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研究要旨 
厚生労働省のシックハウス（室内空気汚染）問題に関する検討会（以下、シックハウス

検討会）が再開し、化学物質の室内濃度指針値の見直し作業が進められている。現行の室

内濃度指針値が策定されてから 10 年以上が経過し、その間、代替化合物による新たな室内

空気汚染の実態が明らかになってきた。策定候補化合物の詳細曝露評価には正確な試験法

による実態調査データが必要であり、室内濃度指針値を新たに設定する際には信頼性・妥

当性が確認された標準試験法を整備することが必須である。 
総揮発性有機化合物（TVOC）に関し、シックハウス検討会では既存ポンプを用いる試

料採取速度と採取量の条件を設定しているが、この低速サンプリング法に加えて間欠サン

プリング法を考案した。ポンプの開発を行うとともにサンプリング時の化合物の拡散汚染

防止のための改良を行い、試験法原案を作成した。 
揮発性有機化合物（VOC）については、2-エチルヘキサノール、テキサノール及びTXIB

とともに策定候補物質として検討されるグリコールエーテル類、及び使用頻度の増加してい

る環状シロキサン類を対象とし、Tenax TA及びカルボキセンを充填した捕集管を用いて

GC/MSで測定する条件等について検討した。 
準揮発性有機化合物（SVOC）に関して、可塑剤及び難燃剤として使用されているリン酸

エステル類13物質について、GCの検出器としてMS、FPD及びNPDを用い、検出感度を比

較した。さらに、これらの各種捕集材についてブランク値、回収率等の比較検討を行った。

直近のシックハウス検討会では、フタル酸エステル2種については指針値の改訂が提案され

たことから、詳細曝露評価の効率化と次年度の妥当性評価に向けて試料採取法並びに分析法

についてさらに検討した。また、ネオニコチノイド系殺虫剤のLC/MS/MSでの測定条件を

確立し、捕集フィルターからの回収法を検討した。 
国内及び国際会議などを参加し、国内外における室内空気汚染濃度の測定・分析方法に

ついて情報収集し、国際標準規格（ISO）動向について情報提供した。室内環境の分析法

としては、可塑剤、臭素系難燃剤の国際基準（IS）作成に向けて議論が進められているこ

とがわかった。特に、フタル酸エステルの測定法は2017年にISとして発出されるため、本

研究班の測定方法と関係するので確認が必要である。 
上記対象化合物の化合物の測定方法については引き続き測定条件の改良を検討、確立す

るとともに、バリデーションを行い妥当性評価し、標準試験法としてシックハウス検討会

に提案することを目指す。 
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A．研究目的 

現在、厚生労働省のシックハウス（室内空気

汚染）問題に関する検討会（以下、シックハウ

ス検討会）において、室内濃度指針値の見直し

作業が進められている。現行の室内濃度指針値

が策定されてから既に10年以上が経過し、そ

の間、指針値策定物質の代替として使用される

化合物による新たな室内空気汚染の可能性が

指摘されてきたものの、その実態が十分に把握

されているとは言い難い状況である。このよう

な背景から、研究代表者らは、地方衛生研究所

の協力を得て平成23年度より全国規模の調査

を実施し、代替溶剤等による室内空気汚染の実

態を明らかとしてきた。 
指針値の見直し作業には、対象化合物の詳細

リスク評価を実施することが必要であり、正確

な汚染実態の調査データが求められる。しかし、

室内空気中の揮発性有機化合物（VOC）や準

揮発性有機化合物（SVOC）の測定方法は必ず

しも十分に整備されていない状況にあり、こう

した実態調査の規模拡大に障害となるおそれ

が出てきた。また、室内濃度指針値を新たに設

定する際には、信頼性・妥当性が確認された標

準試験法の提示が求められる。新規指針値設定

の律速とならないよう、妥当性が検証された

｢測定方法｣の策定は必須であり喫緊の課題で

ある。 
本研究では、迅速に室内濃度指針値の策定を

進める上で障害となることのないよう、総揮発

性有機化合物（TVOC）並びに今後室内濃度指

針値が策定される可能性のある一群のVOC及

びSVOCについて、最新の分析化学を基に、試

験法の開発及び妥当性評価を行う。近年は、特

に、可塑剤、難燃材、殺虫剤などのSVOCの測

定方法が国際標準化機構（ISO）に提案され、

これら化合物を含めて国際基準（IS）化に向け

て議論が進められている。本研究でも

ISO/TC146の国際会議に参加してこうした諸

外国の動向について情報収集し、策定する測定

