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■样品和分析条件
制备邻苯二甲酸酯标准溶液，使其浓度为 1.0ng/mL。使用

EI和 SMCI方法在表 1所示的条件下进行测定。

■ EI 和 SMCI 质谱图
下面是邻苯二甲酸二辛酯和其他邻苯二甲酸酯的 EI 和

SMCI质谱图。
当从邻苯二甲酸二辛酯的 EI质谱图中（图 1上）进行相似

度搜索时，多种不同的邻苯二甲酸酯的相似度都较高。由于仅
使用 EI质谱很难对化合物进行鉴定，因此可以通过用 SMCI确
认分子量（图 1下），从而缩小候选化合物的范围。

图 3为分别使用 EI方法和 SMCI方法时典型的邻苯二甲酸
酯的质谱图，表 2为 EI和 SMCI是否可以得到分子离子。从表
2可知，很多邻苯二甲酸酯无法通过 EI方法确认分子离子。而
使用 SMCI方法可以确认所有邻苯二甲酸酯中质子化的分子离
子，这为化合物的鉴定提供了有力支持。

GC/MS

使用 SMCI（溶剂介导化学电离）法鉴定
邻苯二甲酸酯
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市售的食品和饮料在生产和储存过程中会与各种物质接触。
与食品接触的材料溶出到食品中，可能会影响消费者的健康。
其中，邻苯二甲酸酯被用作聚氯乙烯等产品的增塑剂，会引起
内分泌紊乱、发育毒性、生殖毒性、组织损伤等问题。
邻苯二甲酸酯具有相同的基本结构，电子电离（EI）方法

得到的质谱图相似，这使确定邻苯二甲酸酯变得困难。通常在
这种情况下，通过使用可燃高压气体（例如甲烷或异丁烷）采
用正化学电离（PCI）法，确定分子量。但当难以使用可燃高
压气体时，可以通过对有机溶剂开展 SMCI法来确认分子量。
本文报告了使用 SMCI方法分析邻苯二甲酸酯的结果。

M. Takakura

LAAN-A-MS067

表 1 使用装置和分析条件

使用装置
GCMS ： GCMS-TQTM 8040 NX

自动进样器 ： AOC-20i+s

色谱柱 ： SH-RxiTM-5MS (30 m×0.25 mm I.D., 0.25 μm)

玻璃衬管 ： Topaz Liner, Splitless Single Taper w/Wool

GC条件
气化室温度 ： 280 ℃
进样模式 ： 不分流（高压进样 250 kPa、1分钟）
载气控制模式 ： 线速度恒定（43.8 cm/sec）
柱温箱温度 ： 80 ℃ (1 min) → (10 ℃ /min) → 320 ℃ (5 ℃ /min)

进样量 ： 1 μL

MS条件
接口温度 ： 300 ℃
离子源温度 ： 230 ℃
离子源 ： SMCI（甲醇）、EI

测定模式 ： 扫描（SMCI：m/z 100 - 500、EI：m/z 45 - 500）
事件时间 ： 0.3秒

No. M284 

图 1 邻苯二甲酸二辛酯（MW：390）的质谱图
（上：EI，下：SMCI）

图 2 使用 Di-n-octyl phthalate 的 EI质谱的相似性搜索结果
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サンプルの安定性の検証
胆汁酸22種類の標準品各8 μgに先述の前処理を行い、最

初の分析を行ってから20時間後に再度分析を行いました。
その時のピークの相対強度（最初の分析時のピーク強度と
の比）を表2の「20時間後のピーク面積の相対値」列に示
しました。全ての胆汁酸ピークで、70% - 120%の良好な再
現性を示しました。また、38時間後にも同様に分析を行っ
たところ、いくつかの胆汁酸ではピーク面積値が減少傾向
を示しましたが、それ以外の多くの胆汁酸では安定的に測
定が可能でした。

定量精度の確認
胆汁酸22種類の標準品各8 μgに先述の前処理を行い、ス

キャンモードにてGC-MS分析を行いました。図4にCholic
acidのピークを示します。

各胆汁酸の保持時間とマススペクトルを確認した後、胆
汁酸22種類の標準品混合物0.1, 0.5, 1.0, 5.0, 10, 50, 100, 500
ngに関して上述と同様に処理してSIM分析を行い、Cholic
acid-d5を内部標準として、内部標準法による検量線を作成
しました。検量線を図5に示します。各胆汁酸のダイナミッ
クレンジおよび直線性は表２の通りでした。一つの標準品
から複数のピークが検出された化合物に関しては、各ピー
クをカッコ付きの数字で示しました。またダイナミックレ
ンジ内の最小濃度での、n = 3における再現性も表2に示し
ました。

表 2 22胆汁酸の測定結果

図 4 Cholic acid 8 μgのマスクロマトグラム

図 5 Cholic acid の検量線

R2 = 0.9994

本文書に記載されている製品は、医薬品医療機器法に基づく医療機器として承認を受けておりません。
治療診断目的およびその手続き上での使用はできません。
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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图 3 邻苯二甲酸酯的质谱图（左：EI，右：SMCI）

表 2 是否能通过 EI和 SMCI法确认分子来源的离子

Compound Name MW SMCI EI 

Dimeth yl phthalate 194 
Dieth y  〇

〇

〇
〇

〇

 〇
〇
〇
〇
〇
〇
〇

〇

〇
〇
〇
〇
〇
〇

 222 etalahthP l
Diisobut yl phthalate 278
Di-n-but yl phthalate 278
Bis(2-methox yethyl) phthalate  282 
Bis(4-meth yl-2-pent yl) phthalate  334 
Bis(2-ethox yethyl) phthalate  310 
Dipentyl phthalate  306 
Di-n-hex yl phthalate  334 
Benzyl butyl phthalate  312  
Bis(2-n-butox yethyl) phthalate  366 
Dicyclohex yl phthalate  330 
Bis(2-eth ylhexyl) phthalate  390 
Di-n-oct yl phthalate  390 
Di-non y    814 etalahthp l

 

 

〇 〇

×

×
×
×

×
×
×
×
×

■结论
通过 EI获得邻苯二甲酸酯的分子量是比较困难的。但使用

SMCI方法可确定疑似分子离子。因此，即使在难以使用可燃
高压气体的情况下，SMCI方法对于确认分子量也具有有效性。

GCMS-TQ是岛津制作所株式会社在日本及其他国家的商标。
Rxi是 Restek Corporation在美国及其他国家的商标或注册商标。


