
3,3'-二氯 -4,4'-二氨基二苯基甲烷（MOCA）主要作为聚
氨酯树脂的固化剂用于制造业和建筑业。MOCA被指定为特定
化学物质危险预防规则的特定第二类物质和特别管理物质，在
制造以及使用现场，必须进行工作环境检测（管理浓度为 0.005 

mg/m3）。
《关于部分修订工作环境检测标准等的告示》（厚生劳动

省告示第十八号）公布，采样方法修订为“固体捕集方法”，
分析方法修订为“气相色谱仪分析方法”，并于 2020年 4月
1日施行和应用。

本文以文献为参考，使用中央劳动灾害防止协会开发的新
检测方法（JISHA法），研讨了工作环境中的MOCA分析问题。

T. Kondo

■分析条件
表 1所示为装置系统及 GC-MS的分析条件。

表 1 装置系统及 GC-MS的分析条件
GC-MS : GCMS-QP™ 2020 NX
分析柱 : SH Rxi™-1HT

（15 m×0.25 mm I.D., 0.10 μm）
代码 No., 227-36087-01、岛津制作所

玻璃衬管 : Topaz衬管
单鹅颈衬管、带玻璃毛、代码 No., 23336, 
RESTEK

GC
气化室温度 : 280℃
进样模式 : 不分流
进样时间 : 1 min
载气 : 氦气
控制模式 : 恒线速度（60.4 cm/s）
吹扫气流量 : 5.0 mL/min
柱温箱温度程序 : 100 ℃（1 min）→（20 ℃ /min）→

→ 300 ℃（3 min）
进样量 : 1 μL

MS
离子源温度 : 230 ℃
接口温度 : 300 ℃
检测模式 : Scan
采样间隔 : 0.2秒
扫描范围（m/z) : 40－ 700
检测模式 : SIM
采样间隔 : 0.2秒
监控离子（m/z） : DCB-TFA｜ 409, 444, 446

MOCA-TFA｜ 423, 458, 460

■标准品的制备
将MOCA和光一级（Cat.No.136-11082、富士胶片和光纯药）

溶解到甲醇中，制备了MOCA 标准储备液（5000 μg/mL）。内
标（IS）为 3,3-二氯联苯胺（DCB）溶液（2000 μg/mL甲醇溶液、
Cat.No.48029, Supelco），用甲苯逐级稀释到 10μg/L。用添加
了 IS的甲苯稀释MOCA标准原液，制备 5 μg/mL MOCA标准溶
液，进一步用添加了 IS的甲苯对其进行逐级稀释，制备 0.5、2、
5、20、50 μg/L的标准曲线用溶液。在各标准溶液 1 mL中添加N-

甲基双（三氟乙酰胺）（MBTFA）20 μL，混合后静置 30分钟，
进行 TFA衍生化。

■标准样品的分析
图 1所示为 1 μg/mL标准样品在扫描模式下检测的总离子

流图（TIC色谱图）和 DCB-TFA及MOCA-TFA的质谱。

GC/MS
 

使用 GC-MS分析工作环境中 3,3'-二氯 -4,4'-
二氨基二苯基甲烷（MOCA）

Application 
News 

 

 
Application 
News 

No. M302 

GC/MS 
 

GC-MS を用いた作業環境中の 
3,3’-ジクロロ-4,4’-ジアミノジフェニルメタン
（MOCA）の分析 

 

3,3’-ジクロロ-4,4’-ジアミノジフェニルメタン（MOCA）は、
主にウレタン樹脂の硬化剤として製造業や建設業で使用さ
れています。MOCA は、特定化学物質障害予防規則の特定第
二類物質および特別管理物質に指定されており、製造および
取り扱い作業場には作業環境測定（管理濃度は 0.005 mg/m3）
の実施が義務付けられています。 

「作業環境測定基準等の一部を改正する告示」（厚生労働
省告示第十八号）が告示され、試料採取方法は“固体捕集方法”
に、分析方法は“ガスクロマトグラフ分析方法”に改正され、
2020 年 4 月 1 日より施行および適用されました。 