方法が国際的に整合するよう整備する。 
 
B．研究方法 
測定方法を策定する対象化合物をVOCと

SVOCに分類し、それを担当する分担研究者2
から3名からなるサブグループを形成する。そ

れぞれのグループで測定方法の開発及び妥当



性評価を行う。開発に際しては、国際的な整合

性を図るよう、国際標準化機構（ISO）の国際

標準規格（IS）をはじめとする諸外国の空気試

験法に関する情報を収集する。 
室内空気中の総揮発性有機化合物（TVOC）

の採取法については、24時間で採取量が5～20 
Lになることを基本条件とする新たなサンプ

リング法を検討した。 
VOCについては、ベンゼン、ナフタレン等5

物質に加え、環状シロキサン類4種、グリコー

ルエーテル類10種のサンプリング条件及び分

析条件を検討した。Tenax TAおよびカルボキ

センを充填した加熱脱着用捕集管を用いた方

法に加え、溶媒抽出法を用いた方法に関しても

並行して条件検討を行った。 
SVOCに関しては、可塑剤及び難燃剤として

使われるリン酸トリエチル、リン酸トリブチル、

リン酸トリス(2-クロロイソプロピル)、リン酸

トリス(ブトキシエチル)、リン酸トリキシレニ

ル等のリン酸トリエステル類13物質について

検討した。各化合物についての質量分析計

（MS）、炎光光度検出器（FPD）及び窒素リ

ン検出器（NPD）における検出感度の比較を

し、最適なGC検出器を選択した。 
フタル酸エステル系のうち2種に関しては、

直近のシックハウス検討会において改訂指針

値が提案されたことから、測定方法のさらなる

改良を行った。 
ネオニコチノイド系殺虫剤について測定法

を検討した。石英フィルター/C18固相抽出デ

ィスク法で試料を採取し、溶媒抽出後

LC/MS/MS法を用いて測定する手法を確立し

た。空気試験法に関する日本標準規格（JIS）
と国際基準規格（IS）との関係を調べた。ISO 
TC146/SC6に参加し、規格策定の進行状況を情

報提供した。 
 
C．研究結果 
1. VOC測定方法 

TVOCのサンプリングの際に、吸着管の一端

に適切な長さの不活性細管を接続することで

拡散による汚染を防止することができた。この

不活性細管を接続しブランク試料を採取した

ときに得られるGCクロマトグラムでは接続し

ないときに比べて明らかに検出されるピーク

の数及び量とも少なくなった。流量の可変範囲

を10 mL/minからできるポンプを設計、開発し

た。6 min作動－24 min停止のサイクルを24
時間で48回繰り返す間欠サンプリング法で得

られるクロマトグラムは、従来の低流量サンプ

リング法と同等の化合物の応答が得られるこ

とを確認した。 
60/80メッシュのTenax TAに採取した、環状

シロキサン類及びグリコールエーテル類を加

熱脱着し、GC-MS分析するときの条件を決定

した。カラムはRtx-1（0.32 mm i.d. ×60 m, 
膜厚1 µm）、スプリット比20:1で試料を導入

した。検量線は、おおむね1～500 ngの範囲（一

部の化合物は20～500 ng）で良好な直線性が

得られた。 
2. SVOC測定方法 
リン酸トリエステル類の各GC検出器におけ

るピークレスポンスを比較したところFPDが

最も高感度で検出できることがわかった。空気

は毎分10 L、24時間捕集（総量14.4 m3)するこ

ととして、捕集材として石英繊維フィルター及

びC18ディスクを併用、C18ディスクのみ及び

カートリッジ型サンプラーを用いたとき、フィ

ルター間で大きな差はなく、いずれも回収率が

良かった。 
フタル酸エステル2種に関しては、ブランク

値の低減化と測定効率化を目的に、改定指針値

案の1/10を定量下限値とする、可搬型サンプリ

ング法を作成した。Empore C18ディスク、ま

たは洗浄済みSDB充填カートリッジを用い、2 
L/minで24時間、Total 2.88 m3をサンプリング

することとした。 
ネオニコチノイド系殺虫剤のうちフィブロ

イルについてはnegativeモードで、ジノテフラ

ン等他の7物質はpositiveモードで検出した。

対象化合物全てはイミダクロプリド-d4を内部

標準とし、プリカーサーイオン及びプロダクト

イオンを選択することで、特異的に安定して検

出することができた。空気捕集フィルターから

の溶出法としてはアセトニトリルと20%アセ

トニトリルの2回抽出が良かった。本条件での



測定溶液の定量下限値は0.02～1 ng/L（1.44 
m3採取の場合、空気中濃度として0.69～34.7  
ng/m3）であった。 
3． 測定方法に関する情報収集 

