブツ ゼンゴ ミ ドウテイ コンナン ドウヨウ チャ オナ ネツブンカイ		44762

				⑪		☑		カラム交換 コウカン		OK		・ZB-5MSi (27m、0.25㎜、膜厚0.25μm）SN：273119＋リテンションギャップ（1m、0.1㎜）→トータル34mとして設定 マクアツ セッテイ		44762

				⑫		☑		カラムの焼き出し		OK				44762

				⑬		☑		測定パラメータ設定		OK		・1stショット：スプリット比：20、MCP：2300V
・2ndショット：スプリット比：200、MCP：2200V ヒ ヒ		44762

				⑭		☑		ダブルショットによるMest含有ポリスチレン測定 ガンユウ ソクテイ		OK				44762		・1stShot-PS
・2ndShot-PS

				⑮		☑		アルカンMixの1stショット測定 ソクテイ		OK		・アルカンMix（C7～38）：200ng
・マイクロジェットが無いと、ウンデカン（C12）以下の炭化水素は、ピークとして検出できないことが判明。本番では、マイクロジェットクライオを装着した方が良いと思われる。 ナ イカ タンカスイソ ケンシュツ ハンメイ ホンバン ソウチャク ホウ ヨ オモ		44762		・1stShot-アルカンMix

				⑯		☑		ダブルショットによるブランク測定 ソクテイ		OK				44762		・1stShot-Blank
・2ndShot-Blank

				⑰		☑		ダブルショットによるお弁当シート銀イオン抗菌剤（絵柄なし）のEI測定 ベントウ ギン コウキン ザイ エガラ ソクテイ		OK		・試料量=0.80mg シリョウリョウ		44764		・1stShotｰEI-Agシート_絵なし
・2ndShot-EI-Agシート_絵なし エ

				⑱		☑		ダブルショットによるお弁当シート銀イオン抗菌剤（絵柄あり）のEI測定 ザイ		OK		・試料量=0.76mg シリョウリョウ		44764		・1stShotｰEI-Agシート_絵あり2
・2ndShot-EI-Agシート_絵あり2 エ

				⑲		☑		ダブルショットによるお弁当シート辛味成分（絵柄なし）のEI測定 ベントウ カラミ セイブン エガラ ソクテイ		OK		・試料量=0.63mg シリョウリョウ		44764		・1stShotｰEI-辛味シート_絵なし
・2ndShot-EI-辛味シート_絵なし カラミ エ

				⑳		☑		ダブルショットによるお弁当シート辛味成分（絵柄あり-オレンジ）のEI測定 ベントウ カラミ セイブン エガラ ソクテイ		OK		・試料量=0.48mg シリョウリョウ		44764		・1stShotｰEI-辛味シート_絵あり
・2ndShot-EI-辛味シート_絵あり エ

				㉑		☑		ダブルショットによる定性解析（EI) テイセイカイセキ		OK		・検出成分：
　・Agシートー絵なし（TD成分）：共通成分；MDI（ベースピーク）(m/z250)、アルカノックス240（リン系加工安定剤）(m/z646)、D 16-834（酸化防止剤？）(m/z662)、4-オクタデシルモルフォリンリン（？）(m/z339)
　・Agシートー絵あり（TD成分）：共通成分も検出されたが、主成分であるMDIの量が半減した。その代わり、IPDI（イソフォロンジイソシアネート）(m/z222)が新たにMDIと同等量検出された。このIPDIは、インクとしての用途がある模様。絵の部分のインク成分と思われる。また、PPの分解生成物と思われる炭化水素系化合物群も検出された。着色の際に生成されたものか？着色の工程が起因しているのか？
　・辛味シートー絵なし（TD成分）：共通成分；オクチサイザー（ベースピークー可塑剤）(m/z362)、アリルイソチオシアネート（=わさびの辛味成分）(m/z99)、トリカプリリン（難燃性添加剤？）(m/z470)、トリカプリレート2成分(m/z?)、そして酸化防止剤であるBHT(m/z220)。
※ベースピークであるオクチサイザーが振り切れていたので、試料量を減らした方が良い。
　・辛味シートー絵あり（TD成分）：共通成分以外、明確な差異は見られない。msFineAnalysis iQを用いた統合解析が力を発揮するか？ ケンシュツ セイブン エ セイブン キョウツウ セイブン ケイ カコウ アンテイザイ サンカボウシザイ ケンシュツ シュセイブン リョウ ハンゲン カ アラ ドウトウリョウ ケンシュツ ヨウト モヨウ エ ブブン セイブン オモ ブンカイセイセイブツ オモ タンカスイソケイ カゴウブツグン ケンシュツ チャクショク サイ セイセイ チャクショク コウテイ キイン カラミ カソザイ ナン ネン セイ テンカザイ セイブン サンカボウシザイ フ キ イガイ メイカク サイ ミ モチ トウゴウカイセキ チカラ ハッキ		44764

				㉒		☑		PETボトル（いろはす）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.79mg カイメ		44767		・1stShot-EI-いろはす
・2ndShot-EI-いろはす

				㉓		☑		PETボトル（コーラ）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.76mg カイメ		44767		・1stShot-EI-コーラ
・2ndShot-EI-コーラ

				㉔		☑		PETボトル（クラフトボスホット）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.80mg カイメ		44767		・1stShotEI-クラフトボスホット
・2ndShot-EI-フラフトボスホット

				㉕		☑		PETボトル（ほうじ茶ホット）の測定 チャ ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.76mg カイメ		44767		・1stShot-EI-ほうじ茶ホット
・2ndShot-EI-ほうじ茶ホット チャ チャ

				㉖		☑		ダブルショットによる定性解析（EI) テイセイカイセキ		OK		・検出成分：
　・いろはす（TD成分）：特別明瞭な検出成分は見られない。
　・コーラ（ＴＤ成分）：可塑剤と思われるフタル酸ジﾉニルが検出された。他、特徴的な質量（M=384-C20H16O8、やM＝267？、そして、M=400-C21H24O6Siなどが検出された。
　・フラフトボスホット（TD成分）：コーラにおいて検出された成分とほぼ同じ。可塑剤であるフタル酸ジﾉニルの量が少ない傾向あり。
　・ほうじ茶ホット（TD成分）：可塑剤が検出されていないが、それ以外の成分はコーラと同様の成分が検出されている。 ケンシュツ セイブン セイブン トクベツ メイリョウ ケンシュツ セイブン ミ セイブン カソザイ オモ サン ケンシュツ ホカ トクチョウテキ シツリョウ ケンシュツ セイブン ケンシュツ セイブン オナ カソザイ サン リョウ スク チャ セイブン カソザイ ケンシュツ イガイ セイブン ドウヨウ セイブン ケンシュツ		44767



				1		測定準備 ソクテイ ジュンビ

				①		☑		PY、マイクロジェットクライオ　及びオートショットの設置		OK		・キャリアガス供給ユニットをめぐる設定でトラブったが、無事設置完了。 キョウキュウ セッテイ ブジ セッチカンリョウ		2022/7/26-27

				②		☑		ブランク測定チューブの接続 ソクテイ セツゾク		OK				44769

				③		☑		チューニングとキャリブレーション		OK		・イオン源チャンバーが高濃度イオン源状態となっている。→PY-GC/MSに切り替える際に、チャンバーを標準のものに交換予定。 ゲン コウノウド ゲン ジョウタイ キ カ サイ ヒョウジュン コウカンヨテイ		44769

				④		☑		測定条件作成		OK		・EIは、サンプル量約0.5-6mg、スプリット比50、EM電圧+300V
・PIは、サンプル量約1.0mg、スプリット比20、EM電圧+800V リョウ ヤク ヒ デンアツ		44769



				2		ダイレクトEGA測定 ソクテイ

				①		☑		ブランク測定 ソクテイ		OK				44770		・QMS-EGA-EI-Blank.JDQ

				②		☑		Mest含有ポリスチレン測定 ガンユウ ソクテイ		OK				44770		・QMS-EGA-EI-PS-Mest.JDQ

				③		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵なし）のEI/PI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		・n=1、EI=0.59mg、PI=1.08mg		44770		・QMS-EGA-EI-Agシート絵なし1.JDQ
・QMS-EGA-PI-Agシート絵なし11.JDQ エ

				④		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵あり）のEI/PI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		・n=1、EI=0.56mg、PI=0.99mg		44770		・QMS-EGA-EI-Agシート絵あり2.JDQ
・QMS-EGA-PI-Agシート絵あり12.JDQ エ

				⑤		☑		お弁当シート辛味成分（絵なし）のEI/PI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		・n=1、EI=0.56mg、PI=1.05mg		44770		・QMS-EGA-EI-辛味シート絵なし3.JDQ
・QMS-EGA-PI-辛味シート絵なし13.JDQ カラミ エ カラミ

				⑥		☑		お弁当シート辛味成分（絵あり）のEI/PI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		・n=1、EI=0.57mg、PI=0.99mg		44770		・QMS-EGA-EI-辛味シート絵あり4.JDQ
・QMS-EGA-PI-辛味シート絵あり14.JDQ カラミ エ

				⑦		☑		定性解析と熱脱着及び熱分解温度の確認		OK		・EI測定結果：
　・Agシート絵なし/あり：正常にMDIとPPの熱分解生成物が検出できた。
　・辛味シート絵あり/なし：辛味成分であるアリルイソチオシアネート(99)、Octicizer（＝可塑剤）(m/z251)、酸化防止剤のBHT等が検出された。
・PI測定結果：
　・Agシート絵なし/あり：T200GCで検出された成分は概ね分子イオンが検出できた。
　・辛味シート：T200GCで検出された成分は概ね分子イオンが検出できた。
                  熱分解温度領域であるが、m/z302の分子量であるピマール酸（アビエチン酸）が一定量検出されていることが判った。このピマール酸は、松脂に含まれる成分で、なぜ含まれているかは不明？ ソクテイ ケッカ エ セイジョウ ネツブンカイ セイセイブツ ケンシュツ カラミ エ カラミセイブン サンカボウシザイ トウ ケンシュツ ソクテイ ケッカ エ カラミ ケンシュツ セイブン オオム ブンシ ケンシュツ ネツブンカイ オンド リョウイキ ブンシリョウ サン サン イッテイリョウ ケンシュツ ワカ サン マツヤニ フク セイブン フク フメイ		44770

				⑧		☑		装置立ち上げ ソウチ タ ア		OK				44781

				⑨		☑		チューニングとキャリブレーション		OK				44781

				⑩		☑		測定条件作成		OK		・EGAに関しては、お弁当シートと同様の条件とした。 カン ベントウ ドウヨウ ジョウケン		44781

				⑪		☑		ブランク測定 ソクテイ		OK		・PP関連の熱分解生成物?と思われる異常な多段ブロードピークが検出された？
→残量の少ないヘリウムボンベ（1.5MPa残）を使用していたことが原因。ボンベを交換した結果、解消された。 カンレン ネツブンカイ セイセイブツ オモ イジョウ タダン ケンシュツ ザンリョウ スク ザン シヨウ ゲンイン コウカン ケッカ カイショウ		44781		・EGA-EI-Blank-11.JDQ
・EGA-EI-Blank-12.JDQ

				⑫		☑		Mest含有ポリスチレン測定 ガンユウ ソクテイ		OK				44781		・EGA-EI-PS-Mest-1.JDQ

				⑬		☑		金属缶薄膜（有機コーティング①=0.1~0.2mg/cm2）のEGA-EI測定 キンゾク カン ハクマク ユウキ ソクテイ		OK		・n=2、1回目=32.4mg、2回目=36.8mg カイメ カイメ		44782		・EGA-EI-Sample1-0.JDQ
・EGA-EI-Sample1-1.JDQ

				⑭		☑		金属缶薄膜（有機コーティング②=0.5mg/cm2）のEGA-EI測定 キンゾク カン ハクマク ユウキ ソクテイ		OK		・n=2、1回目=17.9mg、2回目=17.2mg カイメ カイメ		44782		・EGA-EI-Sample2-0.JDQ
・EGA-EI-Sample2-1.JDQ

				⑮		☑		サンプル①のEIデータの解析 カイセキ		OK		・加熱温度350℃から主要な熱分解生成物が発生し始め、440℃程度をトップに、500℃までの間で検出された。
・一部の質量（403、418）に関しては、500以降も引き続き検出された。
・加熱温度150℃~250℃で低分子量の化合物（ジメチルアミノエタノールと推定）も検出された。
・上記以外は、明瞭なピークは検出されなかった。 カネツオンド シュヨウ ネツブンカイセイセイブツ ハッセイ ハジ ホドド アイダ ケンシュツ イチブ シツリョウ カン イコウ ヒ ツヅ ケンシュツ カネツオンド テイブンシリョウ カゴウブツ スイテイ ケンシュツ ジョウキイガイ メイリョウ ケンシュツ		44782

				⑯		☑		サンプル②のEIデータの解析 カイセキ		OK		・加熱温度300℃から主要な熱分解生成物が発生し始め、410℃程度をトップに、500℃までの間で検出された。
・検出されたマススペクトルは、サンプル①とは大きく異なった。
・一部の質量（403、418）に関しては、500以降も引き続き検出された。
・加熱温度Ⅰ;140℃~250℃及びⅡ;200~340℃で2つのブロードなピークが検出された。
・それぞれ低分子量の化合物であり、Ⅰは、メチルペんテン、Ⅱは、エチリデンシクロブタンと推定された。
・上記の結果から、ダブルショット分析の加熱温度は、下記に決定した。
ダブルショット加熱条件：
・1stショット：50℃~320℃（15℃/分）(18分）
・2ndショット：320℃~650℃（15℃/分）(22分）
※尚、ダブルショットの場合、2ndショットは、瞬間熱分解が基本であるが、今回は、EGAでの熱分解挙動との相関を重要視したため、同様の昇温条件とした。 カネツオンド シュヨウ ネツブンカイセイセイブツ ハッセイ ハジ ホドド アイダ ケンシュツ ケンシュツ オオ コト イチブ シツリョウ カン イコウ ヒ ツヅ ケンシュツ カネツオンド オヨ ケンシュツ テイブンシリョウ カゴウブツ スイテイ フン フン ナオ バアイ		44782

				⑰		☑		金属缶薄膜（有機コーティング①=0.1~0.2mg/cm2）のEGA-PI測定 キンゾク カン ハクマク ユウキ ソクテイ		OK		・n=1、1回目=41.0mg カイメ		44782		・EGA-PI-Sample1-1.JDQ

				⑱		☑		金属缶薄膜（有機コーティング②=0.5mg/cm2）のEGA-PI測定 キンゾク カン ハクマク ユウキ ソクテイ		OK		・n=1、1回目=17.6mg カイメ		44782		・EGA-PI-Sample2-1.JDQ

				⑲		☑		PIデータの解析 カイセキ		OK		・今一つ感度は悪いが、EI法で検出されたクロマトグラムと相関のあるデータは得られた。 イマヒト カンド ワル ホウ ケンシュツ ソウカン エ



				3		ダブルショットモードへの変更 ヘンコウ

				①		☑		カラム交換		OK		・ZB-5MSi (27m、0.25㎜、膜厚0.25μm）SN：273119		44783

				②		☑		カラムの焼き出し		OK				44783

				③		☑		測定パラメータ設定		OK		ハートカット加熱条件：
・1stショット：50℃~320℃（15℃/分）(18分）
・2ndショット：320℃~650℃（15℃/分）(22分）
※尚、ダブルショットの場合、2ndショットは、瞬間熱分解が基本であるが、今回は、EGAでの熱分解挙動との相関を重要視したため、同様の昇温条件とした。
・1st、2nd両方でマイクロジェットによるクライオを使用。

GC条件：
・カラム；ZB-1MS（長さ29m、内径0.25mm、膜厚0.25μm）＋リテンションギャップ（長さ2.5m、内径0.25mm）＝全長31.5m
・注入口温度；300℃
・スプリット比；下記参照

MS条件：
・イオン源温度；250℃、インターフェイス温度；280℃
・イオン化電流；50μA、イオン化電圧；70V
・マスレンジ；35~700
・スキャンサイクル；2サイクル/秒　（積算回数42回）
・EM電圧；下記参照
EI法
・1stショット：スプリット比：50、EM：+300V
・2ndショット：スプリット比：200、EM：+300V
PI法
・1stショット：スプリット比：20、EM：+800V
・2ndショット：スプリット比：20、EM：+800V リョウホウ シヨウ ジョウケン ナガ ナイケイ マクアツ ナガ ナイケイ ゼンチョウ チュウニュウコウ オンド ヒ カキ サンショウ ジョウケン ゲン オンド オンド カデンリュウ カ デンアツ ビョウ セキサンカイスウ カイ デンアツ カキ サンショウ ホウ ヒ ヒ		44783