本報では、参考文献を参考にして中央労働災害防止協会で
開発された新規測定法（JISHA 法）を用いて、作業環境中の
MOCA の分析について検討を行いました。 
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 分析条件 

表 1 に装置システムおよび GC-MS の分析条件を示します。 
 

表 1 装置システムおよび GC-MS の分析条件 
GC-MS : GCMS-QP™2020 NX 
分析カラム : SH Rxi™-1HT 

（15 m×0.25 mm I.D., 0.10 µm） 
コード No., 227-36087-01、島津製作所 

ガラスインサート : Topaz ライナー、 
シングルグースネックライナー、ウール付 
コード No., 23336, RESTEK 

   
GC   
気化室温度 : 280 ℃ 
注入モード : スプリットレス 
サンプリング時間 : 1 min 
キャリアガス : ヘリウム 
制御モード : 線速度一定（60.4 cm/s） 
パージ流量 : 5.0 mL/min 
カラムオーブン温度 
プログラム 

: 100 ℃（1 min）→（20 ℃/min）→ 
→300 ℃（3 min） 

試料注入量 : 1 µL 
   
MS   
イオン源温度 : 230 ℃ 
インターフェイス温度 : 300 ℃ 
測定モード : スキャン 
イベント時間 : 0.2 秒 
質量範囲（m/z ） : 40－700 
測定モード : SIM 
イベント時間 : 0.2 秒 
モニターイオン（m/z ） : DCB-TFA｜ 409, 444, 446 

MOCA-TFA｜ 423, 458, 460 

 標準試料の調製 
MOCA 標準原液（5000 µg/mL）は、MOCA 和光一級（Cat. 

No. 136-11082、富士フイルム和光純薬）をメタノールに溶
解して調製しました。内部標準（IS）添加トルエンは、3,3-ジ
クロロベンジジン（DCB）溶液（2000 µg/mL メタノール溶
液、Cat. No. 48029, Supelco）を、10 µg/L となるようにトル
エンで希釈しました。MOCA 標準原液を IS 添加トルエンで
希釈し、5 µg/mL MOCA 標準液を調製し、さらにこれを IS 添
加トルエンで段階希釈し、0.5、2、5、20、50 µg/L の検量線
作成用標準液を調製しました。各標準液 1 mL に対して N-メ
チルビス（トリフルオロアセトアミド）（MBTFA）を 20 µL
添加し、混和して 30 分間静置して TFA 誘導体化を行いまし
た。 
 

 

 標準試料の分析 
図 1 に、1 µg/mL 標準試料のスキャンモード測定によるト

ータルイオンカレントクロマトグラム（TIC クロマトグラム）
と DCB-TFA および MOCA-TFA のマススペクトルを示しま
す。 

 

 
図 1 1 µg/mL 標準試料の TIC クロマトグラムおよびマススペクトル 
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图 1 1μg/mL标准品的 TIC图及质谱图
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次に、SIM モード測定による、MOCA の検量線（図 2）お
よび 0.5 µg/L 標準試料（管理濃度：E の 1/50 相当）の SIM
クロマトグラム（図 3）を示します。検量線の相関係数（R）
は 0.9997 以上となり、良好な直線性が得られました。 

 
図 2 検量線（内部標準法） 

 

0.5 µg/L 標準試料について、5 回測定した繰り返し分析
（同一バイアルから）の結果を表 2 に示します。相対標準偏
差（% RSD）が 1.5 %程度と良好な結果が得られました。 

 

 
図 3 0.5 µg/L 標準試料の SIM クロマトグラム 

 

表 2 0.5 µg/L 標準試料の繰り返し分析結果 

（浓度单位：μg/L）

化合物名称 1 2 3 4 5 平均 SD % RSD 

MOCA-TFA 0.517 0.514 0.510 0.500 0.501 0.508 0.008 15%

 
 