ISO16000-25 は建材からの SVOC の捕集

方法の規格でマイクロチャンバー法が採用さ

れている。ISO では現在、室内環境中の可塑

剤及び臭素系難燃剤の分析法について議論が

進められている。フタル酸エステルの測定法

は 2017年に ISとして発出される予定である。

なお、ISO 16000-31 難燃剤が改定時期にあ

り，NWIP として改定作業を開始することが

決定された。 
 
D．考察 
 TVOCの現行のサンプリング方法は、欧州委

員会共同研究センターの勧告手順を参考に、シ

ックハウス（室内空気汚染）問題に関する検討

会中間報告書にて策定した室内空気中化学物

質の採取方法に基本的に従うこととされてい

る。居住住宅では日常生活を営みながら24時
間の試料採取を行うとされ、採取量が5～20 L
になることを基本としている。Tenax TA吸着

管に採取するとなると、採取速度2 mL/min、
採取量2.88 Lになることを昨年度報告した。低

流量サンプリングでは拡散による汚染が問題

となることが知られている。これを防止するた

めの方策を検討した結果、吸着管の一端に適切

な長さの不活性細管を接続することで拡散を

防止することがわかった。また低流量に設定が

困難であるポンプが多いことから、流量の可変

範囲を10 mL/minからできるポンプを開発し

た。さらに、6 min作動－24 min停止のサイク

ルを24時間で48回繰り返す間欠サンプリング

法を考案し、従来法と比較したところ同等の

TVOC値が得られ、本サンプリング方法が代替

法として有用であると考えた。この確立した

TVOC試験法原案を地方衛生研究所等に提示

し、十分に技術的なサポートを行った上で妥当

性評価を実施し、適用可能性を確認する。また、

TVOC簡易測定法に関する検討を加える予定

である。 
 環状シロキサン類及びグリコールエーテル

類等VOCの測定方法について検討した。

Tenax TAおよびカルボキセンを充填した加熱

脱着用捕集管を用いた方法に加え、溶媒抽出法

を用いた方法に関しても並行して条件検討を

行った。破過の影響等についても今後検討を行

う予定である。直近のシックハウス検討会では、

「室内空気環境汚染化学物質調査において検

出された化学物質の初期曝露評価・初期リスク

評価の結果」として、2-エチルヘキサノール、

テキサノール、トリメチルペンタニルジイソブ

チレート（TXIB）以外の8化合物がリストアッ

プされた。平成29年度は当初の計画に加え、

簡易測定法やこれらの候補化合物の試験法開

発についても若手研究者を積極的に登用して

着手する。 
 リン酸トリエステル類のGC検出器としては

FPDが最も高感度であった。捕集材として3種
のフィルターに、ブランク値、回収率等で大き

な差はなかった。引き続き捕集材からの抽出方

法や濃縮方法について検討する。リン酸エステ

ルのFPDを用いた高感度分析法、及びGC-MS
によるフタル酸エステル類とリン酸トリエス

テル類の一斉分析法も検討し、確立を目指す。 
これまで開発されているフタル酸エステル

類のサンプリング方法は低濃度の分析を目的

としているため、吸引ポンプ等サンプリング資

材が大がかりで、詳細曝露評価には適さない。

また、フタル酸エステル類の測定精度は、試料

の採取、前処理、測定操作においてフタル酸エ

ステル類のブランクをいかに低くするかにか

かっており、器具の洗浄等には充分に配慮する

必要がある。そこで、改定指針値案の1/10を定

量下限値としつつも汎用性の高いブランクの

低い吸着材を使用する可搬型サンプリング法

を策定した。来年度は、本法の妥当性評価を実

施し、適用可能性を考察する。 
ネオニコチノイド系殺虫剤については

LC/MS/MSでの分析条件を作成した。イミダ

クロプリド-d4を内部標準として用い、マトリ

クス効果による感度変動を回避するようにし

た。ネオニコチノイド系殺虫剤は酸化分解を受

けにくいため、先に検討したピレスロイド系殺

虫剤とは異なり、フィルターに酸化防止剤とし



てBHTを含浸させる必要はないことがわかっ

た。それぞれの試験溶液での定量下限を毒性評

価（ADI）から推測される室内濃度指針想定値

と比較すると、本測定方法は十分に満足する感

度が得られていると考える。海外においては気

中農薬類、PCB、ダイオキシン等の捕集にポ

リウレタンフォームが用いられており、国内で

多用されているODSフィルター法と比較し、

最適な条件を選択する。 
開発する空気試験法の国内外規格との整合

性を図るため、JIS、ISなどの規格状況をとり

まとめるとともに、ISO/TC146の動向を調査

した。VOCに関しては日本から提案したマイ

クロチャンバー法がISOになっており、JISと
連動する者も多いことがわかった。ISOでは現

在、室内環境中の可塑剤及び臭素系難燃剤の分

析法について議論が進められている。フタル酸

エステルの測定法は2017年にISとして発出さ

れる予定で、ISO 16000-31難燃剤がNWIPと
して改定作業を開始することが決定された。こ

れらについては内容について注視する必要が

ある。我々の研究結果では、現在ISOで採用さ

れている測定条件よりも良い条件があること

が明らかになっており、ISOの議論の進捗段階

により意見の提案ができるように検討を進め

る。現場での建材等からのSVOCの放散につい

てマイクロチャンバーを用いた測定方法を検

討するよう計画している。 
標準試験法を策定することによって、実態調

査において様々な試験研究機関から質のそろ

ったデータの提供を受けることができるよう

になる。それによって室内空気汚染物質に関す

る全国規模の情報を定量的に比較すること、及

び国際的なデータ比較が可能になる。こうした

データを用いて詳細な暴露評価をした結果は、

シックハウス検討会の議論を加速化できるも

のと考えられ、このような室内空気質の向上に

かかわる行政施策を通じて、国民の安心・安全

な生活に寄与できると考える。 
 

E．結論 
本研究では、VOC 及び SVOC の測定方法

の開発及び妥当性評価を行い、諸外国の空気

試験法に関する情報を収集して国際的な整合

性のとれた標準試験法として提案することを

目標としている。TVOC に関しては間欠サン

プリング法を確立し、拡散汚染防止用デバイ

スを開発した。VOC に関しては、環状シロキ

サン類、グリコールエーテル類のサンプリン

グ条件及び分析条件を検討した。SVOC につ

い て は ネ オ ニ コ チ ノイ ド 系 殺 虫 剤 の

LC/MS/MS 分析条件を確立し、捕集フィルタ

ーからの溶出法を検討した。フタル酸エステ

ル 2 種に関しては可搬型サンプリング法を作

成した。リン酸トリエステル類の GC 検出器

別の検出感度、及び捕集材として 3 種のフィ

ルターでの回収率を比較した。さらに、国内

外のこれら室内空気汚染の測定方法に関する

基準規格を調査し、動向を明らかにした。 
上記対象化合物の測定方法については引き

続き測定条件の改良を検討、確立するととも

に、バリデーションを行い妥当性評価し、標

準試験法としてシックハウス検討会に提案す

ることを目指す。 
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室内濃度指針値見直しスキーム・曝露情報の収集に資する 

室内空気中化学物質測定方法の開発 
 

室内空気中揮発性有機化合物試験法の妥当性評価 
 

研究分担者  神野 透人  名城大学薬学部 教授 

研究協力者: 香川 聡子 (横浜薬科大学)、大

河原 晋 (横浜薬科大学)、礒部 隆史 (横浜薬

科大学)、埴岡 伸光 (横浜薬科大学)、酒井 信
夫 (国立医薬品食品衛生研究所 生活衛生化

学部)、田原 麻衣子 (国立医薬品食品衛生研

究所 生活衛生化学部)、遠山 友紀 (国立医

薬品食品衛生研究所 生活衛生化学部)、榎本 
孝紀 (柴田科学株式会社)、秋月 真梨子 (名
城大学薬学部)、青木 明 (名城大学薬学部)、
岡本 誉士典 (名城大学薬学部)、植田 康次 
(名城大学薬学部) 
 