				④		☑		マイクロジェットの必要性の確認測定 ヒツヨウセイ カクニン ソクテイ		OK		・マイクロジェットクライオの必要性を確認した。
・サンプル②のEGA測定で、比較的低温で低分子量化合物と思われる成分が検出されていたので、その成分が良好なピーク波形で検出できるかを、マイクロジェットの使用の有無のでデータ比較で確認した。
→比較検討の結果、RT７分以前のクロマトグラムにおいて、特徴的なピークの検出に差異があり、マイクロジェットによるクライオがあった方が、より良好なデータが得られることを確認した。よって、ＭＪＴを使用することとした。 ヒツヨウセイ カクニン ソクテイ ヒカクテキ テイオン テイブンシリョウ カゴウブツ オモ セイブン ケンシュツ セイブン リョウコウ ハケイ ケンシュツ シヨウ ウム ヒカク カクニン ヒカクケントウ ケッカ フン イゼン トクチョウテキ ケンシュツ サイ ホウ リョウコウ エ カクニン シヨウ		44783		・HC-MJT-Test-EI-Sample2-1st-nonMJT.JDQ
・HC-MJT-Test-EI-Sample2-1st-MJT2.JDQ



				4		ダブルショットモード測定 ソクテイ

				①		☑		ブランク測定 ソクテイ		OK		・1回目のブランクでは、直前のサンプル②の1st測定のメモリーが残ったので、もう一回行った。

※液体窒素10Lにおける測定許容時間と回数：
　　連続測定の持続時間：約20時間（冷却時間のみ；25x19=475分=約8時間）
　　今回の測定（冷却時間25分間/1サンプリング）では、19回の連続測定まで可能であった。 カイメ チョクゼン ソクテイ ノコ イッカイ オコナ エキタイチッソ ソクテイ キョヨウ ジカン カイスウ レンゾクソクテイ ジゾクジカン ヤク ジカン レイキャク ジカン フン ヤク ジカン コンカイ ソクテイ レイキャクジカン フン カン カイ レンゾクソクテイ カノウ		44783		・HeartCut-EI-Blank-1st1.JDQ
・HeartCut-EI-Blank-2nd1.JDQ
・HeartCut-EI-Blank-1st-2.JDQ
・HeartCut-EI-Blank-2nd-2.JDQ

				②				Mest含有ポリスチレン測定 ガンユウ ソクテイ				中止 チュウシ		44783

				③		☑		金属缶薄膜①のEI測定 キンゾクカン ハクマク ソクテイ		OK		・n=5、1回目=30.0mg、2回目=29.0mg、3回目=29.9mg、4回目=28.9mg、5回目=29.0mg		44783		・HeartCut-EI-Sample1-1st-1.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-2nd-1.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-1st-2.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-2nd-2.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-1st-3.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-2nd-3.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-1st-4.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-2nd-4.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-1st-5.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-2nd-5.JDQ

				④		☑		金属缶薄膜②のEI測定 キンゾクカン ハクマク ソクテイ		OK		・n=5、1回目=17.6mg、2回目=14.7mg、3回目=15.2mg、4回目=15.8mg、5回目=22.2mg,(中止、6回目=18.8mg）
※2回目の測定の際に液体窒素が枯渇したため、連続測定が停止した。 チュウシ カイメ カイメ ソクテイ サイ エキタイチッソ コカツ レンゾクソクテイ テイシ		44785		・HeartCut-EI-Sample2-1st-1.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-1.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-1st-2.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-2.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-1st-3.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-3.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-1st-4.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-4.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-1st-5.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-5.JDQ

				⑤		☑		アルカン測定 ソクテイ		OK		・n=2
※1回目は、ちょうどマイクロジェット用の窒素ガスボンベが空になったために良好なデータが得られなかった。 カイメ ヨウ チッソ カラ リョウコウ エ		44785		・HeartCut-EI-アルカンMix-1st-1.JDQ
・HeartCut-EI-アルカンMix-1st-2.JDQ

				⑥		☑		金属缶薄膜①のPI測定 キンゾクカン ハクマク ソクテイ		OK		・n=2、1回目=54.3mg、2回目=61.0mg ※PIは感度が悪いので、急遽EIに対して2倍のサンプル量（2枚）にした。
※何故か、最初の測定が、オートショットのサンプリングとひとつずれて測定したために、2回目のデータのみが正常に取得された。 カンド ワル キュウキョ タイ バイ リョウ マイ ナゼ サイショ ソクテイ ソクテイ カイメ セイジョウ シュトク		44785		・HeartCut-PI-Sample1-2nd-1.JDQ
・HeartCut-PI-Sample1-1st-2.JDQ
・HeartCut-PI-Sample1-2nd-2.JDQ

				⑦		☑		金属缶薄膜②のPI測定 キンゾクカン ハクマク ソクテイ		OK		・n=2、1回目=24.1mg、2回目=28.1mg ※PIは感度が悪いので、急遽EIに対して2倍のサンプル量（1枚）にした。		44785		・HeartCut-PI-Sample2-1st-1.JDQ
・HeartCut-PI-Sample2-2nd-1.JDQ
・HeartCut-PI-Sample2-1st-2.JDQ
・HeartCut-PI-Sample2-2nd-2.JDQ

				⑧		☑		msFineAnalysisによる統合解析 トウゴウ カイセキ		OK		
<金属缶薄膜①の1stショット分の解析結果>
・発生ガス成分の量・種類共に少ない傾向。
・検出成分の定性結果と概要に関しては、別シートに記載。
<金属缶薄膜①の2ndショット分の解析結果>
・F-searchによる解析結果では、3位と4位にヒットしたポリカーボネート樹脂とエポキシ樹脂が推定されたが、msFineAnalysis iQによれば、さらにもう一つポリスチレン樹脂の含有も推定された。
・従って、金属缶薄膜①の主要構成成分は、エポキシ樹脂とポリカーボネート樹脂とポリスチレン樹脂の共重合体と推定した。

<金属缶薄膜②の1stショット分の解析結果>
・発生ガス成分の量・種類共に少ない傾向。
・検出成分の定性結果と概要に関しては、別シートに記載。
・全体的に重要な成分は検出されていない。
・従って、1stは、発生ガスがほとんど検出されていないことと、検出された成分は、2ndで検出された成分と重複していることを理由に、最初は詳細な結果は省略することとする。
<金属缶薄膜②の2ndショット分の解析結果>
・ベンゾグアナミン樹脂が主な樹脂として確認された。
・さらに、金属有機構造体(MOF)・多孔配位高分子(PCP)用有機リンカーのひとつである、cis-1,2-シクロヘキサンジカルボン酸の含有も推定された。
・また、微量ながらポリカーボネート樹脂とポリメタクリレート樹脂の含有も示唆された。
・他に、主要な熱分解生成物として、ドデセンとドデカノールも検出されたが、これらについては由来の推定はできなかった。

※お客様の事前情報との照合：
お客様情報；エポキシ樹脂（→エポキシ樹脂そのものでサンプル①）、
　　　　　　　　　アクリル樹脂（→メタクリル酸メチル樹脂で、サンプル①②ともから微量検出）、
　　　　　　　　　ポリエステル樹脂（→不明、ポリアレートか？）、
　　　　　　　　　アミノ樹脂（→ベンゾグアナミン樹脂そのものでサンプル②） キンゾクカン ハクマク ブン カイセキケッカ ハッセイ セイブン リョウ シュルイ トモ スク ケイコウ ケンシュツ セイブン テイセイケッカ ガイヨウ カン ベツ キサイ カイセキケッカ イ イ ジュシ ジュシ スイテイ ヒト ジュシ ガンユウ スイテイ シタガ キンゾクカン ハクマク シュヨウ コウセイセイブン ジュシ ジュシ ジュシ キョウジュウゴウタイ スイテイ ジュシ オモ ジュシ カクニン キンゾク ユウキ ガンユウ スイテイ ビリョウ ジュシ ジュシ ガンユウ シサ ホカ シュヨウ ネツ ブンカイ セイセイブツ ケンシュツ ユライ スイテイ キャクサマ ジゼンジョウホウ ショウゴウ キャクサマ ジョウホウ ジュシ サン ビリョウ ケンシュツ フメイ ジュシ		2022/8/17-23		・Sample1-2nd
・Sample2-2nd

				⑨		☑		F-Search解析 カイセキ		OK		
<金属缶薄膜①の2ndショット分の解析結果>
・ビスマレイミドートリアジン樹脂が１位でヒット（ヒット率；69％）した。m/z213等の主要シグナルが類似している。
・しかし、いずれも含窒素化合物であるが、元のマススペクトルのmsFineAnalysis iQによる定性解析結果では、ビスフェノールーAと推定されており、窒素は含まれていない。
・よって、ビスマレイミドートリアジン樹脂ではない可能性が高い。
・2位にヒットした結果は、フェノキシ樹脂（ヒット率；63％）。こちらもm/z213等の主要シグナルが類似している。
・3位にヒットした結果は、ポリカーボネート樹脂（ヒット率；59％）。こちらもm/z213等の主要シグナルが類似している。
・4位にヒットした結果は、エポキシ樹脂（ヒット率；5７％）。こちらもm/z213等の主要シグナルが類似している。
・F-searchによる1位のビスマレイミド-トリアジン樹脂は、msFineAnalysis iQの結果から、妥当とは考えられないので、2位のフェノール樹脂か3位のポリカーボネートと思われる。
・フェノール樹脂とポリカーボネート樹脂の構造は類似しているので、見分けにくいが、RT21.67に検出される成分の組成が、ポリカーボネート樹脂を示唆する化合物と推定されたので、ポリカーボネート樹脂と推定した。
・また、４位のエポキシ樹脂も、ポリカーボネート樹脂の熱分解物と類似しているので、見分けにくいが、RT17.24にエポキシ樹脂モノマーが検出されていることから、エポキシ樹脂も含まれていると推定できる。
・ただし、F-searchによる解析結果では、以上となる。

<金属缶薄膜②の2ndショット分の解析結果>
・1位には、水素添加スチレンブタジエンブロック共重合体（ヒット率；21%）はヒットしたが、非常にヒット率が低い。m/z104等の主要シグナルが類似している。
・また、5位までは類似のスチレンブタジエン共重合体となって、6位に異なる樹脂としてポリ(p-ヒドロキシ安息香酸); POBがヒット（ヒット率；19%）した。m/z186が類似しているが、オリジナルのマススペクトルの主要質量のシグナルは187で１マスずれている。
・以上のことから、この試料に関しては、F-searshによる検索はあまり有効ではない結果となった。
 ジュシ イチイ リツ トウ シュヨウ ルイジ ガンチッソ カゴウブツ モト テイセイカイセキ ケッカ スイテイ チッソ フク ジュシ カノウセイ タカ イ ケッカ ジュシ イ イ ジュシ ケッカ ダトウ カンガ イ ジュシ イ オモ ジュシ ジュシ コウゾウ ルイジ ミワ ケンシュツ セイブン ソセイ ジュシ シサ カゴウブツ スイテイ ジュシ スイテイ イ ジュシ ジュシ ネツブンカイブツ ルイジ ミワ ジュシ ケンシュツ ジュシ フク スイテイ カイセキ ケッカ イジョウ イ リツ ヒジョウ リツ ヒク イ ルイジ キョウジュウゴウタイ イ コト ジュシ リツ シュヨウ シツリョウ イジョウ シリョウ カン ケンサク ユウコウ ケッカ		2022/8/17-23		・HeartCut-EI-Sample1-2nd-2_1.CDF
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-3_1.CDF

				⑩		☑		定性解析結果によるEGAデータへのフィードバック解析 テイセイカイセキ ケッカ カイセキ		OK		
<金属缶薄膜①の結果＞
・各主要な樹脂成分をトレースしたEICの波形を確認した。
・熱分解挙動はほぼ同じ温度域で生じているが、微妙なずれが見られた。各樹脂のトレース質量と熱分解の順序は以下。
1．ポリスチレン樹脂（m/z104=スチレンモノマー）
2．PMMA樹脂（m/z100=メチルメタクリレート）
3．エポキシ樹脂（m/z228=ビスフェノールーA）
4．ポリカーボネート樹脂（m/z120=ビニルフェノール）
5．ポリカーボネート3量体（m/z434）※熱分解温度の上限である650℃までだらだらと生成されている。

<金属缶薄膜②の結果＞
・各主要な樹脂成分をトレースしたEICの波形を確認した。
・サンプル①と異なって、2段階の熱分解（もしくは熱抽出を含む）挙動が確認された。1段目は、200℃~330℃、2段階目は、330℃~500℃。2段階の中で、微妙な発生温度領域ずれが見られた。各樹脂のトレース質量と熱分解の順序は以下。
1．金属有機構造体と推定したtrans-1,2-シクロヘキサンジカルボン酸（m/z82=trans-1,2-シクロヘキサンジカルボン酸無水物）
2．PMMA樹脂（m/z100=メチルメタクリレート）
3．ベンゾグアナミン樹脂（m/z187=ベンゾグアナミン）
4．ポリカーボネート樹脂（m/z120=ビニルフェノール）
5．ドデセン（m/z55）
 ケッカ カク シュヨウ ジュシセイブン ハケイ カクニン ジュシ ジュシ ジュシ ジュシ リョウタイ ネツブンカイ オンド ジョウゲン セイセイ コト ダンカイ ネツブンカイ ネツチュウシュツ フク カクニン ダンメ ダンカイ ナカ ハッセイ オンド リョウイキ キンゾク ユウキ コウゾウタイ スイテイ ジュシ ジュシ				・EGA-EI-Sample1-1.JDQ
・EGA-EI-Sample2-1.JDQ

				⑪		☑		msFineAnalysisによる2検体比較解析 ケンタイ ヒカク カイセキ		OK		・2種類の試料は、明確に異なる樹脂として定性された。
・ボルケーノプロットでは、ほとんどの定性成分が、両端に集合した。
・メチルメタクリレートが唯一、試料間で、等量レベルの検出となった。
・サンプル①に多い成分としては、トルエン、フェノール、2-メチルフェノール、2,6-キシレノール、イソプロピルフェノール、ビスフェノールーA、他ひとつの7成分。
・上記以外は、サンプル①のみからの検出成分が、38成分、サンプル②のみからの検出成分が29成分となった。
 ニシュルイ シリョウ メイカク コト ジュシ テイセイ テイセイセイブン リョウタン シュウゴウ ユイイツ シリョウ カン トウリョウ ケンシュツ オオ セイブン ホカ セイブン ジョウキイガイ ケンシュツセイブン セイブン ケンシュツ セイブン セイブン		2022/8/17-23		・東洋製缶様-サンプル1-2 トウヨウセイカンサマ

				⑫		☑		お弁当抗菌シート分析用の測定パラメータ設定 ベントウ コウキン ブンセキ ヨウ		OK		ダブルショットPY加熱条件：
・1stショット：50℃~360℃（20℃/分）(15.5分）
・2ndショット：650℃(2分）

・1stのみでマイクロジェットによるクライオを使用。

GC条件：
・カラム；ZB-1MS（長さ29m、内径0.25mm、膜厚0.25μm）＋リテンションギャップ（長さ2.5m、内径0.25mm）＝全長31.5m
・注入口温度；300℃
・スプリット比；下記参照
・オーブンプログラム：40℃-340℃（10分保持）、毎分15℃

MS条件：
・イオン源温度；250℃、インターフェイス温度；280℃
・イオン化電流；50μA、イオン化電圧；70V
・マスレンジ；35~700
・スキャンサイクル；2サイクル/秒　（積算回数42回）
・EM電圧；下記参照
EI法
・1stショット：スプリット比：20、EM：+300V
・2ndショット：スプリット比：200、EM：+200V
PI法
・1stショット：スプリット比：20、EM：+800V
・2ndショット：スプリット比：20、EM：+800V フン ホジ マイフン		44791

				⑬		☑		お弁当シートー辛味成分試料のEI測定による条件検討（MJTの有無の確認） ベントウ カラミ セイブン シリョウ ソクテイ ジョウケン ケントウ ウム カクニン		OK		・マイクロジェットクライオの必要性を確認した。
・辛味シートサンプルのEGA測定で、比較的低温で低分子量化合物と思われる成分が検出されていたので、その成分が良好なピーク波形で検出できるかを、マイクロジェットの使用の有無のでデータ比較で確認した。
→測定の結果、MJTなしでは、アリルイソチオシアネートが不検出であった。よって、ＭＪＴを使用することとした。
　　また、もう一つの主要検出成分である、Octicizerのベースピークが振り切れていいたので、測定条件における、検出器電圧を+300Vから+200Vに変更し、試料量も、0.59mgから0.3mg程度に減らすこととした。
　　・また、マスレンジもMAX800に変更する。 ヒツヨウセイ カクニン カラミ ソクテイ ヒカクテキ テイオン テイブンシリョウ カゴウブツ オモ セイブン ケンシュツ セイブン リョウコウ ハケイ ケンシュツ シヨウ ウム ヒカク カクニン ソクテイ ケッカ フケンシュツ シヨウ ヒト シュヨウ ケンシュツ セイブン フ キ ソクテイ ジョウケン ケンシュツキ デンアツ ヘンコウ シリョウリョウ テイド ヘ ヘンコウ		44791		・抗菌シート‐DblShot-EI-Blank-1st-NonMJT1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Blank-2nd-NonMJT1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-NonMJT1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-NonMJT1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJT2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-MJT2.JDQ コウキン カラミ エ

				⑭		☑		お弁当シート辛味成分（絵なし）のEI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		試料量：1=0.27mg、2=0.32mg、3=0.27mg、4=0.21mg

※辛味成分であるアリルイソチアネートが、連続測定毎に検出量が減っていく傾向が見られた。おそらくオートショット上で放置している間に揮発して減少していることが推測される。従って、再現性のためには、測定の都度、サンプリングする必要がある。よって、追加測定を都度サンプリングすることで行った。

