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ヘッドスペーストラップ GC-MS を用いたかび臭物質試験法の 

妥当性評価について 

伊原 裕、中村 玄、神藤 正則 

  

要旨 

 かび臭物質として知られるジェオスミンや 2-メチルイソボルネオールは、水道水質基

準項目に位置付けられ、告示法では四種類の試験法が指定されている。当所では、機器更新

に伴い前処理時間の短縮や汚染等の懸念がある溶媒を使わないといった利点があるヘッド

スペース－ガスクロマトグラフ質量分析法の導入を検討した。新たな試験法を導入するに

あたり、水道水質検査方法の妥当性評価ガイドラインの基準に適合しているか確認を行

った。その結果、検量線評価においては、キャリーオーバーは確認されず、検量線の各

点の真度及び精度は共に基準を満たしていた。また、妥当性評価の結果は真度、併行精

度、室内精度のすべてがガイドラインの目標値を満たしていたため、本試験法に妥当性

があると確認できた。 

  

キーワード：かび臭、ジェオスミン、2-メチルイソボルネオール、妥当性評価、ヘッド

スペース、ガスクロマトグラフ質量分析法 

 

１ はじめに 

 ジェオスミンや2-メチルイソボルネオ

ール（2-MIB）はかび臭物質として知られ、

水道水での検出状況や、異臭味障害が発

生したことなどにより、水道水質基準項

目に位置付けられている。これら物質の

臭いの閾値は、5～10 ng/L1)と低いため、

微量分析が必要であり、告示法2)では四種

類の試験法が指定されている。指定され

ている四種類の試験法は、パージ・トラッ

プ－GC-MS法（PT法）、ヘッドスペース

－GC-MS法（HS法）、固相抽出－GC-MS

法（SPE法）、固相マイクロ抽出－GC-MS

法（SPME法）であり、前処理方法は異な

るが、濃縮過程を行うことで微量分析に

対応している。 

当所では、従来はSPE法を用いて分析

を行っていた。この方法は、水道水質基準

項目の一つであるジクロロメタンを使用

するため、試験室の汚染の可能性がある

こと、固相抽出操作や脱水などに時間を

要し、前処理が6時間ほどかかり長時間化

するといった問題点があった。機器更新

に伴い、ヘッドスペース－ガスクロマト

グラフ質量分析計に、トラップ機能が付

いた機器を新たに導入した。この機器は

ヘッドスペースガスを冷却中のトラップ

管に送り、濃縮を行うことが出来るため、

今までは感度の点から厳しかったHS法

での分析が、可能になると考えられた。ま



 

43 

 

た、HS法は機器により前処理を行うため、

操作を省力化でき、使用する溶媒もメタ

ノールであることから、ジクロロメタン

を使わないといった利点がある。HS法を

導入するにあたり、かび臭物質の分析は

非常に低濃度であることから、感度に関

係すると考えられる濃縮回数（インジェ

クション回数）について、検討した。そし

て、水道水質検査方法の妥当性評価ガイ

ドライン3)の基準に適合しているかの確

認を行ったので報告する。 

 

２ 方法 

1) 試料 

 かび臭物質（ジェオスミンと 2-MIB）

標準液を添加する試料水として、当所の

蛇口より採取した水道水を使用した。か

び臭物質の添加濃度は水道水質基準の 10

分の 1 である 1 ng/L とした。 

2) 試薬等 

 かび臭物質の標準原液はかび臭物質 2

種混合標準液【各 100 mg/L】（関東化学）、

内部標準原液は 2,4,6-トリクロロアニソ

ール d3（2,4,6-TCA-d3）【1000 mg/L】（富

士フイルム和光純薬）を用いた。メタノー

ルは残留農薬試験用（富士フイルム和光純

薬）を用いた。かび臭物質 2 種混合標準液

【各 1 mg/L】は標準原液をメスフラスコに

採り、メタノールで希釈した。内部標準液

【4 mg/L】は内部標準原液をメスフラス

コに採り、メタノールで希釈した。 

3) 装置及び測定条件 

装置及び測定条件を表 1 に示す。 

 

 

表 1  装置及び測定条件 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

4) 検査フロー 

 検査フローを図 1 に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

5)  検量線の評価 

 検量線は 1 ng/L、2 ng/L、5 ng/L、10 

ng/L の 4 点を作成した。検量線はメスフ

ラスコに内部標準液 100 µL、かび臭物質

2 種混合標準液を加え、メタノールで 10 

mL に定容し調製した。水道水質検査方法

の妥当性評価ガイドライン 3)に基づき、表

2 の性能パラメータを求め、検量線の評価

を行った。キャリーオーバーの確認は、最

高濃度の標準試料測定後にブランク試料

を測定し、検量線の濃度範囲の下限値を

下回ることを確認した。 

表2 検量線評価の目標値 

キャリーオーバーの

確認（ng/L） 
真度（%） 

精度 

(%) 