A. 目的 

現在、厚生労働省のシックハウス (室内空

気汚染) 問題に関する検討会 (以下 シック

ハウス検討会) において、室内濃度指針値の

見直し作業が進められている。現行の室内濃

度指針値が策定されてから既に 10 年以上が

経過し、その間、指針値策定物質の代替とし

て使用される化合物による新たな室内空気

汚染の可能性が指摘されてきたものの、その

実態が十分に把握されているとは言い難い

状況である。このような背景から、研究分担

者らは、地方衛生研究所の協力を得て 2011
年度より全国規模の調査を実施し、代替溶剤

等による室内空気汚染の実態を明らかとし

てきた。この実態調査を進める際に、室内空

気中の揮発性有機化合物 (Volatile Organic 
Compound, VOC) や準揮発性有機化合物 
(Semi-Volatile Organic Compound, SVOC) 
の｢測定方法｣が必ずしも十分に整備されて

いない状況が、室内濃度指針値の策定を進め

研究要旨: 室内空気中の総揮発性有機化合物には暫定目標値として 400 µg/m3の暫定目

標値が定められており、室内空気質を総体的に評価するための指標として利用されてい

る。本研究では妥当性の検証された TVOC 試験法を確立する目的で、間欠サンプリング

法による室内空気の採取について検討を行った。 
室内濃度指針値にかかる測定方法の規定では、居住住宅においては、日常生活を営みな

がら 24 時間にわたって室内空気を採取する必要がある。しかし、TVOC を測定する場合、

Safe Sampling Volume による制約のため、極めて低い流速 (2 mL/min) で空気を吸引す

る必要があり、結果としてサンプリングに使用できるポンプが限定されることになる。本

研究では、まず機器メーカーと共同で時間プログラムを設定できるポンプを開発した。つ

いで、その新型ポンプを用いて間欠サンプリング法を考案し、従来法 (国立医薬品食品衛

生研究所標準法) との比較を行った。10 軒の居室を調査した結果では、間欠サンプリン

グ法の方が若干 (20 ないし 25%程度) 高い TVOC 値が得られたものの、両者は良好な相

関を示し、間欠サンプリング法が低流速サンプリング法の代替となり得ることを実証する

ことができた。さらに、また、2 年間にわたる本分担研究の成果を基に TVOC 試験法の

原案を作成した。同原案については、直近のシックハウス (室内空気汚染) 問題に関する

検討会において試験法として提案する予定である。 



ていく上で障害となるおそれが顕在化した。

特に、暫定目標値 400 µg/m3が設けられてい

る総揮発性有機化合物  (Total Volatile 
Organic Compounds, TVOC) については、

室内空気の採取方法が特定されておらず、ま

た、研究室間での変動等についても十分に検

証がなされていないことから、採取方法や測

定機器の差異等に起因する誤差が許容でき

る範囲を逸脱しているおそれもある。そこで、

本研究では、妥当性の検証された TVOC 試

験法を確立する目的で、低流速サンプリング

法 (国立医薬品食品衛生研究所 (NIHS) 標
準法) に代わる試料採取方法として間欠サ

ンプリング法の適用可能性について検討を

行うとともに、TVOC 試験法の原案を作成し

た。 
 
B. 実験方法 
B-1. 間欠サンプリング用ポンプの開発 

市販の空気サンプリング用ポンプ柴田科

学製 MiniPump MP-Σ10 に、一定の間隔で

ポンプを一定時間作動できる間欠サンプリ

ング機能を追加した (図 1)。 
 
B-2. 室内空気のサンプリング 

2016 年 9 月～10 月に、愛知県内の 10 軒

で調査を実施した。 
NIHS 標準法: GL サイエンス製空気サンプ

リング用ポンプ SP208-20Dual に不活性処

理ステンレス製のSafeLok Tenax TA吸着管 
(Markes 社) を接続し、2 mL/min の流速で

24 時間、室内空気を吸引した。 
間欠サンプリング法: MiniPump MP-Σ10 に

不活性処理ステンレス製 SafeLok Tenax TA
吸着管を接続し、10 mL/min の流速で 6 分

間吸引したのちに 24 分間ポンプを停止し、

このサイクルを 48 回繰り返して約 2.9 L の

室内空気を採取した。実際のサンプリング量

として、マスフローセンサーによる積分値を

用いた。 
 
B-3. 加熱脱離-GC/MS による TVOC の測定 

加熱脱離-GC/MS による揮発性有機化合

物の測定には TD-20 及び GCMS- QP2010 
Ultra (島津製作所)を使用した。主要な測定

条件を以下に記した。SCAN モードで測定し、

保持時間並びに主要イオンにより化合物を

同定し、絶対検量線法で定量した。 TVOC
はn-Hexaneからn-Hexadecaneまでの範囲

で検出された VOC のピーク面積の総和を

Toluene に換算して求めた。 
 
[加熱脱離] 
Desorption: 300℃, 10 min, 50 mL He/min 
Cold Trap: -20℃ 
Trap Desorption: 280℃, 5min 
Line and Valve Temp: 250℃ 
[GC] 
Column: Rtx-1 (0.32 mm i.d. × 60 m, 1 µm) 
Carrier Gas: He, 40 cm/sec 
Split Ratio: 1:20 
Oven Tamp: 40℃- (5℃/min) - 280℃ (4 
min) 
[MS] 
Interface Temp.: 250℃ 
Ion Source Temp.: 200℃ 
Scan Range: m/z 35-450 
Scan Rate: 10Hz 
 