→会社にいる間のみの測定なので、測定数を削減した。
・ダブルショット測定は、各試料１回。後の再現性に関しては、1stショットのみを2回すつ以上行うこととした。
・Agシートの方は、低沸成分の問題がなさそうなので、不在時でも測定可能とした。 カラミ セイブン レンゾクソクテイ マイ ケンシュツ リョウ ヘ ケイコウ ミ ジョウ ホウチ カン キハツ ゲンショウ スイソク シタガ サイゲンセイ ソクテイ ツド ヒツヨウ ツイカソクテイ ツド オコナ カイシャ アイダ ソクテイ ソクテイ スウ サクゲン ソクテイ カクシリョウ カイ アト サイゲンセイ カン カイ イジョウオコナ ホウ テイフツセイブン モンダイ フザイジ ソクテイ カノウ		44791		・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ3.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ3.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ4.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ4.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ32.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ33.JDQ
 カラミ カラミ カラミ

				⑮		☑		お弁当シート辛味成分（絵あり）のEI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		試料量：1=0.24mg、2=0.27mg、3=0.26mg、4=0.20mg、11=0.13mg

・辛味の絵なし‐1（0.27mg）と比較するのであれば、絵ありのデータは、辛味ー絵あり‐1（0.24ｍｇ）
・辛味ー絵あり‐11（0.13ｍｇ）と比較するのであれば、辛味‐絵なし‐11（？）を測定する必要あり。 カラミ エ ヒカク エ カラミ エ ヒカク カラミ エ ソクテイ ヒツヨウ		44791		・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ3.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ3.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ4.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ4.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ11.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ11.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ32.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ33.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ41.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ42.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ43.JDQ


				⑯		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵なし）のEI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		試料量：1=0.27mg、2=0.27mg(1stは、測定できたが、2ndで止まっていて不良）、11=0.24mg

※初期のデータは、エアーリークのために、ベースが高いので、1stショットのデータは、追加測定データを使用する。 シリョウリョウ ソクテイ ト フリョウ ショキ タカ ツイカ ソクテイ シヨウ		44791		・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-2nd-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-2nd-MJTｰ2.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ32.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ33.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ34.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ41.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ42.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ43.JDQ


				⑰		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵あり）のEI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		試料量：1=0.22mg、11=0.26mg

※「抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ1.JDQ」のデータは、その前に測定した、「~EI-辛味‐絵あり‐2nd-11.JDQ」データのメモリーがコンタミしていて使用不可。
※エアーリークがあっても3回の再現性を優先する場合は、31~33を使用、データの質を盛り込みたければ、33の代わりに41を使用する。 シリョウリョウ マエ ソクテイ カラミ エ シヨウフカ カイ サイゲンセイ ユウセン バアイ シヨウ シツ モ コ カ シヨウ		44791		・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-2nd-MJTｰ1.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ32.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ33.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ41.JDQ


				⑱				定性解析（EI) テイセイカイセキ				kara 		44792

				⑲		☑		お弁当シート辛味成分（絵なし）のPI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		試料量：11=0.18mg、12=0.18mg

・結果：1stは、ぎりぎり何とかFineの解析はできたが、2ndの方は、2~3本PIで余計なピークが検出されている。？ シリョウリョウ ケッカ ナン カイセキ ホウ ホン ヨケイ ケンシュツ		44795		・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ11.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ11.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ21.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ21.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ32.JDQ
 ツイカソクテイ ブン

				⑳		☑		お弁当シート辛味成分（絵あり）のPI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		試料量：21=0.24mg

・結果：1stは、Fineの解析はできたが、2ndの方は、RTの早いピークが大きくずれているので不良？ シリョウリョウ ケッカ ハヤ オオ フリョウ		44795		・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ21.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ21.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ32.JDQ


				㉑		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵なし）のPI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		試料量：21=0.21mg

・結果：1stは、Fineの解析はできたが、2ndの方は、RTの早いピークが大きくずれているので不良？ シリョウリョウ		44795		・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ21.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵なし-2nd-MJTｰ21.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ32.JDQ


				㉒		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵あり）のPI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		試料量：21=0.21mg

・結果：1stは、Fineの解析はできたが、2ndの方は、無意味なので測定中止。 シリョウリョウ ムイミ ソクテイ チュウシ		44795		・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ21.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵あり-2nd-MJTｰ21.JDQ-中止
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ32.JDQ
 チュウシ

				㉓				定性解析（PI) テイセイカイセキ				中止 チュウシ		44792

				㉔		☑		アルカン測定 ソクテイ		OK		・n=2		44792		・抗菌シート‐DblShot-EI-アルカンMix-1st-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-アルカンMix-1st-MJTｰ2.JDQ

				㉕		☑		お弁当抗菌シート4種類の1stのみのPI法連続測定 ベントウコウキン シュルイ ホウ レンゾク ソクテイ		OK		・n=2x4		44795		上記の各サンプルとイオン化法のリストに追加記載 ジョウキ カク カホウ ツイカ キサイ

				㉖		☑		お弁当抗菌シート4種類の2stのみのEI法連続測定 ベントウコウキン シュルイ ホウ レンゾク ソクテイ		OK		・n=4x４		44796		上記の各サンプルとイオン化法のリストに追加記載 ジョウキ カク カホウ ツイカ キサイ

				㉗		☑		msFineAnalysisによる統合解析 トウゴウ カイセキ		OK		・初期のデータでは、RTの早い時間帯のベースラインが安定していて、見た目も良いので、そのデータを使用する。 ショキ ハヤ ジカンタイ アンテイ ミ メ イ シヨウ		2022/8/26-29		・辛味シート-絵無し-1st-2
・辛味-絵無し-1st.xlsx

				㉘		☑		msFineAnalysisによる2検体比較解析 ケンタイ ヒカク カイセキ		OK		・ただし、2ndショットのデータを取得した際は、注入口圧力が安定しないために、複数のデータが取得できていないので、2検体比較に関しては、1stショットのみを追加測定した時のデータを使用する。
・さらに追加測定の中でも、最小の方は、MSのインターフェイスのナット部分からエアーリークがあったために、RTの早い時間帯でベースラインが上昇（1桁程度）しているので、最後に測定した増し締めしたデータを使用する。ただし、辛味シートの場合は、エアーリークしていても、検出されるピークの強度が高いために、ベースラインの上昇はあまり悪影響していないので、エーアリークしたデータを使用しても良い。 シュトク サイ チュウニュウコウ アツリョク アンテイ フクスウ シュトク ケンタイ ヒカク カン ツイカソクテイ トキ シヨウ		2022/8/26-29



				5		報告書作成 ホウコクショ サクセイ

				①				報告書テンプレートに従って報告書を作成する ホウコクショ シタガ ホウコクショ サクセイ						2022/8/24-25

				6		MSTips作成 サクセイ

				①				お弁当抗菌シート分析 ベントウコウキン ブンセキ						2022/9/1-2

				②				金属缶薄膜分析 キンゾクカン ハクマク ブンセキ						2022/9/1-2

												※マイクロジェットに使用する窒素ガスの使用量の目安は、15分の冷却で約0.25MPa シヨウ チッソ シヨウリョウ メヤス フン レイキャク ヤク

												よって、1MPaで60分、満タンの14MPaでは、14時間となる フン マン ジカン





Sheet2

				Py

				サンプル量		EI: 0.4mg, PI: 0.5mg

				熱脱着温度		50℃→20℃/分→360℃

				GC

				カラム		ZB-1MS（Phenomenex社製）
30 m×0.25 mm I.D., df=0.25 µm

				注入口温度		300℃

				オーブン昇温条件		40℃→ 15℃/min → 340℃ (10min）

				注入モード		Split 20:1

				キャリアガス		He, 1.0 ml/min（Constant Flow）

				MS

				イオン源温度		250℃

				インターフェース温度		280℃

				イオン源		EI/PI共用イオン源

				イオン化法		EI法 (70 eV, 50 µA),  PI法 (約8～10 eV)

				測定モード		Scan (m/z 35 - 800)





Sheet3

				Py

				サンプル量 リョウ		EI: 0.4mg, PI: 0.5mg

				熱脱着温度 ネツ ダッチャク オンド		50℃→20℃/分→360℃ フン



				GC

				カラム		ZB-1MS（Phenomenex社製）
30 m×0.25 mm I.D., df=0.25 µm

				注入口温度 チュウニュウ コウ オンド		300℃

				オーブン昇温条件 ショウオン ジョウケン		40℃→ 15℃/min → 340℃ (10min）

				注入モード チュウニュウ		Split 20:1

				キャリアガス		He, 1.0 ml/min（Constant Flow）





				MS

				イオン源温度 ゲン オンド		250℃

				インターフェース温度 オンド		280℃

				イオン源 ゲン		EI/PI共用イオン源 キョウヨウ ゲン

				イオン化法 カ ホウ		EI法 (70 eV, 50 µA)

				測定モード ソクテイ		Scan (m/z 2 - 50)







計画書（お弁当抗菌シート編）



						依頼測定実施計画書 イライ ソクテイ ジッシ ケイカクショ

				氏名 シメイ		小野寺　潤 オノデラ ジュン				注意事項 チュウイ ジコウ

				タイトル		東洋製缶様のPY-GC/MSによるお弁当用抗菌シートからの発生ガスの定性分析 トウヨウセイカン サマ ベントウヨウ コウキン ハッセイ テイセイ ブンセキ

				目的 モクテキ		アプリノート作成　・　販促資料作成　・　応研評価　・　基礎検討　・　特許　・　教育
その他（　　　　　依頼測定　　　　　　　　） サクセイ ハンソク シリョウ サクセイ キソ ケントウ トッキョ キョウイク タ イライ ソクテイ

				目的詳細 モクテキ ショウサイ		・Q1600GCの商談における装置性能の評価のために競争力のあるデータを取得する。
・PyｰGC/MSにおけるダブルショット分析でプラスチック製品の添加剤や高分子自身の分析を行った際の検出ピークに関して、ライブラリー検索では絞り切れない成分をより高精度に定性が行えるようなデータを取得する。
・サンプルは一任されるため、販促効果の高いサンプルを選出する。
・ここでは、MSTips347及び348の経験を活かし、お弁当抗菌シートを検討する。
・サンプル概要①「わさび』や『からし』に含まれる辛味成分（拡散型）と②『銀イオン（接触型）』
（予備として、おにぎりシート　も？）
・PIによる分子イオン情報を合わせることによる定性情報の充実をアピールする。
・msFine iQでの解析を行い、定性解析ソフトによる競合他社との差別化を行う。
・2検体比較解析を用いてさらなる差別化も行う。 ショウダン ソウチ セイノウ ヒョウカ キョウソウリョク シュトク ブンセキ セイヒン コウブンシ ジシン サイ ケンシュツ カン コウセイド テイセイ オコナ シュトク イチニン ハンソクコウカ タカ センシュツ オヨ ケイケン イ ベントウ コウキン ケントウ ガイヨウ ヨビ ブンシ ジョウホウ ア テイセイ ジョウホウ ジュウジツ カイセキ オコナ テイセイカイセキ キョウゴウ タシャ サベツカ オコナ ケンタイヒカク カイセキ モチ サベツカ オコナ				箇条書きで、

				評価の進め方 ヒョウカ スス カタ		1.  ダイレクトEGA測定
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)銀イオンシートの測定、(4)辛味成分シートの測定
2．定性解析と熱脱着及び熱分解温度の確認
3．ダブルショットモードへの変更
(1)カラム交換、(2)カラムの焼き出し、(3)測定パラメータ設定
4．ダブルショットモードによるEI測定（n=5）
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)銀イオンシートの測定、(4)辛味成分シートの測定
5．ダブルショットモードによるP測定（n=3）
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)銀イオンシートの測定、(4)辛味成分シートの測定
6、アルカンのEI測定（n=1）
7．msFine-iQによる定性解析（2検体比較含む）
8．Q1500GCの有効性をアピールするデータ解析と報告書の作成 ソクテイ ソクテイ セイノウカクニン ソクテイ ギン ソクテイ カラミセイブン ソクテイ テイセイカイセキ ソクテイ ソクテイ ケンタイヒカク フク				目的を達成するために、大きく振るパラメータを記載。 モクテキ タッセイ オオ フ キサイ

				期待される結果 キタイ ケッカ		1. EI測定のクロマトグラムの波形と分離が良好であること。
2. 辛味成分が明瞭に検出できること。
3. EIのマススペクトルがNISTと相関が良好であること。
4. PI測定で分子イオンの検出ができること。
5. msFine-iQの有効性を示すことができる。 ハケイ ブンリ リョウコウ カラミセイブン メイリョウ ケンシュツ ソウカン ソクテイ				目的詳細に対応するように具体的に。（できれば数値を入れる。）

				期間 キカン		2022年07月19日~08月31日

						長期の実験でマイルストーンや実験を中断する条件などがあればあらかじめ記載。 チョウキ ジッケン

				共有の範囲　 キョウユウ ハンイ		上長確認　・　G内　・　部内 ジョウチョウ カクニン ナイ ブナイ

				アウトプット書式 ショシキ		学会発表　・　アプリノート　・　販促資料　・　技術報告書　・　応研評価報告書
その他（　　　　　　依頼測定結果報告書　　　　　） ガッカイ ハッピョウ ハンソク シリョウ ギジュツ イライ ソクテイ ケッカ ホウコクショ



				実験準備 ジッケン ジュンビ

				サンプル		お弁当抗菌シート①～③ ベントウ コウキン

				装置 ソウチ		Agilent 8890/JMS-Q1600GC(RD1FｰR)				号機も記載すること ゴウキ キサイ

				アタッチメント		PY-3030/オートショットサンプラー				型式も記載すること カタシキ キサイ

				ソフトウェア		ESCRIME、msFineAnalysis-iQ

				その他 タ		PY温度：EGA測定で確認

スプリット比：10~50:1
カラム：DB-5ms相当（30m、内径0.25mm、膜厚0.25μm）
オーブン温度：50℃（1分保持）-毎分20℃-330℃（5分保持）
キャリア-ガス：毎分1.0mL（コンスタントフロー）
スキャンレンジ：m/z29~800 オンド ソクテイ カクニン ヒ ソウトウ ナイケイ マクアツ オンド フン ホジ マイフン フン ホジ マイフン				カラムの種類など、特別なものを使用する場合は、記載する。







測定条件

		お客様氏名 キャクサマ シメイ										菅野　慎二様 サマ																								ご依頼日 イライ ビ								reserved-44770x1F

		ご所属 ショゾク										東洋製罐(株)テクニカルセンター

		ご住所 ジュウショ										〒230-0001 神奈川県横浜市鶴見区矢向1-1-70

		TEL										045-571-2458																								e-Mail								shinji_kanno@toyo-seikan.co.jp

		ご使用中の装置 シヨウチュウ ソウチ										日本電子 ニホンデンシ								K9、						Q1000GC、										Q1000GCMK2、												Q1050GC、										Q1500GC

																				TQ4000GC、										その他( ホカ																																				)

												他メーカー タ								Agilent、								島津、 シマヅ						その他( ホカ																																)

		定量分析や定性分析など、測定条件および解析内容が共通のサンプルに限り複数検体をまとめて記入してください。それ以外は依頼票を分けて下さい。 テイリョウブンセキ テイセイ ブンセキ ソクテイジョウケン カイセキ ナイヨウ キョウツウ カギ フクスウ ケンタイ キニュウ イガイ イライ ヒョウ ワ クダ

		必ずご記入ください カナラ キニュウ		分析内容・目的、装置選定ポイント、その他留意事項など ブンセキ ナイヨウ モクテキ ソウチ センテイ ホカ リュウイ ジコウ

				【分析内容】　金属容器の有機コーティングの熱分解挙動の分析
　　　　　　　　EGAプロファイルの取得 → ダブルショットPy-GC/MS or ハートカットPy-GC/MSでのクロマトグラム取得
【目的】　　　2023年予算申請に向けたGC/MS機種選定のため（新規導入予定設備の活用事例として予算申請時に使用予定）
【試料情報】　アルミ薄板切片(片面有機コーティング)
　　　　　　　　有機コーティング：エポキシ樹脂、アクリル樹脂、ポリエステル樹脂、アミノ樹脂を主要構成成分とする
　　　　　　　　単位面積あたりの有機コーティング量は別途ご連絡予定
【留意事項】　Py-GC/MSは未保有で、新規導入を検討しております。そのため、既存のメソッド条件・測定データはございません。
　　　　　　一般的な材料分析アプリケーションの条件での設定をお願いいたします。
 ブンセキ ナイヨウ キンゾク ヨウキ ユウキ ネツブンカイ キョドウ ブンセキ シュトク シュトク モクテキ ネン ヨサン シンセイ ム キシュ センテイ シンキ ドウニュウ ヨテイ セツビ カツヨウ ジレイ ヨサン シンセイ ジ シヨウ ヨテイ シリョウ ジョウホウ ウスイタ セッペン カタメン ユウキ ユウキ ジュシ ジュシ ジュシ ジュシ タンイ メンセキ ユウキ リョウ ベット レンラク ヨテイ リュウイ ジコウ ミ ホユウ シンキ ドウニュウ ケントウ キゾン ジョウケン ソクテイ イッパンテキ ザイリョウ ブンセキ ジョウケン セッテイ ネガ











