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熱抽出 GC/MS 法の食品異物分析への応用 

 

近年、食品中への異物混入の事例が増加しており、メーカ
ーによる異物分析の必要性が高まっています。機器分析を用
いた混入異物の同定には、フーリエ変換赤外分光光度計
（FTIR）やエネルギー分散型蛍光 X 線分析装置（EDX）など
が使用されます。GC/MS による異物分析では、熱分解 GC/MS
法や熱抽出 GC/MS 法が用いられ、微量有機物異物に含まれ
る樹脂材料や添加剤の定性を行うことができます。 

本稿では、食品異物を想定し、熱抽出 GC/MS 法を用いた
食品包装材中の添加剤を分析した結果を報告します。熱抽出
GC/MS による分析には、多機能注入口 OPTIC-4 を使用し、
添加剤の定性には高分子添加剤ライブラリを使用しました。 
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図 1 GCMS-QP™2020 NX + OPTIC-4 

 試料と分析条件 
図 1 に分析に使用した GCMS-QP™2020 NX 及び多機能注

入口 OPTIC-4 の外観を示します。 
実試料として、市販されている食品包装材を用いました。

試料をカッターナイフで約 0.2 mg となるようにカットし、
OPTIC-4 の DMI マイクロバイアルに入れ、DMI 用インサー
トライナーにセットしました（図 2）。なお、検出されたピ
ークの保持指標の算出には、ポリエチレン（PE）を熱分解
GC/MS 法（分析条件は、アプリケーションニュース No. M291
参照）により分析して得られた n-アルカン（炭化水素類）の
保持時間を使用しました。 

表 1 に装置システム及び分析条件を示します。 
 
 

 
図 2 OPTIC-4 を用いた熱抽出分析のサンプリング 

 
表 1 分析条件 

注入口 : OPTIC-4    
GC-MS : GCMS-QP2020 NX    
カラム : UA-5 (MS/HT)-30M-0.25F (長さ 30 m、0.25 mm I.D.、df=0.25 µm) (フロンティアラボ) 
     
OOPPTTIICC--44 条条件件      
Vent time : 30 sec    
Equilibration Time : 5 sec    
End Time : 40 min    
気化室温度 : 40 ℃ (10 sec) → (60 ℃/sec) → 340 ℃ (Hold)  
キャリアガス : Helium    
Carrier Control Mode : Flow Control    
Start Column Flow : 1.0 mL/min    
End Column Flow : 1.0 mL/min    
Split Flow : 100 mL/min    
Septum Purge Flow : 3 mL/min    
     
GGCC 条条件件      MMSS 条条件件    
カラムオーブン温度 : 40 ℃ (2 min) → 20 ℃/min → 320 ℃ (16 min)  インターフェース温度 : 280 ℃ 
   イオン源温度 : 230 ℃ 
   イオン化法 : EI 
   測定モード : Scan (m/z 29～800) 
   イベント時間 : 0.3 sec 

OPTIC-4 で分析 

試料 

試料を入れた DMI マイクロバイアルを 
インサートライナーにセット 
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トリプル四重極型 LC/MS/MS を用いた 
有機フッ素系化合物（PFAS）の分析 
Brahm Prakash*1, Gerard Byrne*1, Tairo Ogura*1, Cindy Lee*2 
＊1：Shimadzu Scientific Instruments（米国）、＊2：マーケティングイノベーションセンター
（シンガポール） 
キーワード： ペルフルオロアルキルおよびポリフルオロアルキル物質、PFAS、ペルフルオロ 

化合物、PFC、飲料水、PFOA、PFOS、残留性有機汚染物質、POP 
 

 要旨 
本アプリケーションニュースでは、島津 LC/MS/MS を用いた、EPA Method 537 で規定されているペルフルオロアルキルスル

ホン酸類（Per- and polyfluoroalkyl substances、以下略：PFAS）14 化合物、内部標準物質とサロゲート物質 6 化合物、およびそ
の関連物質 7 化合物を含む 27 化合物の一斉分析方法を紹介します。PFAS 化合物を、飲料水より抽出・濃縮、分離して、トリプ
ル四重極型質量分析装置である LCMS™-8045 および LCMS™-8050 で検出しました。飲料水からの回収率 86~106%（LCMS-8050）
および 77~104%（LCMS-8045）は、EPA537 で規定された範囲内でした。さらに、飲料水中各 0.7～1.7 ng/L（LCMS-8050）およ
び 0.7～3.3 ng/L（LCMS-8045）の MDL（Method Detection Limit：分析法の検出下限値）が得られ、両装置は飲料水中の PFAS
分析について EPA の要件を満たしていました。 