 添加回収試験 
硫酸含浸フィルターに捕集した MOCA 硫酸塩をアルカリ

水溶液で遊離させてから GC-MS 測定までの分析操作フロー
を図 4 に示します。アルカリ水溶液に MOCA 1 ng および
40 ng を添加した 3 試料（A、B、C）をそれぞれ調製し、こ
れらを前処理し、回収率を求めた結果を表 3 に示します。操
作ブランクにおいて MOCA は検出されませんでした。MOCA 
1 ng 添加試料（最終溶液濃度 0.5 ng/mL）および MOCA 40 ng
添加試料（最終溶液濃度 20 ng/mL）の回収率は、95～110 %
の範囲でした。また、再現性については、% RSD が 0.12～
2.5 %の範囲でした。 

 
図 4 分析操作フロー 

 

表 3 添加回収率試験結果 

（浓度单位：μg/L）

添加浓度 A B C 平均 SD % RSD 回收率

0.5 ng/mL 0.546 0.565 0.538 0.550 0.014 2.5 % 110 % 

20 ng/mL 18.982 19.026 18.999 19.002 0.022 0.12 % 95 % 

 

 

図 5 連続分析におけるタイムマネジメント 
（溶媒 + 検量線作成用 STD 5 試料 + 溶媒の連続分析に要する時間） 

 
 

 結論 
JISHA 法を用いて作業環境中の MOCA の分析について検

討を行いました。検討の結果、管理濃度（E）の 1/50 から 2
倍までの範囲で、検量線の直線性、標準添加試料の回収率及
び再現性において良好な結果が得られました。 

また、連続分析に要する時間がリアルタイムで表示される
ため（図 5）、先に検量線作成用 STD のバッチ分析を開始し、
この間にサンプルの前処理を行うなど、本分析を効率よく行
うことができました。 
 
<参考文献> 
作業環境中 3,3�-ジクロロ-4,4�-ジアミノジフェニルメタン（MOCA）の新
規測定法の開発 
石井 健太、西野入 修、竹内 靖人、海福 雄一郎、山本 忍、宮内 博幸、
圓藤 吟史 

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。 
Rxi および Topaz は、Restek Corporation の米国およびその他の国における商標または登録商標です。 
その他、本文中に記載されている会社名および製品名は、各社の商標および登録商標です。 
本文中では「TM」、「 」を明記していない場合があります。 

濃度比 (µg/L)
0 10 20 30 40 50

面積比

0

1

2

3

MOCA-TFA

y = 0.07107455x - 0.006067168

R2 = 0.9994512    R = 0.9997256

検量線の種類：デフォルト（直線 ）
重付け：デフォルト （1/C）
原点通過：デフォルト （通さない）

DCB-TFA（10 µg/ L） MOCA-TFA（0.5 µg/ L）

1.22e3Q 423.00 (+)

7.0 7.2
0.00

%

100.00

3.08e4ISTD 409.00 (+)

6.6 6.8 7.0
0.00

%

100.00

MOCA释放

GC-MS检测

超纯水2 mL
0.5 mol/L NaOH水溶液1 mL

萃取

添加IS的甲苯2 mL
按300 r/min振荡2 min

脱水

以3000 rpm的条件离心10 min

TFA衍生化

取甲苯层0.5 mL，
添加MBTFA 10 μL后，
混和静置30 min

Application 
News 

   

第一版发行日：

 

 

岛津企业管理（中国）有限公司 
岛津（香港）有限公司 

http://www.shimadzu.com.cn 

用户服务热线电话: 800-810-0439 
                  400-650-0439 

免责声明: 
＊本资料未经许可不得擅自修改、转载、销售； 
＊本资料中的所有信息仅供参考，不予任何保证。 
如有变动，恕不另行通知。 

2020 年 6 月

 

 
分析計測事業部 
グローバルアプリケーション開発センター 

 