<1 80～120 ≦20 

 

図 1 検査フロー 
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6) 妥当性確認の方法 

水道水質検査方法の妥当性評価ガイド

ラインに基づき、検査担当者1人、5併行

5日間の検査結果を、表3のとおり評価し

た。 

表3 真度及び精度の目標値 

濃度

（ng/L） 
真度（%） 

併行精度 

(RSD%) 

室内精度 

(RSD%) 

1 70～130 ≦20 ≦25 

  

３ 結果および考察 

1)  インジェクション回数の検討 

インジェクション回数の検討は、2 濃度

3 併行で行った。回数は 1 から 10 回、濃

度は1 ng/L及び10 ng/Lで検討を行った。

それぞれの回数ごとの分析時間を表 4、感

度の確認のため、回数の違いによるジェ

オスミン及び 2-MIB と 2,4,6-TCA-d3 の

面積値の比較結果を図 2、精度の確認のた

め、回数の違いによる変動係数の比較を

図 3 に示す。変動係数の算出は、対象物

質と内部標準物質である 2,4,6-TCA-d3と

の面積比で行った。 

 図 2 より、1 ng/L では、面積値が両物質

とも 1000 を上回っていたのはインジェク

ション回数が 4～7 回であった。10 ng/L で

は、面積値が両物質とも 10000 を上回って

いたのはインジェクション回数が 3～8 回

であった。2,4,6-TCA-d3はインジェクショ

図 2 インジェクション回数の違いによる面積値の比較 

（  ：ジェオスミン【左軸】、  ：2-MIB【左軸】、  ：2,4,6-TCA-d3【右軸】 

 

図 3 インジェクション回数の違いによる変動係数の比較 

（  ：ジェオスミン、  ：2-MIB） 

表 4 インジェクション回数ごとの 1 分析あたりの時間 
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ン回数 7 回までは回数の増加と共に面積

値も増加傾向であった。図 3 より、変動係

数はジェオスミン 1 ng/Lでインジェクショ

ン回数が 1回のときを除き 20％以内であっ

たが、変動係数が 10%以内であったのは 2

～5 回であった。分析時間や面積値、変動

係数などの結果から、今後の分析ではイ

ンジェクション回数は 5 回で行うことと

した。 

 

2)  検量線評価結果 

 検量線評価の結果を表 5 に示す。 

ジェオスミン、2-MIB 共にキャリーオー

バーは確認されなかった。また、検量線各

点の真度及び精度は、ジェオスミン、2-

MIB 共に検量線評価の目標値を満たして

いた。このことから、この検量線条件によ

り妥当性評価を行った。 

表 5 検量線評価結果 

 ジェオスミン 2-MIB 

キャリー

オーバー

の確認 
<1 ng/L <1 ng/L 

 ジェオスミン 2-MIB 

濃度

（ng/L） 
真度 精度 真度 精度 

1 95% 6.0% 101% 7.0% 

2 101% 1.1% 99% 1.0% 

5 101% 2.5% 100% 3.1% 

10 100% 0.6% 100% 0.7% 

  

3)  妥当性評価結果 

実施した妥当性評価の結果について、

真度、併行精度、室内精度を表 6 に示す。 

いずれの項目も表 3 のガイドラインの目

標値を満たしていたため、本試験法に妥

当性があると確認できた。 

表 6 評価結果 

検査対象 

物質 

真度 

(%) 

併行精度 

(RSD%) 

室内精度 

(RSD%) 

ジェオスミン 107 5.0 8.1 

2-MIB 103 5.0 1.6 

 

４ まとめ 

 かび臭物質の分析法として HS 法での

分析を検討した結果、分析時間や感度、精

度の点からインジェクション回数は 5 回

と設定した。また、妥当性評価を実施した

結果、検量線評価結果、真度、併行精度及

び室内精度は妥当性評価ガイドラインに

おける目標を満たし、妥当性が確認され

た。 

 以上の結果から、当所でかび臭物質を

分析する場合、HS 法で対応可能となった。

HS 法の導入により問題点であった前処

理時間が 6 時間から 30 分に短縮、汚染等

の懸念があるジクロロメタンを使わない

試験法での分析が可能となった。 
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