C. 結果と考察 
C-1. 間欠サンプリング法の開発 

愛知県内の 10 軒の居室において NIHS標

準法 (NIHS Standard Method) および間

欠サンプリング (Intermittent Sampling) 
法で採取した室内空気試料の TVOC 測定結

果を散布図として図 2 に示した。それぞれの

方法で採取した室内空気試料の TVOC 値は

平均で 285.6 µg/m3、356.8 µg/m3であり、

間欠サンプリング法の方が 25%程度高い値

となった。 
次に、NIHS 標準法と間欠サンプリング法

で採取した室内空気試料の TVOC 値につい

て相関関係を検討した。その結果、図 3 に示

したように両者の間には有意な相関が認め

られ (p<0.001)、相関係数は r=0.9698 であ

った。また、回帰直線の傾きは 1.175、y 切



片は 21.41 であり、間欠サンプリング法で採

取した方が NIHS 標準法で採取したものよ

りも 20%程度高い値を示すことが明らかと

なった。この傾向は、上述した平均値により

比較したものと概ね一致していた。 
(独) 製品評価技術基盤機構が作成した

｢GHS 表示のための消費者製品のリスク評

価手法のガイダンス｣において分類されてい

るように、家庭用品からの化学物質の放散に

は、主に瞬間蒸発/単調減少および定常放散

の 2 つの様式が知られている。前者は、スプ

レー製品のように、製品の使用時に化学物質

が瞬時に放出されたのちに、換気によって室

内濃度が減衰するもの、後者は、家具等から

の揮発性有機化合物の放散にみられるよう

に、一定の速度で化学物質が放散し、空気中

の濃度が定常状態に達するものである。定常

放散型の家庭用品が主要な放散源で、かつ濃

度が定常状態に到達するような室内環境で

は、NIHS 標準法および間欠サンプリング法

のいずれの方法で室内空気を採取した場合

も、同等の TVOC 値が得られることが期待

される。一方、瞬時蒸散型の製品が主たる放

散源となる場合には、NIHS 標準法では時間

加重平均値が期待されるのに対し、間欠サン

プリング法では実際にポンプが作動した時

刻と居住者が製品を使用した時刻に依存し

て、観察される TVOC 値が変動する可能性

がある。その一例を以下に説明する。図 4
の Simulated Data 1 に示したように、0.5
回/時で換気された部屋で製品使用直後にポ

ンプが作動した場合、緑色に塗りつぶした採

取時間帯の平均濃度 (初期濃度を 1 とする) 
は 0.77 となるのに対し、1 時間にわたって

低速で連続サンプリングした場合の平均濃

度は 0.79 であり、間欠サンプリング法によ

る測定値の方が 3 ないし 4%程度低い TVOC
値を与える可能性がある。これに対して、図

3 の Simulated Data 2 に示したように、ポ

ンプの作動停止直後に製品を使用し、60 分

間で 1 回のみのサンプリングとなった場合

には、30 分から 36 分の緑色に塗りつぶした

採取時間帯の平均濃度は 0.81 であり、NIHS

標準法で 60 分まで連続してサンプリングし

た場合の平均濃度 0.73と比較して 10％程度

高い値となることが予想される。今回の調査

では、サンプリング方法の違いによって 20
ないし 25％の差異を生じるという結果が得

られたことから、製品からの化学物質の放散

様式以外の要因が影響を及ぼす可能性も否

定できない 
TVOC 試験法に間欠サンプリング法を採

り入れることによって、可搬性の高い多種多

様なポンプの使用が可能となるなど多くの

利点があることから、NIHS 標準法と間欠サ

ンプリング法を併記する形で試験法を作成

することが望ましいといえる。 
 
C-2. TVOC 試験法の原案作成 
 平成 27 年度分担研究報告書に記したよう

に、居住住宅においては日常生活を営みなが

ら 24 時間にわたって室内空気を採取する必

要があることに起因して、低流速サンプリン

グ時の拡散による汚染や使用できるポンプ

が限定されることなど、克服すべき課題が生

じていた。著者らは、昨年度、汎用的な拡散

による汚染防止方法を考案し、今年度は低流

速サンプリング法の代替案となる間欠サン

プリング法を開発した。これらの成果を採り

入れて、TVOC 試験法の原案を作成した。尚、

同原案については、第 21 回シックハウス(室
内空気汚染) 問題に関する検討会において、

本研究の成果として発表する予定である。 
 
D. まとめ 

室内空気中の総揮発性有機化合物には暫

定目標値として 400 µg/m3 の暫定目標値が

定められており、室内空気質を総体的に評価

するための指標として利用されている。本研

究では妥当性の検証された TVOC 試験法を

確立する目的で、間欠サンプリング法による

室内空気の採取について検討を行った。 
室内濃度指針値にかかる測定方法の規定

では、居住住宅においては、日常生活を営み

ながら 24 時間にわたって室内空気を採取す

る必要がある。しかし、TVOC を測定する場



合、Safe Sampling Volume による制約のた

め、極めて低い流速 (2 mL/min) で空気を

吸引する必要があり、結果としてサンプリン

グに使用できるポンプが限定されることに

なる。本研究では、まず機器メーカーと共同

で時間プログラムを設定できるポンプを開

発した。ついで、その新型ポンプを用いて間

欠サンプリング法を考案し、従来法 (国立医

薬品食品衛生研究所標準法) との比較を行

った。10 軒の居室を調査した結果では、間

欠サンプリング法の方が若干 (20 ないし

25%程度) 高い TVOC 値が得られたものの、

両者は良好な相関を示し、間欠サンプリング

法が低流速サンプリング法の代替となり得

ることを実証することができた。 
また、2 年間にわたる本分担研究の成果を

基に TVOC 試験法の原案を作成した。同原

案については、直近のシックハウス (室内空

気汚染) 問題に関する検討会において試験

法として提案する予定である。 
 
E. 健康危険情報 

なし 
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ング法による室内空気中総揮発性有機化
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図 1 間欠サンプリングポンプの外観 



 
 
 
 
 

 
 

 
 

  

図 2 NIHS 標準法および間欠サンプリング法で採取した室内空気試料の TVOC 



 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

 
 

 
  

図 3  NIHS 標準法および間欠サンプリング法による TVOC 測定値の相関 



 
 
 
 

 
 
 
 

 
 