				ご使用中の装置の測定データの提供 シヨウチュウ ソウチ ソクテイ テイキョウ																						クロマトグラム、										マススペクトル、												その他( ホカ												)、				不可 フカ

				試料名 シリョウ メイ								有機コーティング①／② ユウキ

				試料数 ※1 シリョウ スウ								２サンプル（希望） キボウ																								試料形状 シリョウ ケイジョウ										固体、 コタイ						液体、 エキタイ						気体 キタイ

				保管方法 ホカンホウホウ										常温、 ジョウオン						冷蔵、 レイゾウ						冷凍、 レイトウ						遮光 シャコウ				毒性 ドクセイ										有り、 ア						無し ナ

				試料返却 ※2 シリョウ ヘンキャク										要、 ヨウ						不要、 フヨウ						容器のみ要返却 ヨウキ ヨウヘンキャク										SDS提供 ※3 テイキョウ										可、 カ				不可 フカ

				前処理装置 マエショリ ソウチ										液打ち、 エキ ウ								LVI(大量注入)、 タイリョウ チュウニュウ												HS(ヘッドスペース)、														PT(パージ&トラップ)、														SPME

														TD(サーマルデソプション)、																PY(パイロライザー)、

														TG(熱重量)、 ネツ ジュウリョウ										DIP(直接導入,キャピラリー型)、 チョクセツ ドウニュウ ガタ																				DEP(直接導入,フィラメント型) チョク ガタ

				分離カラム ブンリ										指定(貸出 シテイ カシダシ										可、 カ						不可) フカ								相当品 ソウトウヒン								任意 ニンイ

												製品名( セイヒンメイ														)、内径：(												)mm、長さ：(														)m、膜厚：(												)μm

		わかる範囲でご記入ください ハンイ キニュウ		導入 ドウニュウ				液打ち エキ ウ										導入量： ドウニュウリョウ								0.1μL、						0.2μL、						0.5μL、						1μL、						2μL、						その他( ホカ								)μL

								その他 ホカ										試料量： シリョウ リョウ						(		有機コーティングとして0.1mg-5㎜x5㎜片 ユウキ ヘン																				)		試料加熱温度										(						)℃

				GC				注入条件 チュウニュウ ジョウケン												スプリット  (										：1)、						スプリットレス、										その他( ホカ																				)

								注入口ライナー チュウニュウ												ウール入り、 イ								ウール無し、 ナ								その他( ホカ										)		注入口温度 チュウニュウコウ										(						)℃

								オーブン温度 オンド



								カラム流量 リュウリョウ												定流量制御( テイリュウリョウ セイギョ												)mL/min、								定圧力制御   ( テイアツリョク セイギョ														)kPa or (										)psi

				MS				ｲﾝﾀｰﾌｪｰｽ温度 オンド										(																		)℃				イオン源温度 ゲン オンド								(																)℃

								イオン化法 カ ホウ												EI、				PI、				CI  (試薬ガス： シヤク										メタン、						イソブタン、						その他( ホカ																)

								測定モード ソクテイ												Scan、						SIM、						SIM/Scan同時 ドウジ

								TQ4000の場合 バアイ												SRM、						SRM/Scan同時、 ドウジ												その他( ホカ																												)

								Scanレンジ												m/z  (						)		～		(						)				サイクルタイム								(																)msec

								SIMﾓﾆﾀｰｲｵﾝ												m/z  (																																														)

		※1 …				測定条件が共通のものに限ります。 ソクテイジョウケン キョウツウ カギ

		※2 …				お預かりした試料は原則返却させて頂きますが、可燃性液体等、配送による返却が出来ないものにつきましては、当社にて廃棄させて頂く場合があります。 アズ シリョウ ゲンソク ヘンキャク イタダ カネンセイ エキタイ ナド ハイソウ ヘンキャク デキ トウシャ ハイキ イタダ バアイ



		※3 …				SDSのご提供をお願い致します。特に毒性の有る場合は必須となりますので宜しくお願い致します。 テイキョウ ネガ イタ トク ドクセイ ア バアイ ヒッス ヨロ



		※		多元系コポリマーの熱分解挙動の確認が目的 タゲンケイ ネツブンカイ キョドウ カクニン モクテキ
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計画書（PETボトル編）



						依頼測定実施計画書 イライ ソクテイ ジッシ ケイカクショ

				氏名 シメイ		小野寺　潤 オノデラ ジュン				注意事項 チュウイ ジコウ

				タイトル		東洋製缶様のPY-GC/MSによるPETボトルからの発生ガスの定性分析 トウヨウセイカン サマ ハッセイ テイセイ ブンセキ

				目的 モクテキ		アプリノート作成　・　販促資料作成　・　応研評価　・　基礎検討　・　特許　・　教育
その他（　　　　　依頼測定　　　　　　　　） サクセイ ハンソク シリョウ サクセイ キソ ケントウ トッキョ キョウイク タ イライ ソクテイ

				目的詳細 モクテキ ショウサイ		・Q1600GCの商談における装置性能の評価のために競争力のあるデータを取得する。
・PyｰGC/MSにおけるダブルショット分析でプラスチック製品の添加剤や高分子自身の分析を行った際の検出ピークに関して、ライブラリー検索では絞り切れない成分をより高精度に定性が行えるようなデータを取得する。
・サンプルは一任されるため、販促効果の高いサンプルを選出する。
・お客様の主要製品であるPETボトルを検討する。
・サンプル概要：PETボトルの種類=飲み物の種類の比較
　　①コーラ（かたいやつ）、②いろはす（リサイクルでやわらかいやつ）、③綾鷹ホット、④紅茶花伝ホット
・PIによる分子イオン情報を合わせることによる定性情報の充実をアピールする。
・msFine iQでの解析を行い、定性解析ソフトによる競合他社との差別化を行う。
・2検体比較解析を用いてさらなる差別化も行う。 ショウダン ソウチ セイノウ ヒョウカ キョウソウリョク シュトク ブンセキ セイヒン コウブンシ ジシン サイ ケンシュツ カン コウセイド テイセイ オコナ シュトク イチニン ハンソクコウカ タカ センシュツ キャクサマ シュヨウセイヒン カイセキ オコナ テイセイカイセキ キョウゴウ タシャ サベツカ オコナ ケンタイヒカク カイセキ モチ サベツカ オコナ				箇条書きで、

				評価の進め方 ヒョウカ スス カタ		1.  ダイレクトEGA測定（n=1）
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)コーラの測定、(4)いろはすの測定、(5)綾鷹ホットの測定、(6)紅茶花伝ホットの測定
2．定性解析と熱脱着及び熱分解温度の確認
3．ダブルショットモードへの変更
(1)カラム交換、(2)カラムの焼き出し、(3)測定パラメータ設定
4．ダブルショットモードによるEI測定（n=5）
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)コーラの測定、(4)いろはすの測定、(5)綾鷹ホットの測定、(6)紅茶花伝ホットの測定
5．ダブルショットモードによるP測定（n=3）
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)コーラの測定、(4)いろはすの測定、(5)綾鷹ホットの測定、(6)紅茶花伝ホットの測定
6、アルカンのEI測定（n=1）
7．msFine-iQによる定性解析（2検体比較含む）
8．Q1500GCの有効性をアピールするデータ解析と報告書の作成 ソクテイ ソクテイ セイノウカクニン ソクテイ ソクテイ ソクテイ アヤタカ ソクテイ コウチャカデン ソクテイ テイセイカイセキ ソクテイ ソクテイ ケンタイヒカク フク				目的を達成するために、大きく振るパラメータを記載。 モクテキ タッセイ オオ フ キサイ

				期待される結果 キタイ ケッカ		1. EI測定のクロマトグラムの波形と分離が良好であること。
2. 辛味成分が明瞭に検出できること。
3. EIのマススペクトルがNISTと相関が良好であること。
4. PI測定で分子イオンの検出ができること。
5. msFine-iQの有効性を示すことができる。 ハケイ ブンリ リョウコウ カラミセイブン メイリョウ ケンシュツ ソウカン ソクテイ				目的詳細に対応するように具体的に。（できれば数値を入れる。）

				期間 キカン		2022年07月19日~08月31日

						長期の実験でマイルストーンや実験を中断する条件などがあればあらかじめ記載。 チョウキ ジッケン

				共有の範囲　 キョウユウ ハンイ		上長確認　・　G内　・　部内 ジョウチョウ カクニン ナイ ブナイ

				アウトプット書式 ショシキ		学会発表　・　アプリノート　・　販促資料　・　技術報告書　・　応研評価報告書
その他（　　　　　　依頼測定結果報告書　　　　　） ガッカイ ハッピョウ ハンソク シリョウ ギジュツ イライ ソクテイ ケッカ ホウコクショ



				実験準備 ジッケン ジュンビ

				サンプル		お弁当抗菌シート①～③ ベントウ コウキン

				装置 ソウチ		Agilent 8890/JMS-Q1600GC(RD1FｰR)				号機も記載すること ゴウキ キサイ

				アタッチメント		PY-3030/オートショットサンプラー				型式も記載すること カタシキ キサイ

				ソフトウェア		ESCRIME、msFineAnalysis-iQ

				その他 タ		PY温度：EGA測定で確認

スプリット比：10~50:1
カラム：DB-5ms相当（30m、内径0.25mm、膜厚0.25μm）
オーブン温度：50℃（1分保持）-毎分20℃-330℃（5分保持）
キャリア-ガス：毎分1.0mL（コンスタントフロー）
スキャンレンジ：m/z29~800 オンド ソクテイ カクニン ヒ ソウトウ ナイケイ マクアツ オンド フン ホジ マイフン フン ホジ マイフン				カラムの種類など、特別なものを使用する場合は、記載する。







検出成分の定性結果と概要（Ag-絵なし1st）

				検出成分の定性結果と概要



				Ag-絵無し-1st

				ID		RT		定性解析結果 テイセイカイセキ ケッカ				組成式 ソセイシキ		構造式 コウゾウシキ		概要 ガイヨウ		重要性 ジュウヨウ セイ		面積		CAS#		類似度		Lib. RI [iu]		ΔRI [iu]		同位体マッチング

				001		1.49		Carbon dioxide				C O2						C		3371378		124-38-9		923		153		334		1.00

				002		1.78		Pentane		ペンタン		C5 H12				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		2651511		109-66-0		844		500		43		0.99

				003		2.02		1-Pentene, 2-methyl-		2-メチル-1-ペンテン		C6 H12				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		1818270		763-29-1		894		580		9		0.98

				004		3.04		Heptane, 4-methyl-		４－メチルヘプタン		C8 H18				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		1257514		589-53-7		898		767		17		0.90

				005		3.68		2,4-Dimethyl-1-heptene		2，4－ジメチル―1－へプテン		C9 H18				・ポリプロピレンの熱分解生成物の主成分 ネツブンカイセイセイブツ シュセイブン		B		5926482		19549-87-2		894		836		12		0.99

				006		6.12		1-Nonene, 4,6,8-trimethyl-		４，６，８－トリメチルー１－ノネン		C12 H24				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		518616		54410-98-9		796		846-1178		0		N/A

				007		6.16		1-Nonene, 4,6,8-trimethyl-		４，６，８－トリメチルー１－ノネン		C12 H24				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		620648		54410-98-9		790		846-1178		0		0.60

				008		8.33		2-Methyl-Z-4-tetradecene		２，４，６，８－テトラメチルー１-ウンデセン		C15 H30				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		1557930		-		715		1290-1622		0		N/A

				009		8.41		2-Methyl-Z-4-tetradecene		２，４，６，８－テトラメチルー１-ウンデセン		C15 H30				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		1061845		-		696		1290-1622		0		N/A

				010		8.48		1-Pentadecene		２，４，６，８－テトラメチルー１-ウンデセン		C15 H30				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		1628147		13360-61-7		741		1492		169		N/A

				011		12.18		2-Methyl-E-7-hexadecene				C17 H34				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		897468		64183-52-4		717		1489-1821		0		N/A

				012		12.40		2-Methyl-E-7-hexadecene				C17 H34				・ポリプロピレンの熱分解生成物と同じ成分 ネツブンカイセイセイブツ オナ セイブン		B		435339		64183-52-4		723		1489-1821		0		N/A

				013		12.66		4,8,12,16-tetraoxaeicosan-1-ol		グリコール系化合物 ケイ カゴウブツ		C16 H34 O5				・抗菌性を持たせるための添加剤か？ コウキンセイ モ テンカザイ		A		3563072		-		797		1777-2539		0		-

				014		14.04		Benzene, 1,1'-methylenebis[4-isocyanato-		MDI		C15 H10 N2 O2						B		896890		101-68-8		900		2092		32		0.98

				015		14.32		4,8,12,16-tetraoxaeicosan-1-ol		グリコール系化合物 ケイ カゴウブツ		C16 H34 O5				・抗菌性を持たせるための添加剤か？ コウキンセイ モ テンカザイ		A		1950158		-		773		1777-2539		0		-

				016		14.45		Octadecanoic acid		ステアリン酸 サン		C18 H36 O2				・ポリプロピレン樹脂の滑剤として使用されているものと推測。 ジュシ カツザイ シヨウ スイソク		A		1515385		57-11-4		899		2172		42		0.83

				017		15.32		4-Hexadecylmorpholine		４－ヘキサデシルモルフォリン		C20 H41 N O				？		A		476155		25727-91-7		951		2295		17		0.67

				018		15.88		4,8,12,16-tetraoxaeicosan-1-ol		グリコール系化合物 ケイ カゴウブツ		C16 H34 O5				・抗菌性を持たせるための添加剤か？ コウキンセイ モ テンカザイ		A		7098519		-		745		1777-2539		0		-

				019		16.01		Dehydroabietic acid		デヒドロアビエチン酸 サン		C20 H28 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。
・シート表面の粘着剤として使用されているものと推測される

・製紙、インキ、化粧品、薬品(殺虫剤など)の有機合成原料として ヒョウメン ネンチャクザイ シヨウ スイソク		B		743422		1740-19-8		869		2457		54		0.81

				020		16.45		Morpholine, 4-octadecyl-		４－オクタデシルモルフォリン		C22 H45 N O				？		A		4926878		16528-77-1		948		2130-2892		0		0.77

				021		17.23		Dimethyl 3,6,9,12,15,18-hexaoxaicosane-1,20-dioate		グリコール系化合物 ケイ カゴウブツ		C16 H30 O10				・抗菌性を持たせるための添加剤か？ コウキンセイ モ テンカザイ		A		5260353		-		666		2021-2783		0		-

				022		19.26		2-(Decanoyloxy)propane-1,3-diyl dioctanoate				C29 H54 O6						B		1118495		33368-87-5		922		3138		56		-

				023		20.03		2-(Octanoyloxy)propane-1,3-diyl bis(decanoate)				C31 H58 O6						B		1279195		33368-86-4		924		3310		41		-

				024		20.54		Phenol, 2,4-bis(1,1-dimethylethyl)-, phosphite (3:1)		アルカノックス240		C42 H63 O3 P				・高分子材料や熱可塑性樹脂の加工中に、過酸化物による酸化劣化を効果的に低減する、非常に効率的な有機リン酸系酸化防止剤。 食品接触用途での使用について幅広い FDA 承認を受けている。		A		9913326		31570-04-4		928		3397		7		0.98

				025		21.36		Tris(2,4-di-tert-butylphenyl) phosphate		トリス（2,4-ジ-t-ブチルフェニル）ホスフェート		C42 H63 O4 P				・食品用ポリエチレンで使用されている酸化防止剤。
・ホスファイト系酸化防止剤の中でも特に耐加水分解性に優れる。		A		9568602		95906-11-9		893		3582		15		-





				総括 ソウカツ

				1		ポリプロピレン樹脂に用いられる典型的な酸化防止剤であるAlkanox240 を検出。熱脱着成分の主成分であった。 ジュシ モチ テンケイテキ サンカボウシザイ ケンシュツ ネツ ダッチャク セイブン シュセイブン

				2		さらに、食品用のプラスチック材料で使用される代表的な酸化防止剤である「トリス（2,4-ジ-t-ブチルフェニル）ホスフェート」も検出された。

				3		複数のグリコール系化合物が検出された。抗菌効果を持たせるための添加剤か？ フクスウ ケイ カゴウブツ ケンシュツ コウキンコウカ モ テンカザイ

				4		オクタデシルモルフォリンが一定量検出されたが、目的は不明。 イッテイリョウ ケンシュツ モクテキ フメイ

				5		ポリプロピレンの熱分解生成物も低分子領域で検出された。 ネツブンカイ セイセイブツ テイブンシリョウイキ ケンシュツ

				6		用途は不明であるが、トリカプリン系の化合物群も複数検出された ヨウト フメイ ケイ カゴウ ブツ グン フクスウ ケンシュツ

				7		2ndショットのデータからは、典型的なポリプロピレン熱分解生成物が検出された。 テンケイテキ ケンシュツ





検出成分の定性結果と概要（辛味-絵なし1st）

				検出成分の定性結果と概要



				辛味-絵無し-1st

				ID		RT		定性解析結果 テイセイカイセキ ケッカ				組成式 ソセイシキ		構造式 コウゾウシキ		概要 ガイヨウ		重要性 ジュウヨウ セイ		面積		CAS#		類似度		Lib. RI [iu]		ΔRI [iu]		同位体マッチング

