
MS

窒素キャリアガスを使用したカビ臭原因物質とトリハロメタンの同一カラム分析

関連製品：質量分析計(MS)

MSTips No. 482

GC-QMS Application

2.実験

2.1.測定方法

測定はHTA社製のGC用オートサンプラーHT2850Tと、ガスクロマトグラフ質量分析計JMS-Q1600GC UltraQuad™ SQ-Zetaを使用し
た。HT2850Tは、分析用途に応じてHSモード、液体注入モード、固相マイクロ抽出（SPME）モードに対応可能な、オールインワンGC用
オートサンプラで、今回はSPMEモードを使用して測定を実施した。サンプルの測定条件をTable1に示す。

2.2.カビ臭原因物質のサンプル調整

塩化ナトリウム4.0g とミネラルウォーター10mLを量り入れたヘッドスペース用バイアルに、2-MIBとGeosminを1, 2, 4, 10, 20, 40, 100,

200pptとなるよう添加し調製した。内部標準物質は2,4,6-Trichloroanisole-d3(→TCA-d3)を20pptの濃度で添加した。

2.3.トリハロメタンのサンプル調整

塩化ナトリウム4.0g とミネラルウォーター10mLを量り入れたヘッドスペース用バイアルに、Chloroform, Bromodichloromethane,

Dibromochloromethane, Bromoformを0.1, 0.2, 0.4, 1, 2, 4, 10, 20ppbとなるよう添加し調製した。内部標準物質はFluorobenzeneと
p- Bromofluorobenzeneを2ppbの濃度で添加した。

Parameter Value

S
P

M
E

SPME Fiber 65 um PDMS/DVB 1cm (Merck Inc. )

Sample Temp. 80℃

Incubation Time 5min

Extraction Time 20min

Desorb time 2min

G
C

Column DB-5ms (Agilent Technologies, Inc), 20 m x 0.18 mm id, 0.36 μm film thickness

Oven 40℃(2min) → 5℃/min → 150℃(0min) → 10℃/min → 250℃(3min)

Carrier gas N₂, Constant Flow, 0.26mL/min

Inlet temp. 250℃

Injection mode Pulsed Splitless

M
S

Interface temp. 250℃

Ion source temp. 250℃

Ionization energy 30eV

Acquisition mode SIM

Monitor ion 2-MIB(𝑚/𝑧 95, 107, 108), Geosmin(𝑚/𝑧 111, 112, 125), TCA-d3(𝑚/𝑧 195, 197, 213, 215), 

Chloroform(𝑚/𝑧 83, 85, 47), Bromodichloromethane(𝑚/𝑧 83, 85, 47), Dibromochloromethane(𝑚/𝑧
129, 127, 131), Bromoform(𝑚/𝑧 173, 171, 175), Fluorobenzene(96, 70), 

p- Bromofluorobenzene(𝑚/𝑧 95, 174, 176)

※…Bold and underlined numbers are quantitation ions.

Table 1. Measurement condition

1.はじめに

藍藻類と呼ばれる植物プランクトンによって生成されるカビ臭原因物質と、浄水場での
浄水過程で注入される塩素と水中の各種有機物質が反応して生成するトリハロメタン
(THM)は、水質分析における、健康リスクや品質劣化の指標として、常に注視されてい
る。

本報では、窒素キャリアガスを使用したSPME-GC-MS法を用い、同一カラムでカビ臭
原因物質とトリハロメタンの両方を測定する方法を検討した。検討の結果、水質基準値
の1/10の濃度において、十分な感度と再現性で検出する事が可能だったので報告する。



3.結果

カビ臭物質およびトリハロメタンの検量線をFigure 1および2に示した。検量線は低濃度と高濃度で分割して作成している。各検量線の
相関係数は0.99以上で良好な直線性が得られている。

検量線の下限濃度のSIMクロマトグラムをFigure 3に示した。水質基準値の1/10の濃度である検量線の下限濃度(=1ppt)においても、2-

MIBとGeosminが周辺のピークと十分に分離されて問題無く検出可能できていることがわかる。

検量線の下限濃度において繰り返し測定した際の定量値の変動係数をTable 2に示した。変動係数は、カビ臭物質・トリハロメタンの全
てについて10%以下であり、良好な再現性が得られている。

4.結論

窒素をキャリアガスに使用して固相マイクロ抽出（SPME）-GC-MS法により、同一カラムで、カビ臭とトリハロメタンについて測定を行う方
法について検討した結果、カビ臭物質とトリハロメタンについて、直線性の良好な検量線が得られると同時に、検量線の下限濃度につい
ても良好な再現性を得ることが可能であった。

Compound name R C.V.

2-MIB 0.9998 9.7

Geosmin 0.9996 5.4

Compound name R C.V.

Chloroform 0.9995 6.5

Bromodichloromethane 0.9995 6.0

Compound name R C.V.

Dibromochloromethane 0.9997 5.1

Bromoform 0.9997 9.8

1～20ppt

R=0.9998779

1～20ppt

R=0.9996602

0.1～2ppb

R=0.9995386

0.1～2ppb

R=0.9995791

0.1～2ppb

R=0.9997861

0.1～2ppb

R=0.9997361

10～200ppt

R=0.9994706

10～200ppt

R=0.9983402

1～20ppb

R=0.9998707

1～20ppb

R=0.9997517

1～20ppb

R=0.9994982

1～20ppb

R=0.9983978
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Figure 1. Calibration curve of each component at low conc. range.

Figure 2. Calibration curve of each component at high conc. range.

2-MIB Geosmin Chloroform

Figure 3. SIM chromatograms of each component at lower limit of conc.

Table 2. C.V. of each component 

2-MIB (1ppt) Geosmin (1ppt) Chloroform (0.1ppb)

Bromodichloromethane (0.1ppb) Dibromochloromethane (0.1ppb) Bromoform (0.1ppb)