島津コールセンター 0120-131691 
(075) 813-1691 

※本資料は発行時の情報に基づいて作成されており、予告なく改訂することがあります。 
改訂版は下記の会員制 Web Solutions Navigator で閲覧できます。 

 https://solutions.shimadzu.co.jp/solnavi/solnavi.htm 

会員制情報サービス「Shim-Solutions Club」にご登録ください。 

https://solutions.shimadzu.co.jp/ 
会員制 Web の閲覧だけでなく、いろいろな情報サービスが受けられます。 

 

初版発行：2020 年 6 月 

Application 
News 

No. M302 
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20 ng/mL 18.982 19.026 18.999 19.002 0.022 0.12 % 95 % 
 

 
図 5 連続分析におけるタイムマネジメント 

（溶媒 + 検量線作成用 STD 5 試料 + 溶媒の連続分析に要する時間） 

 
 
 結論 

JISHA 法を用いて作業環境中の MOCA の分析について検
討を行いました。検討の結果、管理濃度（E）の 1/50 から 2
倍までの範囲で、検量線の直線性、標準添加試料の回収率及
び再現性において良好な結果が得られました。 

また、連続分析に要する時間がリアルタイムで表示される
ため（図 5）、先に検量線作成用 STD のバッチ分析を開始し、
この間にサンプルの前処理を行うなど、本分析を効率よく行
うことができました。 
 
<参考文献> 
作業環境中 3,3’-ジクロロ-4,4’-ジアミノジフェニルメタン（MOCA）の新
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通过 SIM 模式检测的 MOCA 的标准曲线（图 2），以及 

0.5 μg/L标准品（管理浓度：相当于 E的 1/50）的 SIM色谱图
如图 3所示。标准曲线的相关系数（R）为 0.9997，线性关系良好。

对 0.5 μg/L标准样品检测 5次（同一样品瓶）的重现性结
果如表 2所示。相对标准偏差（%RSD）为 1.5%，重复性结果
良好。

■结论
本文研究了使用 JISHA法分析工作环境中的 MOCA。研究

结果表明，在管理浓度（E）的 1/50至 2倍的范围内，标准曲
线的线性、加标样品回收率以及重现性均获得了理想的结果。

另外，由于可实时显示连续分析所需的时间（图 5），可
预先进行标准曲线的采集并用 STD的批处理分析，同时进行样
品的预处理，提高分析效率。

<参考文献 >

开发工作环境中 3,3'-二氯 -4,4'-二氨基二苯基甲烷（MOCA）的新检测
方法
石井 健太、西野入 修、竹内 靖人、海福 雄一郎、
山本 忍、宫内 博幸、圆藤 吟史

■加标回收试验
图 4所示为使用碱性水溶液释放在硫酸浸渍过滤器中收集的

硫酸MOCA后，进行 GC-MS检测的分析操作流程。分别制备在
碱溶液中添加MOCA 1 ng及 40 ng的 3个样品（A、B、C），
对其进行预处理后，回收率的计算结果如表 3所示。在空白样品
中，未检测出MOCA。添加MOCA 1 ng的样品（最终溶液浓度 0.5 

ng/mL）及添加MOCA 40 ng的样品（最终溶液浓度 20 ng/mL）
的回收率为 95～ 110%，重现性的%RSD范围为 0.12 - 2.5%。

图 2 标准曲线（内标法）
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次に、SIM モード測定による、MOCA の検量線（図 2）お
よび 0.5 µg/L 標準試料（管理濃度：E の 1/50 相当）の SIM
クロマトグラム（図 3）を示します。検量線の相関係数（R）
は 0.9997 以上となり、良好な直線性が得られました。 

 
図 2 検量線（内部標準法） 

 
0.5 µg/L 標準試料について、5 回測定した繰り返し分析

（同一バイアルから）の結果を表 2 に示します。相対標準偏
差（% RSD）が 1.5 %程度と良好な結果が得られました。 

 

 
図 3 0.5 µg/L 標準試料の SIM クロマトグラム 

 

表 2 0.5 µg/L 標準試料の繰り返し分析結果 
（濃度単位：µg/L） 

化合物名 1 22 3 4 5 平均 SD %%  RRSSDD 

MOCA-TFA 0.517 0.514 0.510 0.500 0.501 0.508 0.008 1.5 % 

 
 