				001		3.70		2,4-Dimethyl-1-heptene		2,4-ジメチル-1-へプテン		C9 H18						C		1363112		19549-87-2		879		836		14		-

				002		3.81		Allyl Isothiocyanate		アリルイソチオシアネート		C4 H5 N S				・無色の油状液体で、マスタードやワサビなどの辛味成分。
・本抗菌シートのまさに辛味成分である。
・沸点：148-154 °Cと高めであるが、加熱脱着時にカラム先端での保持が不十分であるため、マイクロジェットによるトラップが必要。 ホン コウキン カラミセイブン フッテン タカ カネツダッチャク ジ センタン ホジ フジュウブン ヒツヨウ		A		8629903		57-06-7		970		885		25		0.97

				003		4.97		Phenol		フェノール		C6 H6 O						C		2061013		108-95-2		969		981		14		1.00

				004		10.02		Butylated Hydroxytoluene		ブチルヒドロキトルエン：BHT		C15 H24 O				・脂溶性のフェノール類であり、主に酸化防止剤として食品添加物として用いられる。
・E番号は、「E321」
・ジブチルヒドロキシトルエンはフリーラジカルと反応し、食品が酸化される反応を遅らせる事によって、色・匂い・味が変化するのを防ぐ		B		6357976		128-37-0		986		1513		17		0.97

				005		13.52		Heptamethyl-3-phenyl-1,4-cyclohexadiene				C19 H26						C		1918564		122531-52-6		712		1649-2121		0		0.82

				006		14.20		10,18-Bisnorabieta-5,7,9(10),11,13-pentaene				C18 H22						C		1390071		6566-19-4		810		2082		4		0.59

				007		14.90		Retene				C18 H18						C		1444944		483-65-8		742		2221		15		0.92

				008		15.56		Methyl dehydroabietate		デヒドロアビエチン酸メチル サン		C21 H30 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。		B		7067633		1235-74-1		922		2345		24		0.88

				009		15.86		Methyl abietate		アビエチン酸メチル サン		C21 H32 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。		B		1487138		127-25-3		743		2379		2		0.97

				010		15.95		Octicizer		オクチサイザー		C20 H27 O4 P				・可塑剤
・熱脱着生成物の中での主成分。
・機材のポリプロピレンシートを柔らかくするために添加されていると推測される。 ネツダッチャク セイセイブツ ナカ シュセイブン キザイ ヤワ テンカ スイソク		A		101109039		1241-94-7		881		2410		18		0.98

				011		16.07		Dehydroabietic acid		デヒドロアビエチン酸 サン		C20 H28 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。
・シート表面の粘着剤として使用されているものと推測される

・製紙、インキ、化粧品、薬品(殺虫剤など)の有機合成原料として ヒョウメン ネンチャクザイ シヨウ スイソク		B		14752441		1740-19-8		853		2457		41		0.88

				012		16.10		Di-n-octyl phenyl phosphate		ジオクチルフェニルホスフェート		C22 H39 O4 P						B		16638785		-		749		N/A		N/A		0.85

				013		16.36		Abietic acid		アビエチン酸 サン		C20 H30 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。		B		6508920		514-10-3		881		2513		43		0.92

				014		17.35		Pregnane-3,11,20,21-tetrol, cyclic 20,21-(methylboronate), (3α,5α,11β,20R)-				C22 H37 B O4						C		1888692		30882-72-5		602		N/A		N/A		0.51

				015		17.46		Isobutyl dehydroabietate		デヒドロアビエチン酸イソブチル サン		C24 H36 O2				・松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つ。		B		3647294		-		829		2305-2705		0		0.88

				016		18.49		Glycerol tricaprylate		トリカプリリン		C27 H50 O6				・トリカプリリンは低粘度で油性感が少なく、顔料分散性に優れ、皮膚に対して非常に軽くなめらかな使用感をもつことから、油性基剤として主にメイクアップ製品、クリーム系製品、日焼け止め製品、ヘアケア製品などに使用されている。
・トリカプリリンは、難溶性添加剤や紫外線吸収剤の溶解性に優れることから、主に日焼け止め製品、化粧下地製品、スキンケア製品などに使用されている。		B		20433193		538-23-8		909		2958		51		N/A

				017		19.32		2-(Decanoyloxy)propane-1,3-diyl dioctanoate				C29 H54 O6						B		36649465		33368-87-5		950		3138		42		0.75

				018		20.08		2-(Octanoyloxy)propane-1,3-diyl bis(decanoate)				C31 H58 O6						B		21389624		33368-86-4		949		3310		28		-

				019		21.01		Pentyl dotriacontyl ether				C37 H76 O						B		20542490		-		729		3483-4067		0		0.30

				020		21.43		Tris(2,4-di-tert-butylphenyl) phosphate		トリス（2,4-ジ-t-ブチルフェニル）ホスフェート		C42 H63 O4 P				・食品用ポリエチレンで使用されている酸化防止剤。
・ホスファイト系酸化防止剤の中でも特に耐加水分解性に優れる。		A		14287638		95906-11-9		713		3582		2		0.04

				総括 ソウカツ

				1		辛味成分であるアリルイソチオシアネートが検出された。 カラミセイブン ケンシュツ

				2		フィルムの可塑剤として、オクチナイザーが主成分として検出された。 カソザイ シュセイブン ケンシュツ

				3		食品用のプラスチック材料で使用される代表的な酸化防止剤である「トリス（2,4-ジ-t-ブチルフェニル）ホスフェート」が検出された ショクヒンヨウ ザイリョウ シヨウ ダイヒョウテキ サンカボウシザイ ケンシュツ

				4		松脂を構成する天然樹脂ロジンの成分の一つであるデヒドロアビエチン酸をはじめそのメチルエステルなどが検出された。粘着剤として使用されているものと推測される サン ケンシュツ ネンチャクザイ

				5		酸化防止剤としては、上記3以外にもBHTも検出された。 サンカボウシザイ ジョウキ イガイ ケンシュツ

				6		用途は不明であるが、トリカプリン系の化合物群も複数検出された ヨウト フメイ ケイ カゴウ ブツ グン フクスウ ケンシュツ

				7		2ndショットのデータからは、典型的なポリプロピレン熱分解生成物が検出された。 テンケイテキ ケンシュツ





実験進捗

				実験進捗 ジッケン シンチョク

				No.		チェック		項目 コウモク		評価 ヒョウカ		考察 コウサツ		実施日 ジッシビ		データファイル名 メイ		備考 ビコウ

				0		T200GCによる事前確認測定 ジゼン カクニン ソクテイ

				①		☑		ブランク測定 ソクテイ		OK				44761		・EGA-Blank-Test

				②		☑		Mest含有ポリスチレン測定 ガンユウ ソクテイ		OK				44761		・PS-Test

				③		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤の測定 ベントウ ギン コウキンザイ ソクテイ		OK		・n=2、1回目=0.88mg、PY温度：50C-毎分30℃-650℃、
　　　　　2回目=1.02mg、PY温度：50C-毎分10℃-650℃、 カイメ オンド マイフン カイメ		44761		・EGA-EI-Agシートー1
・EGA-EI-Agシートー2

				④		☑		お弁当シート辛味成分の測定 ベントウ カラミ セイブン ソクテイ		OK		・n=2、1回目=0.63mg、（中止；2回目=0.63mg） カイメ チュウシ カイメ		44761		・EGA-EI-辛味シートー1 カラミ

				⑤		☑		お弁当シートの定性解析と熱脱着及び熱分解温度の確認 ベントウ		OK		・1stショット：50℃~360℃（10℃/分）
　・主要な検出成分：　
　　　・（Agシート）MDI、及びm/z224,441,647(マイナー成分；106.09、132.07）のイオンを持つ化合物
　　　・（辛味シート）アリルイソチオシアネート（=わさびの辛味成分）、及びOcticizer（＝可塑剤）等。
・熱分解：600℃ フン シュヨウ ケンシュツ セイブン オヨ セイブン モ カゴウブツ カラミ カラミセイブン カソザイ トウ ネツブンカイ		44761

				⑥		☑		PETボトル（いろはす）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.79mg カイメ		44761		・EGA-EI-いろはす

				⑦		☑		PETボトル（コーラ）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.71mg カイメ		44761		・EGA-EI-コーラ

				⑧		☑		PETボトル（クラフトボスホット）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.55mg カイメ		44762		・EGA-EI-クラフトボスホット

				⑨		☑		PETボトル（クラフトボスホット）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.43mg カイメ		44762		・EGA-EI-ほうじ茶ホット チャ

				⑩		☑		PETボトルの定性解析と熱脱着及び熱分解温度の確認		OK		・1stショット：50℃~360℃（10℃/分）（お弁当シートと同じ）
　・主要な検出成分：　
　　　・（いろはす）DEHPと類似した化合物を明瞭に添加剤として観測。それ以外は炭化水素系化合物ぐらいで、目立った化合物は定性できない。もちろんPETのモノマーであるフタル酸モノエチルエステルはすべてのボトルから検出された。
　　　・（コーラ）特段明瞭な添加剤は検出されない。原料の残りと思われるテレフタル酸が検出された。
　　　・（クラフトボスホット）炭化水素系化合物が100℃前後で見られるが同定は困難。コーラと同様、原料の残りと思われるテレフタル酸が検出された。
　　　・（ほうじ茶ホット）特段明瞭な添加剤は検出されない。コーラと同じく、原料の残りと思われるテレフタル酸が検出された。
・熱分解：600℃ フン ベントウ オナ シュヨウ ケンシュツ セイブン ルイジ カゴウブツ メイリョウ テンカザイ カンソク イガイ タンカスイソケイ カゴウブツ メダ カゴウブツ テイセイ サン ケンシュツ タンカスイソケイ カゴウブツ ゼンゴ ミ ドウテイ コンナン ドウヨウ チャ オナ ネツブンカイ		44762

				⑪		☑		カラム交換 コウカン		OK		・ZB-5MSi (27m、0.25㎜、膜厚0.25μm）SN：273119＋リテンションギャップ（1m、0.1㎜）→トータル34mとして設定 マクアツ セッテイ		44762

				⑫		☑		カラムの焼き出し		OK				44762

				⑬		☑		測定パラメータ設定		OK		・1stショット：スプリット比：20、MCP：2300V
・2ndショット：スプリット比：200、MCP：2200V ヒ ヒ		44762

				⑭		☑		ダブルショットによるMest含有ポリスチレン測定 ガンユウ ソクテイ		OK				44762		・1stShot-PS
・2ndShot-PS

				⑮		☑		アルカンMixの1stショット測定 ソクテイ		OK		・アルカンMix（C7～38）：200ng
・マイクロジェットが無いと、ウンデカン（C12）以下の炭化水素は、ピークとして検出できないことが判明。本番では、マイクロジェットクライオを装着した方が良いと思われる。 ナ イカ タンカスイソ ケンシュツ ハンメイ ホンバン ソウチャク ホウ ヨ オモ		44762		・1stShot-アルカンMix

				⑯		☑		ダブルショットによるブランク測定 ソクテイ		OK				44762		・1stShot-Blank
・2ndShot-Blank

				⑰		☑		ダブルショットによるお弁当シート銀イオン抗菌剤（絵柄なし）のEI測定 ベントウ ギン コウキン ザイ エガラ ソクテイ		OK		・試料量=0.80mg シリョウリョウ		44764		・1stShotｰEI-Agシート_絵なし
・2ndShot-EI-Agシート_絵なし エ

				⑱		☑		ダブルショットによるお弁当シート銀イオン抗菌剤（絵柄あり）のEI測定 ザイ		OK		・試料量=0.76mg シリョウリョウ		44764		・1stShotｰEI-Agシート_絵あり2
・2ndShot-EI-Agシート_絵あり2 エ

				⑲		☑		ダブルショットによるお弁当シート辛味成分（絵柄なし）のEI測定 ベントウ カラミ セイブン エガラ ソクテイ		OK		・試料量=0.63mg シリョウリョウ		44764		・1stShotｰEI-辛味シート_絵なし
・2ndShot-EI-辛味シート_絵なし カラミ エ

				⑳		☑		ダブルショットによるお弁当シート辛味成分（絵柄あり-オレンジ）のEI測定 ベントウ カラミ セイブン エガラ ソクテイ		OK		・試料量=0.48mg シリョウリョウ		44764		・1stShotｰEI-辛味シート_絵あり
・2ndShot-EI-辛味シート_絵あり エ

				㉑		☑		ダブルショットによる定性解析（EI) テイセイカイセキ		OK		・検出成分：
　・Agシートー絵なし（TD成分）：共通成分；MDI（ベースピーク）(m/z250)、アルカノックス240（リン系加工安定剤）(m/z646)、D 16-834（酸化防止剤？）(m/z662)、4-オクタデシルモルフォリンリン（？）(m/z339)
　・Agシートー絵あり（TD成分）：共通成分も検出されたが、主成分であるMDIの量が半減した。その代わり、IPDI（イソフォロンジイソシアネート）(m/z222)が新たにMDIと同等量検出された。このIPDIは、インクとしての用途がある模様。絵の部分のインク成分と思われる。また、PPの分解生成物と思われる炭化水素系化合物群も検出された。着色の際に生成されたものか？着色の工程が起因しているのか？
　・辛味シートー絵なし（TD成分）：共通成分；オクチサイザー（ベースピークー可塑剤）(m/z362)、アリルイソチオシアネート（=わさびの辛味成分）(m/z99)、トリカプリリン（難燃性添加剤？）(m/z470)、トリカプリレート2成分(m/z?)、そして酸化防止剤であるBHT(m/z220)。
※ベースピークであるオクチサイザーが振り切れていたので、試料量を減らした方が良い。
　・辛味シートー絵あり（TD成分）：共通成分以外、明確な差異は見られない。msFineAnalysis iQを用いた統合解析が力を発揮するか？ ケンシュツ セイブン エ セイブン キョウツウ セイブン ケイ カコウ アンテイザイ サンカボウシザイ ケンシュツ シュセイブン リョウ ハンゲン カ アラ ドウトウリョウ ケンシュツ ヨウト モヨウ エ ブブン セイブン オモ ブンカイセイセイブツ オモ タンカスイソケイ カゴウブツグン ケンシュツ チャクショク サイ セイセイ チャクショク コウテイ キイン カラミ カソザイ ナン ネン セイ テンカザイ セイブン サンカボウシザイ フ キ イガイ メイカク サイ ミ モチ トウゴウカイセキ チカラ ハッキ		44764

				㉒		☑		PETボトル（いろはす）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.79mg カイメ		44767		・1stShot-EI-いろはす
・2ndShot-EI-いろはす

				㉓		☑		PETボトル（コーラ）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.76mg カイメ		44767		・1stShot-EI-コーラ
・2ndShot-EI-コーラ

				㉔		☑		PETボトル（クラフトボスホット）の測定 ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.80mg カイメ		44767		・1stShotEI-クラフトボスホット
・2ndShot-EI-フラフトボスホット

				㉕		☑		PETボトル（ほうじ茶ホット）の測定 チャ ソクテイ		OK		・n=1、1回目=0.76mg カイメ		44767		・1stShot-EI-ほうじ茶ホット
・2ndShot-EI-ほうじ茶ホット チャ チャ

				㉖		☑		ダブルショットによる定性解析（EI) テイセイカイセキ		OK		・検出成分：
　・いろはす（TD成分）：特別明瞭な検出成分は見られない。
　・コーラ（ＴＤ成分）：可塑剤と思われるフタル酸ジﾉニルが検出された。他、特徴的な質量（M=384-C20H16O8、やM＝267？、そして、M=400-C21H24O6Siなどが検出された。
　・フラフトボスホット（TD成分）：コーラにおいて検出された成分とほぼ同じ。可塑剤であるフタル酸ジﾉニルの量が少ない傾向あり。
　・ほうじ茶ホット（TD成分）：可塑剤が検出されていないが、それ以外の成分はコーラと同様の成分が検出されている。 ケンシュツ セイブン セイブン トクベツ メイリョウ ケンシュツ セイブン ミ セイブン カソザイ オモ サン ケンシュツ ホカ トクチョウテキ シツリョウ ケンシュツ セイブン ケンシュツ セイブン オナ カソザイ サン リョウ スク チャ セイブン カソザイ ケンシュツ イガイ セイブン ドウヨウ セイブン ケンシュツ		44767



				1		測定準備 ソクテイ ジュンビ

				①		☑		PY、マイクロジェットクライオ　及びオートショットの設置		OK		・キャリアガス供給ユニットをめぐる設定でトラブったが、無事設置完了。 キョウキュウ セッテイ ブジ セッチカンリョウ		2022/7/26-27

				②		☑		ブランク測定チューブの接続 ソクテイ セツゾク		OK				44769

				③		☑		チューニングとキャリブレーション		OK		・イオン源チャンバーが高濃度イオン源状態となっている。→PY-GC/MSに切り替える際に、チャンバーを標準のものに交換予定。 ゲン コウノウド ゲン ジョウタイ キ カ サイ ヒョウジュン コウカンヨテイ		44769

				④		☑		測定条件作成		OK		・EIは、サンプル量約0.5-6mg、スプリット比50、EM電圧+300V
・PIは、サンプル量約1.0mg、スプリット比20、EM電圧+800V リョウ ヤク ヒ デンアツ		44769