図 4 瞬間蒸発/単調減少モデル (換気回数 0.5 回/h) による濃度減衰のシミュレ
ーション 
(間欠サンプリングの採取時間帯の一例を緑色の Bar で示した) 
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室内濃度指針値見直しスキーム･曝露情報の収集に資する 

室内空気中化学物質測定方法の開発 
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シックハウス（室内空気汚染）問題に関する検討会において室内濃度指針値設定

が議論されているグリコールエーテル類および環状シロキサン類について、加熱脱

離-GC/MS 法（加熱脱着法）および溶媒抽出-GC/MS 法（溶媒抽出法）による測定法

の検討を行った。 

加熱脱着法では、テナックス TA を充填剤とした単層捕集管を用い、1/20 量を

GC/MSに導入する条件において 1 ngから 500 ngにおいて概ね良好な検量線が得られ

た。テナックス TA/カルボキセン 1000 の２層式捕集管を用いて分析を行った場合に

も、テナックス TA 単層と同等の結果が得られ、分析対象に応じた捕集管の選択が可

能であることが明らかになった。また、加熱脱離させた物質のうち、分析に供さな

かった約 95%を再捕集して測定を試みたところ、内部標準物質に対する強度比は 1

回目と 2 回目の測定でほぼ同等であった。 

溶媒抽出法では、抽出溶媒に二硫化炭素またはジクロロメタンを用い、1/20 量を

GC/MS に導入する条件において 0.5 ng から 100 ng で概ね良好な検量線が得られた。

抽出溶媒を比較したところ、ジクロロメタンでは、内部標準物質が吸着剤に分配さ

れる傾向が認められたことから、二硫化炭素の方が抽出溶媒として優れていると考

えられた。他方、添加回収試験においては一部のグリコールエーテルの回収率が低

く、2 層目への破過について認められなかったことから、吸着剤に強く吸着されてい

る可能性が示唆され、他の溶媒についても検討を加える必要があると考えられた。

環状シロキサン類については、オルボ 91 で破過が認められたことから、ヤシガラ活

性炭が吸着剤として適していると考えられた。 



A. 研究目的 

居住住宅等の建築物には、接着剤、塗

料、ワックス等が使用されており、多種

多様の化学物質が居住空間である室内空

気中に放出されている。これらの化学物

質により健康被害が引き起こされるシッ

クハウス症候群や化学物質過敏症が、

1980 年代後半頃から大きな問題となり、

厚生労働省は、1996 年から 2002 年にかけ

て、13 化学物質に対して室内空気中濃度

の指針値を策定した。それに伴い、指針

値が定められた化学物質の室内空気中濃

度は低下したが、指針値のない「未規制」

の代替物質が建築現場で使用されるよう

になり 1)、未規制物質によるシックハウス

症候群発生事例が見受けられる 2,3)。その

ため、現状に合った指針値改訂の必要性

等を議論されており、2012 年にはシック

ハウス検討会が再開された。また当所に

おいても、全国調査への協力や準揮発性

有機化合物である可塑剤や難燃剤の室内

空気中濃度に関する研究を通して、全国

の居住住宅の室内空気中化学物質に関す

る汚染実態の解明に取り組んできた 4)。 

昨年度は、ベンゼン、ナフタレン、並

びに実態調査において高濃度/高頻度検出

事例のある 2-エチルヘキサノール、テキ

サノールおよびTXIBの計5化合物を対象

とし、加熱脱離-GC/MS 法（加熱脱着法）

および溶媒抽出-GC/MS 法（溶媒抽出法）

による測定法の検討を行った。今年度は、

シックハウス検討会等において指針値設

定に向けた議論がなされているグリコー

ルエーテル類(10 種)および環状シロキサ

ン類(4 種)に、文献 5)にて測定例を報告さ

れたグリコールエーテル類(10 種)を加え

た 24 化合物を対象とし、加熱脱離-GC/MS

法（加熱脱着法）および溶媒抽出-GC/MS

法（溶媒抽出法）による測定法の検討を

行った。 

 

B. 研究方法 

1. 試薬類 

(1) グリコールエーテル類 

エチレングリコールモノフェニルエー

テル、プロピレングリコール、プロピレ

ングリコールモノメチルエーテルは和光

純薬製特級、プロピレングリコールモノ

ブチルエーテル、プロピレングリコール

モノメチルエーテルアセテート、ジプロ

ピレングリコールモノブチルエーテルは

和光純薬製一級を、プロピレングリコー

ルモノエチルエーテルアセテートは和光

純薬製化学用を用いた。ジプロピレング

リコールモノメチルエーテルは東京化成

製 EP グレードを、プロピレングリコール

モノエチルエーテルは東京化成製を、そ

の他のグリコールエーテル類は東京化成

製 GR グレードを用いた。 

(2) 環状シロキサン類 

ヘキサメチルシクロトリシロキサン

(D3)は東京化成製、オクタメチルシクロ

テトラシロキサン(D4)は和光純薬製化学

用、デカメチルシクロペンタシロキサン

(D5)和光純薬製、ドデカメチルシクロヘ

キサシロキサン(D6)は東京化成製 GR グ

レードを用いた。 

(3) その他の試薬 

ジクロロメタン、メタノールは和光純

薬製残留農薬･PCB 試験用(300 倍濃縮検

定品)を用いた。二硫化炭素は和光純薬製

作業環境測定用を用いた。トルエン-d8



（1000 µg/mL メタノール溶液）は関東化

学製を用いた。 

(4) 混合標準溶液 

20 種のグリコールエーテル類は、それ

ぞれ 500 mg 取り、メタノールで 10 mL と

し、各 50000 µg/mL 標準原液とした。こ

の標準原液を 2 mL ずつ取り、混合し、全

量を 50 mL としてグリコールエーテル類

混合標準原液(2000 µg/mL)を作製した。 

4 種の環状シロキサン類は、それぞれ

100 mg 取り、メタノールで 10 mL とし、

各 10000 µg/mL 標準原液とした。この標

準原液を 2 mL ずつ取り、混合し、全量を

10 mL として環状シロキサン類混合標準

原液(2000 µg/mL)を作製した。 

このグリコールエーテル類混合標準原

液と環状シロキサン類混合標準原液を１

１：１の割合で混合し、混合標準溶液(1000 

µg/mL)として分析に供した。 

 