 はじめに 
ペルフルオロアルキルおよびポリフルオロアルキル物質

（PFAS）は、耐熱性と撥油性および撥水性のため、難燃剤、
食品包装材料、および非粘着コーティングとして広く使用さ
れている人為起源の化学物質のグループです。これらの特性
としては、分解に対する強い耐性があり、PFAS は環境に蓄
積します。さらに、PFAS には長距離移動性があり、また、
潜在的に人間の健康に影響を及ぼす可能性があります（例：
発達および生殖への影響）。 

近年、飲料水中の PFAS 汚染の問題は世界的な関心事にな
っています。国民の健康を保護し、これらの化学物質への人
体の暴露を最小限に抑えるために、米国、EU、およびオース
トラリアは、飲料水中のペルフルオロオクタン酸（PFOA）お
よびペルフルオロオクタンスルホン酸（PFOS）の健康勧告ガ
イドラインを公表しました（例（米国）：PFOS と PFOA を

合計して 70 ng/L）。さらに、米国の一部の州（例：カリフ
ォルニア州、ミネソタ州、コロラド州、ミシガン州、および
ニュージャージー州）では、さらに厳しい制限が設定されて
おり、PFOS および PFOA についてはそれぞれ 13 ng/L およ
び 14 ng/L まで低く設定されています。 

米国環境保護庁（US EPA）は、飲料水中の PFAS について
Method 537 を制定しました。飲料水中の 14 種類のペルフ
ルオロアルキル酸の測定には、固相抽出（SPE）と液体クロ
マトグラフィートリプル質量分析法を使用します。これら
PFAS（PFOA および PFOS）の分析に加え、環境中での利用
の増加、発生、残留性により注目を集めている他の種類の化
合物があります。本研究では、EPA Method 537 の一覧表に
記載されている化合物とは別に、PFAS の範囲を拡大し、フ
ッ素テロマーアルコール（PFOA の前駆体）など、7 種類の
化合物を追加で含めています。 

 
 

図 1 20 µg/L の各 PFAS の混合標準溶液中のすべての PFAS の MRM（ピンクおよび青）および TIC（黒）クロマトグラム（LCMS-8050） 

  

近年来，食品中混入异物的案例增加，研究开展异物分析
的必要性不断提高。用于仪器分析的混入异物鉴定使用傅立叶
变换红外光谱仪（FTIR）和能量色散型荧光 X射线分析仪（EDX）
等。使用 GCMS进行异物分析时，一般使用热裂解 GCMS法
或者热萃取 GCMS法，可以对微量有机物异物中所含的树脂材
料和添加剂进行定性。

在本稿中为您报告设想为食品异物，使用热萃取 GCMS法
对食品包装材料中的添加剂进行分析的结果。热萃取 GCMS分
析使用了多功能进样口 OPTIC-4，添加剂的定性使用了高分子
添加剂数据库。

K. Kawamura, Y. Kawakita, Y. Kudo

■试样和分析条件
图 1所示为分析时使用的 GCMS-QP2020 NX及多功能进

样口 OPTIC-4的外观。
实际试样使用的是市售的食品包装材料。使用切割刀将试

样切割成 0.2mg左右，装入 OPTIC-4的 DMI微型试剂瓶中，
然后放置在 DMI用内衬管中（图 2）。其中，所检测的峰的保
留指数计算使用的是通过热裂解 GCMS法（分析条件参见应用
新闻 No. M291）分析聚乙烯（PE）时得到的正构烷烃（烃类）
的保留时间。

表 1所示为装置系统及分析条件。

图 1 GCMS-QP2020 NX + OPTIC-4
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表 1 分析条件 

注入口 : OPTIC-4    
GC-MS : GCMS-QP2020 NX    
カラム : UA-5 (MS/HT)-30M-0.25F (長さ 30 m、0.25 mm I.D.、df=0.25 µm) (フロンティアラボ) 
     
OOPPTTIICC--44 条条件件      
Vent time : 30 sec    
Equilibration Time : 5 sec    
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   イオン化法 : EI 
   測定モード : Scan (m/z 29～800) 
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样品

将装有试样的 DMI微型试剂瓶
放置在内衬管中

图 2 使用 OPTIC-4进行热萃取分析的采样

使用 OPTIC-4
进行分析

表 1 分析条件
进样口 ： OPTIC-4
GCMS ： GCMS-QP2020 NX
色谱柱 ： UA-5 (MS/HT)-30M-0.25F（长 30m、0.25 mm I.D.、df=0.25 μm）(Frontier Lab)

OPTIC-4 条件
放空时间 ： 30 sec
平衡时间 ： 5 sec
结束时间 ： 40 min
气化室温度 ： 40 ℃ (10 sec) → 60 ℃ /sec → 600 ℃ (3 min) → 320 ℃ (Hold)
载气 ： 氦气
载气控制模式 ： 恒流模式
起始柱流量 ： 1.0 mL/min
结束柱流量 ： 1.0 mL/min
分流流量 ： 100 mL/min
隔垫吹扫流量 ： 3 mL/min