				2		ダイレクトEGA測定 ソクテイ

				①		☑		ブランク測定 ソクテイ		OK				44770		・QMS-EGA-EI-Blank.JDQ

				②		☑		Mest含有ポリスチレン測定 ガンユウ ソクテイ		OK				44770		・QMS-EGA-EI-PS-Mest.JDQ

				③		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵なし）のEI/PI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		・n=1、EI=0.59mg、PI=1.08mg		44770		・QMS-EGA-EI-Agシート絵なし1.JDQ
・QMS-EGA-PI-Agシート絵なし11.JDQ エ

				④		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵あり）のEI/PI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		・n=1、EI=0.56mg、PI=0.99mg		44770		・QMS-EGA-EI-Agシート絵あり2.JDQ
・QMS-EGA-PI-Agシート絵あり12.JDQ エ

				⑤		☑		お弁当シート辛味成分（絵なし）のEI/PI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		・n=1、EI=0.56mg、PI=1.05mg		44770		・QMS-EGA-EI-辛味シート絵なし3.JDQ
・QMS-EGA-PI-辛味シート絵なし13.JDQ カラミ エ カラミ

				⑥		☑		お弁当シート辛味成分（絵あり）のEI/PI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		・n=1、EI=0.57mg、PI=0.99mg		44770		・QMS-EGA-EI-辛味シート絵あり4.JDQ
・QMS-EGA-PI-辛味シート絵あり14.JDQ カラミ エ

				⑦		☑		定性解析と熱脱着及び熱分解温度の確認		OK		・EI測定結果：
　・Agシート絵なし/あり：正常にMDIとPPの熱分解生成物が検出できた。
　・辛味シート絵あり/なし：辛味成分であるアリルイソチオシアネート(99)、Octicizer（＝可塑剤）(m/z251)、酸化防止剤のBHT等が検出された。
・PI測定結果：
　・Agシート絵なし/あり：T200GCで検出された成分は概ね分子イオンが検出できた。
　・辛味シート：T200GCで検出された成分は概ね分子イオンが検出できた。
                  熱分解温度領域であるが、m/z302の分子量であるピマール酸（アビエチン酸）が一定量検出されていることが判った。このピマール酸は、松脂に含まれる成分で、なぜ含まれているかは不明？ ソクテイ ケッカ エ セイジョウ ネツブンカイ セイセイブツ ケンシュツ カラミ エ カラミセイブン サンカボウシザイ トウ ケンシュツ ソクテイ ケッカ エ カラミ ケンシュツ セイブン オオム ブンシ ケンシュツ ネツブンカイ オンド リョウイキ ブンシリョウ サン サン イッテイリョウ ケンシュツ ワカ サン マツヤニ フク セイブン フク フメイ		44770

				⑧		☑		装置立ち上げ ソウチ タ ア		OK				44781

				⑨		☑		チューニングとキャリブレーション		OK				44781

				⑩		☑		測定条件作成		OK		・EGAに関しては、お弁当シートと同様の条件とした。 カン ベントウ ドウヨウ ジョウケン		44781

				⑪		☑		ブランク測定 ソクテイ		OK		・PP関連の熱分解生成物?と思われる異常な多段ブロードピークが検出された？
→残量の少ないヘリウムボンベ（1.5MPa残）を使用していたことが原因。ボンベを交換した結果、解消された。 カンレン ネツブンカイ セイセイブツ オモ イジョウ タダン ケンシュツ ザンリョウ スク ザン シヨウ ゲンイン コウカン ケッカ カイショウ		44781		・EGA-EI-Blank-11.JDQ
・EGA-EI-Blank-12.JDQ

				⑫		☑		Mest含有ポリスチレン測定 ガンユウ ソクテイ		OK				44781		・EGA-EI-PS-Mest-1.JDQ

				⑬		☑		金属缶薄膜（有機コーティング①=0.1~0.2mg/cm2）のEGA-EI測定 キンゾク カン ハクマク ユウキ ソクテイ		OK		・n=2、1回目=32.4mg、2回目=36.8mg カイメ カイメ		44782		・EGA-EI-Sample1-0.JDQ
・EGA-EI-Sample1-1.JDQ

				⑭		☑		金属缶薄膜（有機コーティング②=0.5mg/cm2）のEGA-EI測定 キンゾク カン ハクマク ユウキ ソクテイ		OK		・n=2、1回目=17.9mg、2回目=17.2mg カイメ カイメ		44782		・EGA-EI-Sample2-0.JDQ
・EGA-EI-Sample2-1.JDQ

				⑮		☑		サンプル①のEIデータの解析 カイセキ		OK		・加熱温度350℃から主要な熱分解生成物が発生し始め、440℃程度をトップに、500℃までの間で検出された。
・一部の質量（403、418）に関しては、500以降も引き続き検出された。
・加熱温度150℃~250℃で低分子量の化合物（ジメチルアミノエタノールと推定）も検出された。
・上記以外は、明瞭なピークは検出されなかった。 カネツオンド シュヨウ ネツブンカイセイセイブツ ハッセイ ハジ ホドド アイダ ケンシュツ イチブ シツリョウ カン イコウ ヒ ツヅ ケンシュツ カネツオンド テイブンシリョウ カゴウブツ スイテイ ケンシュツ ジョウキイガイ メイリョウ ケンシュツ		44782

				⑯		☑		サンプル②のEIデータの解析 カイセキ		OK		・加熱温度300℃から主要な熱分解生成物が発生し始め、410℃程度をトップに、500℃までの間で検出された。
・検出されたマススペクトルは、サンプル①とは大きく異なった。
・一部の質量（403、418）に関しては、500以降も引き続き検出された。
・加熱温度Ⅰ;140℃~250℃及びⅡ;200~340℃で2つのブロードなピークが検出された。
・それぞれ低分子量の化合物であり、Ⅰは、メチルペんテン、Ⅱは、エチリデンシクロブタンと推定された。
・上記の結果から、ダブルショット分析の加熱温度は、下記に決定した。
ダブルショット加熱条件：
・1stショット：50℃~320℃（15℃/分）(18分）
・2ndショット：320℃~650℃（15℃/分）(22分）
※尚、ダブルショットの場合、2ndショットは、瞬間熱分解が基本であるが、今回は、EGAでの熱分解挙動との相関を重要視したため、同様の昇温条件とした。 カネツオンド シュヨウ ネツブンカイセイセイブツ ハッセイ ハジ ホドド アイダ ケンシュツ ケンシュツ オオ コト イチブ シツリョウ カン イコウ ヒ ツヅ ケンシュツ カネツオンド オヨ ケンシュツ テイブンシリョウ カゴウブツ スイテイ フン フン ナオ バアイ		44782

				⑰		☑		金属缶薄膜（有機コーティング①=0.1~0.2mg/cm2）のEGA-PI測定 キンゾク カン ハクマク ユウキ ソクテイ		OK		・n=1、1回目=41.0mg カイメ		44782		・EGA-PI-Sample1-1.JDQ

				⑱		☑		金属缶薄膜（有機コーティング②=0.5mg/cm2）のEGA-PI測定 キンゾク カン ハクマク ユウキ ソクテイ		OK		・n=1、1回目=17.6mg カイメ		44782		・EGA-PI-Sample2-1.JDQ

				⑲		☑		PIデータの解析 カイセキ		OK		・今一つ感度は悪いが、EI法で検出されたクロマトグラムと相関のあるデータは得られた。 イマヒト カンド ワル ホウ ケンシュツ ソウカン エ



				3		ダブルショットモードへの変更 ヘンコウ

				①		☑		カラム交換		OK		・ZB-5MSi (27m、0.25㎜、膜厚0.25μm）SN：273119		44783

				②		☑		カラムの焼き出し		OK				44783

				③		☑		測定パラメータ設定		OK		ハートカット加熱条件：
・1stショット：50℃~320℃（15℃/分）(18分）
・2ndショット：320℃~650℃（15℃/分）(22分）
※尚、ダブルショットの場合、2ndショットは、瞬間熱分解が基本であるが、今回は、EGAでの熱分解挙動との相関を重要視したため、同様の昇温条件とした。
・1st、2nd両方でマイクロジェットによるクライオを使用。

GC条件：
・カラム；ZB-1MS（長さ29m、内径0.25mm、膜厚0.25μm）＋リテンションギャップ（長さ2.5m、内径0.25mm）＝全長31.5m
・注入口温度；300℃
・スプリット比；下記参照

MS条件：
・イオン源温度；250℃、インターフェイス温度；280℃
・イオン化電流；50μA、イオン化電圧；70V
・マスレンジ；35~700
・スキャンサイクル；2サイクル/秒　（積算回数42回）
・EM電圧；下記参照
EI法
・1stショット：スプリット比：50、EM：+300V
・2ndショット：スプリット比：200、EM：+300V
PI法
・1stショット：スプリット比：20、EM：+800V
・2ndショット：スプリット比：20、EM：+800V リョウホウ シヨウ ジョウケン ナガ ナイケイ マクアツ ナガ ナイケイ ゼンチョウ チュウニュウコウ オンド ヒ カキ サンショウ ジョウケン ゲン オンド オンド カデンリュウ カ デンアツ ビョウ セキサンカイスウ カイ デンアツ カキ サンショウ ホウ ヒ ヒ		44783

				④		☑		マイクロジェットの必要性の確認測定 ヒツヨウセイ カクニン ソクテイ		OK		・マイクロジェットクライオの必要性を確認した。
・サンプル②のEGA測定で、比較的低温で低分子量化合物と思われる成分が検出されていたので、その成分が良好なピーク波形で検出できるかを、マイクロジェットの使用の有無のでデータ比較で確認した。
→比較検討の結果、RT７分以前のクロマトグラムにおいて、特徴的なピークの検出に差異があり、マイクロジェットによるクライオがあった方が、より良好なデータが得られることを確認した。よって、ＭＪＴを使用することとした。 ヒツヨウセイ カクニン ソクテイ ヒカクテキ テイオン テイブンシリョウ カゴウブツ オモ セイブン ケンシュツ セイブン リョウコウ ハケイ ケンシュツ シヨウ ウム ヒカク カクニン ヒカクケントウ ケッカ フン イゼン トクチョウテキ ケンシュツ サイ ホウ リョウコウ エ カクニン シヨウ		44783		・HC-MJT-Test-EI-Sample2-1st-nonMJT.JDQ
・HC-MJT-Test-EI-Sample2-1st-MJT2.JDQ



				4		ダブルショットモード測定 ソクテイ

				①		☑		ブランク測定 ソクテイ		OK		・1回目のブランクでは、直前のサンプル②の1st測定のメモリーが残ったので、もう一回行った。

※液体窒素10Lにおける測定許容時間と回数：
　　連続測定の持続時間：約20時間（冷却時間のみ；25x19=475分=約8時間）
　　今回の測定（冷却時間25分間/1サンプリング）では、19回の連続測定まで可能であった。 カイメ チョクゼン ソクテイ ノコ イッカイ オコナ エキタイチッソ ソクテイ キョヨウ ジカン カイスウ レンゾクソクテイ ジゾクジカン ヤク ジカン レイキャク ジカン フン ヤク ジカン コンカイ ソクテイ レイキャクジカン フン カン カイ レンゾクソクテイ カノウ		44783		・HeartCut-EI-Blank-1st1.JDQ
・HeartCut-EI-Blank-2nd1.JDQ
・HeartCut-EI-Blank-1st-2.JDQ
・HeartCut-EI-Blank-2nd-2.JDQ

				②				Mest含有ポリスチレン測定 ガンユウ ソクテイ				中止 チュウシ		44783

				③		☑		金属缶薄膜①のEI測定 キンゾクカン ハクマク ソクテイ		OK		・n=5、1回目=30.0mg、2回目=29.0mg、3回目=29.9mg、4回目=28.9mg、5回目=29.0mg		44783		・HeartCut-EI-Sample1-1st-1.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-2nd-1.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-1st-2.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-2nd-2.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-1st-3.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-2nd-3.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-1st-4.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-2nd-4.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-1st-5.JDQ
・HeartCut-EI-Sample1-2nd-5.JDQ

				④		☑		金属缶薄膜②のEI測定 キンゾクカン ハクマク ソクテイ		OK		・n=5、1回目=17.6mg、2回目=14.7mg、3回目=15.2mg、4回目=15.8mg、5回目=22.2mg,(中止、6回目=18.8mg）
※2回目の測定の際に液体窒素が枯渇したため、連続測定が停止した。 チュウシ カイメ カイメ ソクテイ サイ エキタイチッソ コカツ レンゾクソクテイ テイシ		44785		・HeartCut-EI-Sample2-1st-1.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-1.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-1st-2.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-2.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-1st-3.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-3.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-1st-4.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-4.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-1st-5.JDQ
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-5.JDQ

				⑤		☑		アルカン測定 ソクテイ		OK		・n=2
※1回目は、ちょうどマイクロジェット用の窒素ガスボンベが空になったために良好なデータが得られなかった。 カイメ ヨウ チッソ カラ リョウコウ エ		44785		・HeartCut-EI-アルカンMix-1st-1.JDQ
・HeartCut-EI-アルカンMix-1st-2.JDQ

				⑥		☑		金属缶薄膜①のPI測定 キンゾクカン ハクマク ソクテイ		OK		・n=2、1回目=54.3mg、2回目=61.0mg ※PIは感度が悪いので、急遽EIに対して2倍のサンプル量（2枚）にした。
※何故か、最初の測定が、オートショットのサンプリングとひとつずれて測定したために、2回目のデータのみが正常に取得された。 カンド ワル キュウキョ タイ バイ リョウ マイ ナゼ サイショ ソクテイ ソクテイ カイメ セイジョウ シュトク		44785		・HeartCut-PI-Sample1-2nd-1.JDQ
・HeartCut-PI-Sample1-1st-2.JDQ
・HeartCut-PI-Sample1-2nd-2.JDQ

				⑦		☑		金属缶薄膜②のPI測定 キンゾクカン ハクマク ソクテイ		OK		・n=2、1回目=24.1mg、2回目=28.1mg ※PIは感度が悪いので、急遽EIに対して2倍のサンプル量（1枚）にした。		44785		・HeartCut-PI-Sample2-1st-1.JDQ
・HeartCut-PI-Sample2-2nd-1.JDQ
・HeartCut-PI-Sample2-1st-2.JDQ
・HeartCut-PI-Sample2-2nd-2.JDQ

				⑧		☑		msFineAnalysisによる統合解析 トウゴウ カイセキ		OK		
<金属缶薄膜①の1stショット分の解析結果>
・発生ガス成分の量・種類共に少ない傾向。
・検出成分の定性結果と概要に関しては、別シートに記載。
<金属缶薄膜①の2ndショット分の解析結果>
・F-searchによる解析結果では、3位と4位にヒットしたポリカーボネート樹脂とエポキシ樹脂が推定されたが、msFineAnalysis iQによれば、さらにもう一つポリスチレン樹脂の含有も推定された。
・従って、金属缶薄膜①の主要構成成分は、エポキシ樹脂とポリカーボネート樹脂とポリスチレン樹脂の共重合体と推定した。

<金属缶薄膜②の1stショット分の解析結果>
・発生ガス成分の量・種類共に少ない傾向。
・検出成分の定性結果と概要に関しては、別シートに記載。
・全体的に重要な成分は検出されていない。
・従って、1stは、発生ガスがほとんど検出されていないことと、検出された成分は、2ndで検出された成分と重複していることを理由に、最初は詳細な結果は省略することとする。
<金属缶薄膜②の2ndショット分の解析結果>
・ベンゾグアナミン樹脂が主な樹脂として確認された。
・さらに、金属有機構造体(MOF)・多孔配位高分子(PCP)用有機リンカーのひとつである、cis-1,2-シクロヘキサンジカルボン酸の含有も推定された。
・また、微量ながらポリカーボネート樹脂とポリメタクリレート樹脂の含有も示唆された。
・他に、主要な熱分解生成物として、ドデセンとドデカノールも検出されたが、これらについては由来の推定はできなかった。

※お客様の事前情報との照合：
お客様情報；エポキシ樹脂（→エポキシ樹脂そのものでサンプル①）、
　　　　　　　　　アクリル樹脂（→メタクリル酸メチル樹脂で、サンプル①②ともから微量検出）、
　　　　　　　　　ポリエステル樹脂（→不明、ポリアレートか？）、
　　　　　　　　　アミノ樹脂（→ベンゾグアナミン樹脂そのものでサンプル②） キンゾクカン ハクマク ブン カイセキケッカ ハッセイ セイブン リョウ シュルイ トモ スク ケイコウ ケンシュツ セイブン テイセイケッカ ガイヨウ カン ベツ キサイ カイセキケッカ イ イ ジュシ ジュシ スイテイ ヒト ジュシ ガンユウ スイテイ シタガ キンゾクカン ハクマク シュヨウ コウセイセイブン ジュシ ジュシ ジュシ キョウジュウゴウタイ スイテイ ジュシ オモ ジュシ カクニン キンゾク ユウキ ガンユウ スイテイ ビリョウ ジュシ ジュシ ガンユウ シサ ホカ シュヨウ ネツ ブンカイ セイセイブツ ケンシュツ ユライ スイテイ キャクサマ ジゼンジョウホウ ショウゴウ キャクサマ ジョウホウ ジュシ サン ビリョウ ケンシュツ フメイ ジュシ		2022/8/17-23		・Sample1-2nd
・Sample2-2nd