 添加回収試験 

硫酸含浸フィルターに捕集した MOCA 硫酸塩をアルカリ
水溶液で遊離させてから GC-MS 測定までの分析操作フロー
を図 4 に示します。アルカリ水溶液に MOCA 1 ng および
40 ng を添加した 3 試料（A、B、C）をそれぞれ調製し、こ
れらを前処理し、回収率を求めた結果を表 3 に示します。操
作ブランクにおいて MOCA は検出されませんでした。MOCA 
1 ng 添加試料（最終溶液濃度 0.5 ng/mL）および MOCA 40 ng
添加試料（最終溶液濃度 20 ng/mL）の回収率は、95～110 %
の範囲でした。また、再現性については、% RSD が 0.12～
2.5 %の範囲でした。 

 
図 4 分析操作フロー 

 

表 3 添加回収率試験結果 
（濃度単位：µg/L） 

添加濃度 A BB C 平均 SD %%  RRSSDD 回収率 

0.5 ng/mL 0.546 0.565 0.538 0.550 0.014 2.5 % 110 % 

20 ng/mL 18.982 19.026 18.999 19.002 0.022 0.12 % 95 % 
 

 
図 5 連続分析におけるタイムマネジメント 

（溶媒 + 検量線作成用 STD 5 試料 + 溶媒の連続分析に要する時間） 

 
 
 結論 

JISHA 法を用いて作業環境中の MOCA の分析について検
討を行いました。検討の結果、管理濃度（E）の 1/50 から 2
倍までの範囲で、検量線の直線性、標準添加試料の回収率及
び再現性において良好な結果が得られました。 

また、連続分析に要する時間がリアルタイムで表示される
ため（図 5）、先に検量線作成用 STD のバッチ分析を開始し、
この間にサンプルの前処理を行うなど、本分析を効率よく行
うことができました。 
 
<参考文献> 
作業環境中 3,3’-ジクロロ-4,4’-ジアミノジフェニルメタン（MOCA）の新
規測定法の開発 
石井 健太、西野入 修、竹内 靖人、海福 雄一郎、山本 忍、宮内 博幸、
圓藤 吟史 

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。 
Rxi および Topaz は、Restek Corporation の米国およびその他の国における商標または登録商標です。 
その他、本文中に記載されている会社名および製品名は、各社の商標および登録商標です。 
本文中では「TM」、「 」を明記していない場合があります。 
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图 4 分析操作流程

图 5 连续分析中的时间管理
（溶剂 + 绘制标准曲线用 STD 5样品 + 溶剂的连续分析所需时间）

图 3 0.5 μg/L标准品的 SIM色谱图

表 2 0.5 μg/L标准品的重复性结果

表 3 加标回收率试验结果
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次に、SIM モード測定による、MOCA の検量線（図 2）お
よび 0.5 µg/L 標準試料（管理濃度：E の 1/50 相当）の SIM
クロマトグラム（図 3）を示します。検量線の相関係数（R）
は 0.9997 以上となり、良好な直線性が得られました。 

 
図 2 検量線（内部標準法） 

 
0.5 µg/L 標準試料について、5 回測定した繰り返し分析

（同一バイアルから）の結果を表 2 に示します。相対標準偏
差（% RSD）が 1.5 %程度と良好な結果が得られました。 

 

 
図 3 0.5 µg/L 標準試料の SIM クロマトグラム 

 

表 2 0.5 µg/L 標準試料の繰り返し分析結果 
（濃度単位：µg/L） 

化合物名 1 22 3 4 5 平均 SD %%  RRSSDD 

MOCA-TFA 0.517 0.514 0.510 0.500 0.501 0.508 0.008 1.5 % 

 
 