GC条件 MS条件
柱温程序 ： 40 ℃ (2 min) → 20 ℃ /min → 320 ℃ (16 min) 接口温度 ： 280 ℃

离子源温度 ： 230 ℃
离子源 ： EI
测定模式 ： Scan (m/z 29～ 800)
事件时间 ： 0.3 sec
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 結果 
図 3 に、熱抽出 GC-MS 法で得られたトータルイオンクロ

マトグラム（TIC）を示します。得られたピークについて、高
分子添加剤ライブラリによるライブラリサーチを行いまし
た。高分子添加剤ライブラリは、高分子材料に用いられる幅
広い添加剤及び添加剤の分解生成物のマススペクトルを収
録しています。各化合物には保持指標情報が登録されており、
保持指標による絞り込みで精度の高い化合物同定を行うこ
とができます。また、添加剤の分類情報も登録されており、

添加剤の詳しい知識がなくてもライブラリでヒットした化
合物がどのような添加剤に関与するかが分かります。 

高分子添加剤ライブラリで化合物がヒットしたピークを
図 4 に示します。複数の酸化防止剤（Antioxidant）及びその
分解物が同定されました。この際、保持指標を用いた絞り込
みを行うことで、精度の高い添加剤の定性を行うことができ
ました。 

 

 
図 3 熱抽出 GC-MS 法で得られた TIC 

 

 
図 4 高分子添加剤ライブラリによるピーク①、②、③の定性解析結果 

 
 まとめ 

食品中の異物について、多機能注入口 OPTIC-4 での熱抽出
GC/MS 法及び高分子添加剤ライブラリを用いて、異物中に
含まれる添加剤の分析を行いました。その結果、樹脂中の添

加剤を精度よく同定することができました。今回の分析手法
を用いて、異物の発生源を特定し、対策を講じることができ
ると考えられます。 

 
 
GCMS-QP は、株式会社 島津製作所の日本およびその他の国における商標です。 
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類似度：85 
RI: 3623 

RI: 3632 

Tris(2,4-di-tert-butylphenyl)phosphite（C42H63O4P） 

類似度：94 
RI: 3447 

RI: 3452 

Tris(2,4-di-tert-butylphenyl)phosphite（C42H63O3P） 

Bis(3,5-di-tert-butyl-2-hydroxyphenyl)methane 類似度：91 
RI: 3411 

RI: 3401 

酸化防止剤（Irgafos 168） 
※ピーク②の酸化物 

酸化防止剤（Irgafos 168） 

2,2‘-Methylene bis(4,6-di-tert-
butylphenyl)octylphosphite 
（ADK STAB HP-10）（酸化防止剤）
の分解物 

■结果
图 3所示为通过热萃取GCMS法得到的总离子流图（TIC）。

针对所得到的峰，使用高分子添加剂数据库进行了检索。高分
子添加剂数据库收录了在高分子材料中使用的各种添加剂以及
添加剂分解生成产物的质谱。在各种化合物中登录了保留指数
信息，通过保留指数进行精确查找，可以进行高精度地化合物
鉴定。另外，还登录了添加剂的分类信息，即使没有添加剂的

详细知识，也可以了解通过数据库检索到的化合物与哪种添加
剂有关。

图 4所示为通过添加剂数据库检索到的化合物的峰。鉴定
出了多种抗氧化剂（Antioxidant）及其分解产物。此时，通过
使用保留指数进行精确查找，成功完成了高精度的添加剂定性。
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図 3 に、熱抽出 GC-MS 法で得られたトータルイオンクロ

マトグラム（TIC）を示します。得られたピークについて、高
分子添加剤ライブラリによるライブラリサーチを行いまし
た。高分子添加剤ライブラリは、高分子材料に用いられる幅
広い添加剤及び添加剤の分解生成物のマススペクトルを収
録しています。各化合物には保持指標情報が登録されており、
保持指標による絞り込みで精度の高い化合物同定を行うこ
とができます。また、添加剤の分類情報も登録されており、

添加剤の詳しい知識がなくてもライブラリでヒットした化
合物がどのような添加剤に関与するかが分かります。 

高分子添加剤ライブラリで化合物がヒットしたピークを
図 4 に示します。複数の酸化防止剤（Antioxidant）及びその
分解物が同定されました。この際、保持指標を用いた絞り込
みを行うことで、精度の高い添加剤の定性を行うことができ
ました。 
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■总结
关于食品中的异物，使用多功能进样口 OPTIC-4，通过热

萃取 GCMS法和高分子添加剂数据库，对异物中所含的添加剂
进行了分析。

结果显示，可以高精度地鉴定树脂中的添加剂。判断可以
使用本次的分析方法，确定异物的发生源，并采取相应措施。