2. 装置および分析条件 

四重極型質量分析装置付きガスグロマ

トグラフ (GC/MS) は、加熱脱着法では島

津製 GCMS-2010 Plus、溶媒抽出法では島

津製 GCMS-2010 Ultra を用いた。測定条

件を以下に示す。 

キャピラリーカラム : レステック社製 

Rtx-1 (60 m x 0.32 mm i.d. x 1.0 μm)  

昇温条件: 40℃－5℃/min→280℃(4 min) 

内部標準物質 : トルエン-d8 (加熱脱着

法：100 ng、溶媒抽出法: 10 ng) 

イオン源温度: 200 ℃ 

インターフェース源温度: 250℃ 

イオン化法: EI 

測定モード: SCAN/SIM 同時測定 

測定対象物質の定量イオンは Table.1 に示

す。 

(1) 加熱脱着法 

加熱脱着装置 : パーキンエルマー社製

ATD-650 

バルブ温度: 250℃ 

トランスファー温度: 250℃ 

チューブ温度: 300℃ 

パージ時間: 3 min 

1 次脱着時間：10 min 

1 次脱着流量：50 mL/min 

2 次トラップ低温: -20℃ 

2 次トラップ高温: 280℃ 

トラップ昇温速度: 40℃/min 

2 次脱着時間：5 min 

カラム流量：1 mL/min 

スプリット(再捕集)流量：20 mL/min 

(2) 溶媒抽出法 

注入口温度: 250 ℃ 

キャリアガス: 2.46 mL/min 

フローモード: 線速度一定 (40 cm/sec) 

注入量: 1 μL（スプリット） 

スプリット比: 1:20 (検量線と定量下限の

検討)、1:5 (捕集管の検討) 

 

3. 加熱脱着法用捕集管 

加熱脱着用捕集管は、テナックス

TA(60/80 メッシュ)およびテナックス TA/

カルボキセン 1000 の 2 層系捕集管を用い

た(図１)。テナックス TA(60/80 メッシュ)

捕集管はスペルコ社製を、テナックス TA/

カルボキセン 1000 の 2 層系捕集管はパー

キンエルマー社製のガラスのフリット無

し空チューブに、スペルコ社製テナック

ス TA(60/80 メッシュ) 100 mg、カルボキ

セン 1000 (60/80 メッシュ) 80 mg を詰め

た物を使用した。加熱脱着用捕集管に、



メタノールで任意の濃度に希釈した測定

対象物質を 1 µL および、内部標準物質で

あるトルエン-d8の 100 µg/mLのメタノー

ル溶液を1 µL添加した。メタノールは100 

mL/min の流速で高純度窒素を、30 分間通

気し、除去した。なお、加熱脱着用捕集

管は、使用前に高純度窒素を通気した状

態で 310℃まで昇温してコンディショニ

ングを行い、１か月以内に使用した。 

 

4. 溶媒抽出用捕集管 

溶媒抽出用捕集管は同じ吸着剤が２層

に充填されているものを用いた。ヤシガ

ラ活性炭を充填したシバタ製ヤシガラ活

性炭およびスペルコ社製オルボ 32 Small、

カーボン系ビーズを充填したスペルコ社

製オルボ 91 を用いた(図 2)。捕集管をチ

ューブカッターで切断し、中の吸着剤を

GC/MS 測定用のバイアルに移し、抽出溶

媒を 1 mL 加え、抽出液とした。内部標準

物質として 1000 µg/mL トルエン-d8 溶液

を 10 µL 抽出液に添加した。 

捕集管への通気の際は、使用前の捕集

管は密閉状態にあるため両端をチューブ

カッターで切断し、ポンプ（ジーエルサ

イエンス製 GSP-2LFP）に捕集管を接続し

てポンプを 30 分間作動させた。流速は 1 

L/min とした。 

 

5. 加熱脱着法の検討 

(1) 検量線と下限値の検討 

 メタノールで、1、2、4、20、100 およ

び 500 µg/mL に希釈した混合標準溶液を

テナックス TA(60/80 メッシュ)捕集管に、

B.研究方法、3. 加熱脱着法用捕集管で示

した方法で負荷し、GC/MS で分析した。

測定はスプリット、解析は SIM で行った。

混合標準溶液およびトルエン-d8 を負荷

していない捕集管を同時に測定し、ブラ

ンク値として差し引いた。 

(2) 捕集管の検討 

 メタノールで 100 µg/mL に希釈した混

合標準溶液をテナックス TA(60/80 メッシ

ュ)捕集管およびテナックス TA/カルボキ

セン 1000 の 2 層系捕集管に、B.研究方法、

3. 加熱脱着法用捕集管で示した方法で負

荷し、GC/MS で分析した。測定はスプリ

ット、解析は SIM で行った。それぞれの

チューブに関して、混合標準溶液および

トルエン-d8 を負荷していない捕集管を

同時に測定し、ブランク値として差し引

いた。 

(3) 再捕集の検討 

 メタノールで 100 µg/mL に希釈した混

合標準溶液をテナックス TA(60/80 メッシ

ュ)捕集管に、B.研究方法、3. 加熱脱着法

用捕集管で示した方法で負荷し、GC/MS

で分析した。測定はスプリットおよび再

捕集メソッド、解析は SIM で行った。混

合標準溶液およびトルエン-d8 を負荷し

ていない捕集管を同時に測定し、ブラン

ク値として差し引いた。 

 