 添加回収試験 

硫酸含浸フィルターに捕集した MOCA 硫酸塩をアルカリ
水溶液で遊離させてから GC-MS 測定までの分析操作フロー
を図 4 に示します。アルカリ水溶液に MOCA 1 ng および
40 ng を添加した 3 試料（A、B、C）をそれぞれ調製し、こ
れらを前処理し、回収率を求めた結果を表 3 に示します。操
作ブランクにおいて MOCA は検出されませんでした。MOCA 
1 ng 添加試料（最終溶液濃度 0.5 ng/mL）および MOCA 40 ng
添加試料（最終溶液濃度 20 ng/mL）の回収率は、95～110 %
の範囲でした。また、再現性については、% RSD が 0.12～
2.5 %の範囲でした。 

 
図 4 分析操作フロー 

 

表 3 添加回収率試験結果 
（濃度単位：µg/L） 

添加濃度 A BB C 平均 SD %%  RRSSDD 回収率 

0.5 ng/mL 0.546 0.565 0.538 0.550 0.014 2.5 % 110 % 

20 ng/mL 18.982 19.026 18.999 19.002 0.022 0.12 % 95 % 
 

 
図 5 連続分析におけるタイムマネジメント 

（溶媒 + 検量線作成用 STD 5 試料 + 溶媒の連続分析に要する時間） 

 
 
 結論 

JISHA 法を用いて作業環境中の MOCA の分析について検
討を行いました。検討の結果、管理濃度（E）の 1/50 から 2
倍までの範囲で、検量線の直線性、標準添加試料の回収率及
び再現性において良好な結果が得られました。 

また、連続分析に要する時間がリアルタイムで表示される
ため（図 5）、先に検量線作成用 STD のバッチ分析を開始し、
この間にサンプルの前処理を行うなど、本分析を効率よく行
うことができました。 
 
<参考文献> 
作業環境中 3,3’-ジクロロ-4,4’-ジアミノジフェニルメタン（MOCA）の新
規測定法の開発 
石井 健太、西野入 修、竹内 靖人、海福 雄一郎、山本 忍、宮内 博幸、
圓藤 吟史 

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。 
Rxi および Topaz は、Restek Corporation の米国およびその他の国における商標または登録商標です。 
その他、本文中に記載されている会社名および製品名は、各社の商標および登録商標です。 
本文中では「TM」、「 」を明記していない場合があります。 
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次に、SIM モード測定による、MOCA の検量線（図 2）お
よび 0.5 µg/L 標準試料（管理濃度：E の 1/50 相当）の SIM
クロマトグラム（図 3）を示します。検量線の相関係数（R）
は 0.9997 以上となり、良好な直線性が得られました。 

 
図 2 検量線（内部標準法） 

 

0.5 µg/L 標準試料について、5 回測定した繰り返し分析
（同一バイアルから）の結果を表 2 に示します。相対標準偏
差（% RSD）が 1.5 %程度と良好な結果が得られました。 

 

 
図 3 0.5 µg/L 標準試料の SIM クロマトグラム 

 

表 2 0.5 µg/L 標準試料の繰り返し分析結果 

（浓度单位：μg/L）

化合物名称 1 2 3 4 5 平均 SD % RSD 

MOCA-TFA 0.517 0.514 0.510 0.500 0.501 0.508 0.008 15%

 
 

 添加回収試験 
硫酸含浸フィルターに捕集した MOCA 硫酸塩をアルカリ

水溶液で遊離させてから GC-MS 測定までの分析操作フロー
を図 4 に示します。アルカリ水溶液に MOCA 1 ng および
40 ng を添加した 3 試料（A、B、C）をそれぞれ調製し、こ
れらを前処理し、回収率を求めた結果を表 3 に示します。操
作ブランクにおいて MOCA は検出されませんでした。MOCA 
1 ng 添加試料（最終溶液濃度 0.5 ng/mL）および MOCA 40 ng
添加試料（最終溶液濃度 20 ng/mL）の回収率は、95～110 %
の範囲でした。また、再現性については、% RSD が 0.12～
2.5 %の範囲でした。 

 
図 4 分析操作フロー 

 