				⑨		☑		F-Search解析 カイセキ		OK		
<金属缶薄膜①の2ndショット分の解析結果>
・ビスマレイミドートリアジン樹脂が１位でヒット（ヒット率；69％）した。m/z213等の主要シグナルが類似している。
・しかし、いずれも含窒素化合物であるが、元のマススペクトルのmsFineAnalysis iQによる定性解析結果では、ビスフェノールーAと推定されており、窒素は含まれていない。
・よって、ビスマレイミドートリアジン樹脂ではない可能性が高い。
・2位にヒットした結果は、フェノキシ樹脂（ヒット率；63％）。こちらもm/z213等の主要シグナルが類似している。
・3位にヒットした結果は、ポリカーボネート樹脂（ヒット率；59％）。こちらもm/z213等の主要シグナルが類似している。
・4位にヒットした結果は、エポキシ樹脂（ヒット率；5７％）。こちらもm/z213等の主要シグナルが類似している。
・F-searchによる1位のビスマレイミド-トリアジン樹脂は、msFineAnalysis iQの結果から、妥当とは考えられないので、2位のフェノール樹脂か3位のポリカーボネートと思われる。
・フェノール樹脂とポリカーボネート樹脂の構造は類似しているので、見分けにくいが、RT21.67に検出される成分の組成が、ポリカーボネート樹脂を示唆する化合物と推定されたので、ポリカーボネート樹脂と推定した。
・また、４位のエポキシ樹脂も、ポリカーボネート樹脂の熱分解物と類似しているので、見分けにくいが、RT17.24にエポキシ樹脂モノマーが検出されていることから、エポキシ樹脂も含まれていると推定できる。
・ただし、F-searchによる解析結果では、以上となる。

<金属缶薄膜②の2ndショット分の解析結果>
・1位には、水素添加スチレンブタジエンブロック共重合体（ヒット率；21%）はヒットしたが、非常にヒット率が低い。m/z104等の主要シグナルが類似している。
・また、5位までは類似のスチレンブタジエン共重合体となって、6位に異なる樹脂としてポリ(p-ヒドロキシ安息香酸); POBがヒット（ヒット率；19%）した。m/z186が類似しているが、オリジナルのマススペクトルの主要質量のシグナルは187で１マスずれている。
・以上のことから、この試料に関しては、F-searshによる検索はあまり有効ではない結果となった。
 ジュシ イチイ リツ トウ シュヨウ ルイジ ガンチッソ カゴウブツ モト テイセイカイセキ ケッカ スイテイ チッソ フク ジュシ カノウセイ タカ イ ケッカ ジュシ イ イ ジュシ ケッカ ダトウ カンガ イ ジュシ イ オモ ジュシ ジュシ コウゾウ ルイジ ミワ ケンシュツ セイブン ソセイ ジュシ シサ カゴウブツ スイテイ ジュシ スイテイ イ ジュシ ジュシ ネツブンカイブツ ルイジ ミワ ジュシ ケンシュツ ジュシ フク スイテイ カイセキ ケッカ イジョウ イ リツ ヒジョウ リツ ヒク イ ルイジ キョウジュウゴウタイ イ コト ジュシ リツ シュヨウ シツリョウ イジョウ シリョウ カン ケンサク ユウコウ ケッカ		2022/8/17-23		・HeartCut-EI-Sample1-2nd-2_1.CDF
・HeartCut-EI-Sample2-2nd-3_1.CDF

				⑩		☑		定性解析結果によるEGAデータへのフィードバック解析 テイセイカイセキ ケッカ カイセキ		OK		
<金属缶薄膜①の結果＞
・各主要な樹脂成分をトレースしたEICの波形を確認した。
・熱分解挙動はほぼ同じ温度域で生じているが、微妙なずれが見られた。各樹脂のトレース質量と熱分解の順序は以下。
1．ポリスチレン樹脂（m/z104=スチレンモノマー）
2．PMMA樹脂（m/z100=メチルメタクリレート）
3．エポキシ樹脂（m/z228=ビスフェノールーA）
4．ポリカーボネート樹脂（m/z120=ビニルフェノール）
5．ポリカーボネート3量体（m/z434）※熱分解温度の上限である650℃までだらだらと生成されている。

<金属缶薄膜②の結果＞
・各主要な樹脂成分をトレースしたEICの波形を確認した。
・サンプル①と異なって、2段階の熱分解（もしくは熱抽出を含む）挙動が確認された。1段目は、200℃~330℃、2段階目は、330℃~500℃。2段階の中で、微妙な発生温度領域ずれが見られた。各樹脂のトレース質量と熱分解の順序は以下。
1．金属有機構造体と推定したtrans-1,2-シクロヘキサンジカルボン酸（m/z82=trans-1,2-シクロヘキサンジカルボン酸無水物）
2．PMMA樹脂（m/z100=メチルメタクリレート）
3．ベンゾグアナミン樹脂（m/z187=ベンゾグアナミン）
4．ポリカーボネート樹脂（m/z120=ビニルフェノール）
5．ドデセン（m/z55）
 ケッカ カク シュヨウ ジュシセイブン ハケイ カクニン ジュシ ジュシ ジュシ ジュシ リョウタイ ネツブンカイ オンド ジョウゲン セイセイ コト ダンカイ ネツブンカイ ネツチュウシュツ フク カクニン ダンメ ダンカイ ナカ ハッセイ オンド リョウイキ キンゾク ユウキ コウゾウタイ スイテイ ジュシ ジュシ				・EGA-EI-Sample1-1.JDQ
・EGA-EI-Sample2-1.JDQ

				⑪		☑		msFineAnalysisによる2検体比較解析 ケンタイ ヒカク カイセキ		OK		・2種類の試料は、明確に異なる樹脂として定性された。
・ボルケーノプロットでは、ほとんどの定性成分が、両端に集合した。
・メチルメタクリレートが唯一、試料間で、等量レベルの検出となった。
・サンプル①に多い成分としては、トルエン、フェノール、2-メチルフェノール、2,6-キシレノール、イソプロピルフェノール、ビスフェノールーA、他ひとつの7成分。
・上記以外は、サンプル①のみからの検出成分が、38成分、サンプル②のみからの検出成分が29成分となった。
 ニシュルイ シリョウ メイカク コト ジュシ テイセイ テイセイセイブン リョウタン シュウゴウ ユイイツ シリョウ カン トウリョウ ケンシュツ オオ セイブン ホカ セイブン ジョウキイガイ ケンシュツセイブン セイブン ケンシュツ セイブン セイブン		2022/8/17-23		・東洋製缶様-サンプル1-2 トウヨウセイカンサマ

				⑫		☑		お弁当抗菌シート分析用の測定パラメータ設定 ベントウ コウキン ブンセキ ヨウ		OK		ダブルショットPY加熱条件：
・1stショット：50℃~360℃（20℃/分）(15.5分）
・2ndショット：650℃(2分）

・1stのみでマイクロジェットによるクライオを使用。

GC条件：
・カラム；ZB-1MS（長さ29m、内径0.25mm、膜厚0.25μm）＋リテンションギャップ（長さ2.5m、内径0.25mm）＝全長31.5m
・注入口温度；300℃
・スプリット比；下記参照
・オーブンプログラム：40℃-340℃（10分保持）、毎分15℃

MS条件：
・イオン源温度；250℃、インターフェイス温度；280℃
・イオン化電流；50μA、イオン化電圧；70V
・マスレンジ；35~700
・スキャンサイクル；2サイクル/秒　（積算回数42回）
・EM電圧；下記参照
EI法
・1stショット：スプリット比：20、EM：+300V
・2ndショット：スプリット比：200、EM：+200V
PI法
・1stショット：スプリット比：20、EM：+800V
・2ndショット：スプリット比：20、EM：+800V フン ホジ マイフン		44791

				⑬		☑		お弁当シートー辛味成分試料のEI測定による条件検討（MJTの有無の確認） ベントウ カラミ セイブン シリョウ ソクテイ ジョウケン ケントウ ウム カクニン		OK		・マイクロジェットクライオの必要性を確認した。
・辛味シートサンプルのEGA測定で、比較的低温で低分子量化合物と思われる成分が検出されていたので、その成分が良好なピーク波形で検出できるかを、マイクロジェットの使用の有無のでデータ比較で確認した。
→測定の結果、MJTなしでは、アリルイソチオシアネートが不検出であった。よって、ＭＪＴを使用することとした。
　　また、もう一つの主要検出成分である、Octicizerのベースピークが振り切れていいたので、測定条件における、検出器電圧を+300Vから+200Vに変更し、試料量も、0.59mgから0.3mg程度に減らすこととした。
　　・また、マスレンジもMAX800に変更する。 ヒツヨウセイ カクニン カラミ ソクテイ ヒカクテキ テイオン テイブンシリョウ カゴウブツ オモ セイブン ケンシュツ セイブン リョウコウ ハケイ ケンシュツ シヨウ ウム ヒカク カクニン ソクテイ ケッカ フケンシュツ シヨウ ヒト シュヨウ ケンシュツ セイブン フ キ ソクテイ ジョウケン ケンシュツキ デンアツ ヘンコウ シリョウリョウ テイド ヘ ヘンコウ		44791		・抗菌シート‐DblShot-EI-Blank-1st-NonMJT1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Blank-2nd-NonMJT1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-NonMJT1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-NonMJT1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJT2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-MJT2.JDQ コウキン カラミ エ

				⑭		☑		お弁当シート辛味成分（絵なし）のEI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		試料量：1=0.27mg、2=0.32mg、3=0.27mg、4=0.21mg

※辛味成分であるアリルイソチアネートが、連続測定毎に検出量が減っていく傾向が見られた。おそらくオートショット上で放置している間に揮発して減少していることが推測される。従って、再現性のためには、測定の都度、サンプリングする必要がある。よって、追加測定を都度サンプリングすることで行った。

→会社にいる間のみの測定なので、測定数を削減した。
・ダブルショット測定は、各試料１回。後の再現性に関しては、1stショットのみを2回すつ以上行うこととした。
・Agシートの方は、低沸成分の問題がなさそうなので、不在時でも測定可能とした。 カラミ セイブン レンゾクソクテイ マイ ケンシュツ リョウ ヘ ケイコウ ミ ジョウ ホウチ カン キハツ ゲンショウ スイソク シタガ サイゲンセイ ソクテイ ツド ヒツヨウ ツイカソクテイ ツド オコナ カイシャ アイダ ソクテイ ソクテイ スウ サクゲン ソクテイ カクシリョウ カイ アト サイゲンセイ カン カイ イジョウオコナ ホウ テイフツセイブン モンダイ フザイジ ソクテイ カノウ		44791		・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ3.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ3.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ4.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ4.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ32.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ33.JDQ
 カラミ カラミ カラミ

				⑮		☑		お弁当シート辛味成分（絵あり）のEI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		試料量：1=0.24mg、2=0.27mg、3=0.26mg、4=0.20mg、11=0.13mg

・辛味の絵なし‐1（0.27mg）と比較するのであれば、絵ありのデータは、辛味ー絵あり‐1（0.24ｍｇ）
・辛味ー絵あり‐11（0.13ｍｇ）と比較するのであれば、辛味‐絵なし‐11（？）を測定する必要あり。 カラミ エ ヒカク エ カラミ エ ヒカク カラミ エ ソクテイ ヒツヨウ		44791		・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ3.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ3.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ4.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ4.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ11.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ11.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ32.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ33.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ41.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ42.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ43.JDQ


				⑯		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵なし）のEI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		試料量：1=0.27mg、2=0.27mg(1stは、測定できたが、2ndで止まっていて不良）、11=0.24mg

※初期のデータは、エアーリークのために、ベースが高いので、1stショットのデータは、追加測定データを使用する。 シリョウリョウ ソクテイ ト フリョウ ショキ タカ ツイカ ソクテイ シヨウ		44791		・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-2nd-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ2.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-2nd-MJTｰ2.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ32.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ33.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ34.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ41.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ42.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ43.JDQ


				⑰		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵あり）のEI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		試料量：1=0.22mg、11=0.26mg

※「抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ1.JDQ」のデータは、その前に測定した、「~EI-辛味‐絵あり‐2nd-11.JDQ」データのメモリーがコンタミしていて使用不可。
※エアーリークがあっても3回の再現性を優先する場合は、31~33を使用、データの質を盛り込みたければ、33の代わりに41を使用する。 シリョウリョウ マエ ソクテイ カラミ エ シヨウフカ カイ サイゲンセイ ユウセン バアイ シヨウ シツ モ コ カ シヨウ		44791		・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-2nd-MJTｰ1.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ32.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ33.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ41.JDQ


				⑱				定性解析（EI) テイセイカイセキ				kara 		44792

				⑲		☑		お弁当シート辛味成分（絵なし）のPI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		試料量：11=0.18mg、12=0.18mg

・結果：1stは、ぎりぎり何とかFineの解析はできたが、2ndの方は、2~3本PIで余計なピークが検出されている。？ シリョウリョウ ケッカ ナン カイセキ ホウ ホン ヨケイ ケンシュツ		44795		・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ11.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ11.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ21.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-2nd-MJTｰ21.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵なし-1st-MJTｰ32.JDQ
 ツイカソクテイ ブン

				⑳		☑		お弁当シート辛味成分（絵あり）のPI測定 ベントウ カラミ セイブン エ ソクテイ		OK		試料量：21=0.24mg

・結果：1stは、Fineの解析はできたが、2ndの方は、RTの早いピークが大きくずれているので不良？ シリョウリョウ ケッカ ハヤ オオ フリョウ		44795		・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ21.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵あり-2nd-MJTｰ21.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-辛味-絵あり-1st-MJTｰ32.JDQ


				㉑		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵なし）のPI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		試料量：21=0.21mg

・結果：1stは、Fineの解析はできたが、2ndの方は、RTの早いピークが大きくずれているので不良？ シリョウリョウ		44795		・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ21.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵なし-2nd-MJTｰ21.JDQ
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵なし-1st-MJTｰ32.JDQ


				㉒		☑		お弁当シート銀イオン抗菌剤（絵あり）のPI測定 ベントウ ギン コウキンザイ エ ソクテイ		OK		試料量：21=0.21mg

・結果：1stは、Fineの解析はできたが、2ndの方は、無意味なので測定中止。 シリョウリョウ ムイミ ソクテイ チュウシ		44795		・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ21.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵あり-2nd-MJTｰ21.JDQ-中止
<追加測定分>
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ31.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-PI-Ag-絵あり-1st-MJTｰ32.JDQ
 チュウシ

				㉓				定性解析（PI) テイセイカイセキ				中止 チュウシ		44792

				㉔		☑		アルカン測定 ソクテイ		OK		・n=2		44792		・抗菌シート‐DblShot-EI-アルカンMix-1st-MJTｰ1.JDQ
・抗菌シート‐DblShot-EI-アルカンMix-1st-MJTｰ2.JDQ

				㉕		☑		お弁当抗菌シート4種類の1stのみのPI法連続測定 ベントウコウキン シュルイ ホウ レンゾク ソクテイ		OK		・n=2x4		44795		上記の各サンプルとイオン化法のリストに追加記載 ジョウキ カク カホウ ツイカ キサイ

				㉖		☑		お弁当抗菌シート4種類の2stのみのEI法連続測定 ベントウコウキン シュルイ ホウ レンゾク ソクテイ		OK		・n=4x４		44796		上記の各サンプルとイオン化法のリストに追加記載 ジョウキ カク カホウ ツイカ キサイ

				㉗		☑		msFineAnalysisによる統合解析 トウゴウ カイセキ		OK		・初期のデータでは、RTの早い時間帯のベースラインが安定していて、見た目も良いので、そのデータを使用する。 ショキ ハヤ ジカンタイ アンテイ ミ メ イ シヨウ		2022/8/26-29		・辛味シート-絵無し-1st-2
・辛味-絵無し-1st.xlsx

				㉘		☑		msFineAnalysisによる2検体比較解析 ケンタイ ヒカク カイセキ		OK		・ただし、2ndショットのデータを取得した際は、注入口圧力が安定しないために、複数のデータが取得できていないので、2検体比較に関しては、1stショットのみを追加測定した時のデータを使用する。
・さらに追加測定の中でも、最小の方は、MSのインターフェイスのナット部分からエアーリークがあったために、RTの早い時間帯でベースラインが上昇（1桁程度）しているので、最後に測定した増し締めしたデータを使用する。ただし、辛味シートの場合は、エアーリークしていても、検出されるピークの強度が高いために、ベースラインの上昇はあまり悪影響していないので、エーアリークしたデータを使用しても良い。 シュトク サイ チュウニュウコウ アツリョク アンテイ フクスウ シュトク ケンタイ ヒカク カン ツイカソクテイ トキ シヨウ		2022/8/26-29



				5		報告書作成 ホウコクショ サクセイ

				①				報告書テンプレートに従って報告書を作成する ホウコクショ シタガ ホウコクショ サクセイ						2022/8/24-25

				6		MSTips作成 サクセイ

				①				お弁当抗菌シート分析 ベントウコウキン ブンセキ						2022/9/1-2

				②				金属缶薄膜分析 キンゾクカン ハクマク ブンセキ						2022/9/1-2

												※マイクロジェットに使用する窒素ガスの使用量の目安は、15分の冷却で約0.25MPa シヨウ チッソ シヨウリョウ メヤス フン レイキャク ヤク

												よって、1MPaで60分、満タンの14MPaでは、14時間となる フン マン ジカン





Sheet2

				Py

				サンプル量		EI: 0.4mg, PI: 0.5mg

				熱脱着温度		50℃→20℃/分→360℃

				GC

				カラム		ZB-1MS（Phenomenex社製）
30 m×0.25 mm I.D., df=0.25 µm

				注入口温度		300℃

				オーブン昇温条件		40℃→ 15℃/min → 340℃ (10min）

				注入モード		Split 20:1

				キャリアガス		He, 1.0 ml/min（Constant Flow）

				MS

				イオン源温度		250℃

				インターフェース温度		280℃

				イオン源		EI/PI共用イオン源

				イオン化法		EI法 (70 eV, 50 µA),  PI法 (約8～10 eV)

				測定モード		Scan (m/z 35 - 800)





Sheet3

				Py

				サンプル量 リョウ		EI: 73.3~131.0mg

				熱脱着温度 ネツ ダッチャク オンド		50℃→40℃/分→1050℃(5分保持） フン フン ホジ

				アタッチメント		オートショットサンプラー（AS-1020Eﾌﾛﾝﾃｨｱﾗﾎﾞ社製) シャ セイ



				GC

				カラム		フューズドシリカ製のキャピラリーブランクチューブ
2.5 m×0.25 mm I.D.

				注入口温度 チュウニュウ コウ オンド		300℃

				オーブン昇温条件 ショウオン ジョウケン		300℃ (一定） イッテイ

				注入モード チュウニュウ		Split 4:1

				キャリアガス		He, 2.5 ml/min（Constant Flow）





				MS

				イオン源温度 ゲン オンド		250℃

				インターフェース温度 オンド		280℃

				イオン源 ゲン		EI/PI共用イオン源 キョウヨウ ゲン

				イオン化法 カ ホウ		EI法 (70 eV, 50 µA)

				測定モード ソクテイ		Scan (m/z 2 - 50)







計画書（お弁当抗菌シート編）



						依頼測定実施計画書 イライ ソクテイ ジッシ ケイカクショ

				氏名 シメイ		小野寺　潤 オノデラ ジュン				注意事項 チュウイ ジコウ

				タイトル		東洋製缶様のPY-GC/MSによるお弁当用抗菌シートからの発生ガスの定性分析 トウヨウセイカン サマ ベントウヨウ コウキン ハッセイ テイセイ ブンセキ

				目的 モクテキ		アプリノート作成　・　販促資料作成　・　応研評価　・　基礎検討　・　特許　・　教育
その他（　　　　　依頼測定　　　　　　　　） サクセイ ハンソク シリョウ サクセイ キソ ケントウ トッキョ キョウイク タ イライ ソクテイ

				目的詳細 モクテキ ショウサイ		・Q1600GCの商談における装置性能の評価のために競争力のあるデータを取得する。
・PyｰGC/MSにおけるダブルショット分析でプラスチック製品の添加剤や高分子自身の分析を行った際の検出ピークに関して、ライブラリー検索では絞り切れない成分をより高精度に定性が行えるようなデータを取得する。
・サンプルは一任されるため、販促効果の高いサンプルを選出する。
・ここでは、MSTips347及び348の経験を活かし、お弁当抗菌シートを検討する。
・サンプル概要①「わさび』や『からし』に含まれる辛味成分（拡散型）と②『銀イオン（接触型）』
（予備として、おにぎりシート　も？）
・PIによる分子イオン情報を合わせることによる定性情報の充実をアピールする。
・msFine iQでの解析を行い、定性解析ソフトによる競合他社との差別化を行う。
・2検体比較解析を用いてさらなる差別化も行う。 ショウダン ソウチ セイノウ ヒョウカ キョウソウリョク シュトク ブンセキ セイヒン コウブンシ ジシン サイ ケンシュツ カン コウセイド テイセイ オコナ シュトク イチニン ハンソクコウカ タカ センシュツ オヨ ケイケン イ ベントウ コウキン ケントウ ガイヨウ ヨビ ブンシ ジョウホウ ア テイセイ ジョウホウ ジュウジツ カイセキ オコナ テイセイカイセキ キョウゴウ タシャ サベツカ オコナ ケンタイヒカク カイセキ モチ サベツカ オコナ				箇条書きで、

				評価の進め方 ヒョウカ スス カタ		1.  ダイレクトEGA測定
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)銀イオンシートの測定、(4)辛味成分シートの測定
2．定性解析と熱脱着及び熱分解温度の確認
3．ダブルショットモードへの変更
(1)カラム交換、(2)カラムの焼き出し、(3)測定パラメータ設定
4．ダブルショットモードによるEI測定（n=5）
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)銀イオンシートの測定、(4)辛味成分シートの測定
5．ダブルショットモードによるP測定（n=3）
(1)ブランク測定、(2)ポリスチレン性能確認測定、(3)銀イオンシートの測定、(4)辛味成分シートの測定
6、アルカンのEI測定（n=1）
7．msFine-iQによる定性解析（2検体比較含む）
8．Q1500GCの有効性をアピールするデータ解析と報告書の作成 ソクテイ ソクテイ セイノウカクニン ソクテイ ギン ソクテイ カラミセイブン ソクテイ テイセイカイセキ ソクテイ ソクテイ ケンタイヒカク フク				目的を達成するために、大きく振るパラメータを記載。 モクテキ タッセイ オオ フ キサイ

				期待される結果 キタイ ケッカ		1. EI測定のクロマトグラムの波形と分離が良好であること。
2. 辛味成分が明瞭に検出できること。
3. EIのマススペクトルがNISTと相関が良好であること。
4. PI測定で分子イオンの検出ができること。
5. msFine-iQの有効性を示すことができる。 ハケイ ブンリ リョウコウ カラミセイブン メイリョウ ケンシュツ ソウカン ソクテイ				目的詳細に対応するように具体的に。（できれば数値を入れる。）

				期間 キカン		2022年07月19日~08月31日

						長期の実験でマイルストーンや実験を中断する条件などがあればあらかじめ記載。 チョウキ ジッケン

				共有の範囲　 キョウユウ ハンイ		上長確認　・　G内　・　部内 ジョウチョウ カクニン ナイ ブナイ

				アウトプット書式 ショシキ		学会発表　・　アプリノート　・　販促資料　・　技術報告書　・　応研評価報告書
その他（　　　　　　依頼測定結果報告書　　　　　） ガッカイ ハッピョウ ハンソク シリョウ ギジュツ イライ ソクテイ ケッカ ホウコクショ



				実験準備 ジッケン ジュンビ

				サンプル		お弁当抗菌シート①～③ ベントウ コウキン

				装置 ソウチ		Agilent 8890/JMS-Q1600GC(RD1FｰR)				号機も記載すること ゴウキ キサイ

				アタッチメント		PY-3030/オートショットサンプラー				型式も記載すること カタシキ キサイ

				ソフトウェア		ESCRIME、msFineAnalysis-iQ

				その他 タ		PY温度：EGA測定で確認

スプリット比：10~50:1
カラム：DB-5ms相当（30m、内径0.25mm、膜厚0.25μm）
オーブン温度：50℃（1分保持）-毎分20℃-330℃（5分保持）
キャリア-ガス：毎分1.0mL（コンスタントフロー）
スキャンレンジ：m/z29~800 オンド ソクテイ カクニン ヒ ソウトウ ナイケイ マクアツ オンド フン ホジ マイフン フン ホジ マイフン				カラムの種類など、特別なものを使用する場合は、記載する。







測定条件

		お客様氏名 キャクサマ シメイ										菅野　慎二様 サマ																								ご依頼日 イライ ビ								reserved-44770x1F

		ご所属 ショゾク										東洋製罐(株)テクニカルセンター

		ご住所 ジュウショ										〒230-0001 神奈川県横浜市鶴見区矢向1-1-70

		TEL										045-571-2458																								e-Mail								shinji_kanno@toyo-seikan.co.jp

		ご使用中の装置 シヨウチュウ ソウチ										日本電子 ニホンデンシ								K9、						Q1000GC、										Q1000GCMK2、												Q1050GC、										Q1500GC

																				TQ4000GC、										その他( ホカ																																				)

												他メーカー タ								Agilent、								島津、 シマヅ						その他( ホカ																																)

		定量分析や定性分析など、測定条件および解析内容が共通のサンプルに限り複数検体をまとめて記入してください。それ以外は依頼票を分けて下さい。 テイリョウブンセキ テイセイ ブンセキ ソクテイジョウケン カイセキ ナイヨウ キョウツウ カギ フクスウ ケンタイ キニュウ イガイ イライ ヒョウ ワ クダ

		必ずご記入ください カナラ キニュウ		分析内容・目的、装置選定ポイント、その他留意事項など ブンセキ ナイヨウ モクテキ ソウチ センテイ ホカ リュウイ ジコウ

				【分析内容】　金属容器の有機コーティングの熱分解挙動の分析
　　　　　　　　EGAプロファイルの取得 → ダブルショットPy-GC/MS or ハートカットPy-GC/MSでのクロマトグラム取得
【目的】　　　2023年予算申請に向けたGC/MS機種選定のため（新規導入予定設備の活用事例として予算申請時に使用予定）
【試料情報】　アルミ薄板切片(片面有機コーティング)
　　　　　　　　有機コーティング：エポキシ樹脂、アクリル樹脂、ポリエステル樹脂、アミノ樹脂を主要構成成分とする
　　　　　　　　単位面積あたりの有機コーティング量は別途ご連絡予定
【留意事項】　Py-GC/MSは未保有で、新規導入を検討しております。そのため、既存のメソッド条件・測定データはございません。
　　　　　　一般的な材料分析アプリケーションの条件での設定をお願いいたします。
 ブンセキ ナイヨウ キンゾク ヨウキ ユウキ ネツブンカイ キョドウ ブンセキ シュトク シュトク モクテキ ネン ヨサン シンセイ ム キシュ センテイ シンキ ドウニュウ ヨテイ セツビ カツヨウ ジレイ ヨサン シンセイ ジ シヨウ ヨテイ シリョウ ジョウホウ ウスイタ セッペン カタメン ユウキ ユウキ ジュシ ジュシ ジュシ ジュシ タンイ メンセキ ユウキ リョウ ベット レンラク ヨテイ リュウイ ジコウ ミ ホユウ シンキ ドウニュウ ケントウ キゾン ジョウケン ソクテイ イッパンテキ ザイリョウ ブンセキ ジョウケン セッテイ ネガ











				ご使用中の装置の測定データの提供 シヨウチュウ ソウチ ソクテイ テイキョウ																						クロマトグラム、										マススペクトル、												その他( ホカ												)、				不可 フカ

				試料名 シリョウ メイ								有機コーティング①／② ユウキ

				試料数 ※1 シリョウ スウ								２サンプル（希望） キボウ																								試料形状 シリョウ ケイジョウ										固体、 コタイ						液体、 エキタイ						気体 キタイ

				保管方法 ホカンホウホウ										常温、 ジョウオン						冷蔵、 レイゾウ						冷凍、 レイトウ						遮光 シャコウ				毒性 ドクセイ										有り、 ア						無し ナ

				試料返却 ※2 シリョウ ヘンキャク										要、 ヨウ						不要、 フヨウ						容器のみ要返却 ヨウキ ヨウヘンキャク										SDS提供 ※3 テイキョウ										可、 カ				不可 フカ

				前処理装置 マエショリ ソウチ										液打ち、 エキ ウ								LVI(大量注入)、 タイリョウ チュウニュウ												HS(ヘッドスペース)、														PT(パージ&トラップ)、														SPME

														TD(サーマルデソプション)、																PY(パイロライザー)、

														TG(熱重量)、 ネツ ジュウリョウ										DIP(直接導入,キャピラリー型)、 チョクセツ ドウニュウ ガタ																				DEP(直接導入,フィラメント型) チョク ガタ

				分離カラム ブンリ										指定(貸出 シテイ カシダシ										可、 カ						不可) フカ								相当品 ソウトウヒン								任意 ニンイ

												製品名( セイヒンメイ														)、内径：(												)mm、長さ：(														)m、膜厚：(												)μm

		わかる範囲でご記入ください ハンイ キニュウ		導入 ドウニュウ				液打ち エキ ウ										導入量： ドウニュウリョウ								0.1μL、						0.2μL、						0.5μL、						1μL、						2μL、						その他( ホカ								)μL

								その他 ホカ										試料量： シリョウ リョウ						(		有機コーティングとして0.1mg-5㎜x5㎜片 ユウキ ヘン																				)		試料加熱温度										(						)℃

				GC				注入条件 チュウニュウ ジョウケン												スプリット  (										：1)、						スプリットレス、										その他( ホカ																				)

								注入口ライナー チュウニュウ												ウール入り、 イ								ウール無し、 ナ								その他( ホカ										)		注入口温度 チュウニュウコウ										(						)℃

								オーブン温度 オンド



								カラム流量 リュウリョウ												定流量制御( テイリュウリョウ セイギョ												)mL/min、								定圧力制御   ( テイアツリョク セイギョ														)kPa or (										)psi

				MS				ｲﾝﾀｰﾌｪｰｽ温度 オンド										(																		)℃				イオン源温度 ゲン オンド								(																)℃

								イオン化法 カ ホウ												EI、				PI、				CI  (試薬ガス： シヤク										メタン、						イソブタン、						その他( ホカ																)

								測定モード ソクテイ												Scan、						SIM、						SIM/Scan同時 ドウジ

								TQ4000の場合 バアイ												SRM、						SRM/Scan同時、 ドウジ												その他( ホカ																												)

								Scanレンジ												m/z  (						)		～		(						)				サイクルタイム								(																)msec

								SIMﾓﾆﾀｰｲｵﾝ												m/z  (																																														)

		※1 …				測定条件が共通のものに限ります。 ソクテイジョウケン キョウツウ カギ

		※2 …				お預かりした試料は原則返却させて頂きますが、可燃性液体等、配送による返却が出来ないものにつきましては、当社にて廃棄させて頂く場合があります。 アズ シリョウ ゲンソク ヘンキャク イタダ カネンセイ エキタイ ナド ハイソウ ヘンキャク デキ トウシャ ハイキ イタダ バアイ



		※3 …				SDSのご提供をお願い致します。特に毒性の有る場合は必須となりますので宜しくお願い致します。 テイキョウ ネガ イタ トク ドクセイ ア バアイ ヒッス ヨロ



		※		多元系コポリマーの熱分解挙動の確認が目的 タゲンケイ ネツブンカイ キョドウ カクニン モクテキ
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次に、鉄鋼試験片測定後、同一の試料をそのまま再測定した結果とさらに試験片2個の測定における水素検出の比較EIC結果をFigure 2に示した。また、鉄鋼

試験片1個及び2個における試料重量と得られた水素のピーク面積値、そして、試料重量とピーク面積値の相対係数をTable 2に示した。鉄鋼試験片の測定

後の再測定では、水素のピークが不検出であることから、１回の測定によって試験片中の水素は、ほぼ脱離されると推測される。また、試験片を約2倍の2個に

することで、水素の検出量もほぼ2倍程度に増加していることから、試料重量と水素の検出量との間での良好な相関が得られた。

さらに、鉄鋼試験片1個の3回の繰り返し測定によるEIC結果をFigure 3に、そして、試料重量と得られた水素のピーク面積値、試料重量とピーク面積値の相対

係数をTable 2に示した。鉄鋼試験片3回の連続測定のよる水素のピーク面積の応答性及び再現性の結果は良好であることから、定量的な分析も十分可能と推

測された。

まとめ

本報告では、鉄鋼片中の水素に関して、試料を加熱した際に発生する水素を直接質量分析計で検出するダイレクト‐EGAMS法を用いた分析例を報告した。

今回の結果から、鉄鋼片中の水素を検出する上で、定性的かつ定量的に良好な分析手法であることが確認された。

Table 3  Relationship between sample weight and peak area 

value in three repeated measurements of steel specimens

Table 2  Relationship between sample weight and peak 

area value for 1 and 2 steel test pieces
Figure 2 Extracted ion chromatograms of Hydrogen (a: one steel test 

piece, b: Remeasurement of the same sample, c: : Two steel test pieces)

Figure 3  Extracted ion chromatograms for hydrogen repeated three times

Number of 
samples

Weight
(㎎）

Peak area relative 
factor

1 73.3 177518988 1.00

2 131.0 311241623 0.98

Sample Weight
(㎎）

Peak area relative 
factor

1st 83.4 201835655 1.00

2nd 74.7 181374100 1.00

3rd 73.3 178375335 1.01

m/z 2

m/z 2

m/z 2

5.0E+04

1.0E+05

1.5E+05

2.0E+05

2.5E+05

3.0E+05

min. 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00

5.0E+04

1.0E+05

1.5E+05

2.0E+05

2.5E+05

3.0E+05

min. 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00

5.0E+04

1.0E+05

1.5E+05

2.0E+05

2.5E+05

3.0E+05

min. 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00

1st

2nd

3rd


	スライド番号 1
	スライド番号 2