表 3 添加回収率試験結果 

（浓度单位：μg/L）

添加浓度 A B C 平均 SD % RSD 回收率

0.5 ng/mL 0.546 0.565 0.538 0.550 0.014 2.5 % 110 % 

20 ng/mL 18.982 19.026 18.999 19.002 0.022 0.12 % 95 % 

 

 

図 5 連続分析におけるタイムマネジメント 
（溶媒 + 検量線作成用 STD 5 試料 + 溶媒の連続分析に要する時間） 

 
 

 結論 
JISHA 法を用いて作業環境中の MOCA の分析について検

討を行いました。検討の結果、管理濃度（E）の 1/50 から 2
倍までの範囲で、検量線の直線性、標準添加試料の回収率及
び再現性において良好な結果が得られました。 

また、連続分析に要する時間がリアルタイムで表示される
ため（図 5）、先に検量線作成用 STD のバッチ分析を開始し、
この間にサンプルの前処理を行うなど、本分析を効率よく行
うことができました。 
 
<参考文献> 
作業環境中 3,3�-ジクロロ-4,4�-ジアミノジフェニルメタン（MOCA）の新
規測定法の開発 
石井 健太、西野入 修、竹内 靖人、海福 雄一郎、山本 忍、宮内 博幸、
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次に、SIM モード測定による、MOCA の検量線（図 2）お
よび 0.5 µg/L 標準試料（管理濃度：E の 1/50 相当）の SIM
クロマトグラム（図 3）を示します。検量線の相関係数（R）
は 0.9997 以上となり、良好な直線性が得られました。 

 
図 2 検量線（内部標準法） 

 

0.5 µg/L 標準試料について、5 回測定した繰り返し分析
（同一バイアルから）の結果を表 2 に示します。相対標準偏
差（% RSD）が 1.5 %程度と良好な結果が得られました。 

 

 
図 3 0.5 µg/L 標準試料の SIM クロマトグラム 

 

表 2 0.5 µg/L 標準試料の繰り返し分析結果 

（浓度单位：μg/L）

化合物名称 1 2 3 4 5 平均 SD % RSD 

MOCA-TFA 0.517 0.514 0.510 0.500 0.501 0.508 0.008 15%

 
 

 添加回収試験 
硫酸含浸フィルターに捕集した MOCA 硫酸塩をアルカリ

水溶液で遊離させてから GC-MS 測定までの分析操作フロー
を図 4 に示します。アルカリ水溶液に MOCA 1 ng および
40 ng を添加した 3 試料（A、B、C）をそれぞれ調製し、こ
れらを前処理し、回収率を求めた結果を表 3 に示します。操
作ブランクにおいて MOCA は検出されませんでした。MOCA 
1 ng 添加試料（最終溶液濃度 0.5 ng/mL）および MOCA 40 ng
添加試料（最終溶液濃度 20 ng/mL）の回収率は、95～110 %
の範囲でした。また、再現性については、% RSD が 0.12～
2.5 %の範囲でした。 

 
図 4 分析操作フロー 

 

表 3 添加回収率試験結果 

（浓度单位：μg/L）

添加浓度 A B C 平均 SD % RSD 回收率

0.5 ng/mL 0.546 0.565 0.538 0.550 0.014 2.5 % 110 % 

20 ng/mL 18.982 19.026 18.999 19.002 0.022 0.12 % 95 % 

 

 

図 5 連続分析におけるタイムマネジメント 
（溶媒 + 検量線作成用 STD 5 試料 + 溶媒の連続分析に要する時間） 

 
 

 結論 
JISHA 法を用いて作業環境中の MOCA の分析について検

討を行いました。検討の結果、管理濃度（E）の 1/50 から 2
倍までの範囲で、検量線の直線性、標準添加試料の回収率及
び再現性において良好な結果が得られました。 

また、連続分析に要する時間がリアルタイムで表示される
ため（図 5）、先に検量線作成用 STD のバッチ分析を開始し、
この間にサンプルの前処理を行うなど、本分析を効率よく行
うことができました。 
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