6. 溶媒抽出法の検討 

(1)検量線と下限値の検討 

 混合標準溶液(1000 µg/mL)を二硫化炭

素またはジクロロメタンで、0.5、1、2、4、

10、20 および 100 µg/mL に希釈した。そ

の 100 µL を取り、1000 µg/mL トルエン-d8

溶液 1 µL を加え、この溶液を、GC/MS

で分析した。測定はスプリット(1:20)、解

析は SIM で行った。測定を行う際、希釈



に用いた溶媒を同時に測定し、ブランク

値として差し引いた。 

(2) 添加回収試験 

添加回収試験では、捕集管に混合標準

溶液(1000 µg/mL)を 4 µL (4 µg)添加した

後、1000 mL/minの流速で30分間通気し、

溶媒のメタノールを除去した。その後、

抽出の後、内部標準物質の添加を行い

GC/MS で分析を行った。標準物質の添加

を行わずに通気を行った捕集管を、同様

に測定し、ブランク値として差し引いた。

これを、4 µg/mL の二硫化炭素またはジク

ロロメタン溶液の測定結果と比較し、回

収率を算出した。 

 

7. 倫理面への配慮 

該当事項なし 

 

C. 結果と考察 

1. 加熱脱着法の検討 

テナックス TA(60/80 メッシュ)捕集管

に、500 µg/mL の混合標準溶液を 1 µL(500 

ng)と内部標準物質を添加し、分析を行っ

た。スキャンモードで測定した際のトー

タルイオンクロマトグラム(TIC)および同

じメソッドで VOC52 種を測定した際の

TIC を図 3 に示す。今回測定対象とした

グリコールエーテル類 20種および環状シ

ロキサン類 4 種のピークは、すべて TVOC

の暫定指針値として規定されている、ヘ

キサンからヘキサデカンの保持時間の間

に観測された。 

はじめに、一部の測定対象物質の保持

時間が近接していたため、分離が可能か

検討した。プロピレングリコールモノブ

チルエーテルアセテート (保持時間 : 

17.825 分)とジエチレングリコールモノメ

チルエーテル(保持時間: 17.866 分)は、感

度の高い質量数(m/z)である 43 および 45

をお互いに有するため、解析には不適と

判断し、重複の見られない質量数である

86 と 90 をそれぞれ解析に用いることに

した(図４)。ジエチレングリコールモノエ

チルエーテル(保持時間: 20.242 分)とジプ

ロピレングリコールモノメチルエーテル

(保持時間: 20.311 分)は、感度の高い質量

数(m/z)である 45 および 59 をお互いに有

するが、クロマトグラムに変曲点が見ら

れることから、質量数の変更は行わず、

ピークの変曲点を利用し、分離して定量

した(図 5)。ジエチレングリコールモノブ

チルエーテルアセテート (保持時間 : 

31.199 分)とドデカメチルシクロヘキサシ

ロキサン(保持時間: 31.221 分)は感度の高

い質量数(m/z)である 57 および 73 がそれ

ぞれ独立しており、重複が見られなかっ

たことから、そのまま解析を行った(図 6)。 

(1) 検量線と下限値の検討 

B.研究方法、5. 加熱脱着法の検討、(1)

検量線と下限値の検討で示したとおり、

測定対象物質の負荷量を変えた捕集管を

用い、分析を行った。それぞれの濃度の

クロマトグラムを確認し、シグナル/ノイ

ズ比(S/N)が 5 以上となる濃度を定量下限

値とした。十分なピーク強度(面積値)があ

るにも関わらず、目的ピークの近傍に別

なピークが存在することで、S/N 値が小さ

かった物質については、目視で S/N 比を

確認し、定量下限値を決定した。それぞ

れの物質について、定量下限値濃度から

500 ng までの範囲で作製した検量線を図

7 に示す。また、定量下限値と検量線の決



定係数を表 2 に示す。多くの物質に関し

て、概ね 1 から 500 ng の範囲で良好な検

量線が得られたが、一部物質については、

定量下限値が 4 または 20 ng となった。一

般的に、グリコールエーテル類は極性が

高いことから、ピークが広がりやすい傾

向がある。そのため、低濃度領域では、

ピークがつぶれてしまい、十分な感度が

得られなかった可能性がある。また、ジ

エチレングリコールモノメチルエーテル

は、強度の強い質量数がプロピレングリ

コールモノブチルエーテルアセテートと

重複するため、質量数を変更した影響も

あると考えられる。今回の実験では、す

べての物質が、500 ng まで飽和せずに測

定出来ることを条件として測定したため、

このような結果であったが、測定対象物

質の上限濃度を下げることで、検出器の

感度を上げることが可能となり、より低

濃度まで測定が出来るものと考えられる。 

(2) 捕集管の検討 

テナックス TA/カルボキセン 1000 の 2

層系捕集管およびテナックス TA(60/80 メ

ッシュ) 捕集管に B.研究方法、5. 加熱脱

着法の検討、(2)捕集管の検討で示した方

法で、測定対象物質を 100 ng 負荷し、3

併行ずつ分析を行った。解析は SIM で行

った。測定対象物質のピーク強度(面積値)

とトルエン-d8 のピーク強度(面積値)との

強度比をそれぞれ算出し、その平均値を

比較した。その結果を表 3 に示す。 

どちらの捕集管に関しても、併行測定

を行った際の変動係数が 20 %以内となっ

ており、精度良く測定出来ることがわか

った。また、どちらの捕集管を用いた場

合でも、測定対象物質の強度比は、ほぼ

一致した。テナックス TA(60/80 メッシュ)

捕集管は、特に保持時間の早い物質につ

いて破過等が懸念されているが、3 L 程度

の通気量では、グリコールエーテル類お

よび環状シロキサン類ともに、破過の影

響を受けないことが示唆され、どちらの

捕集管でも同様の測定が可能であること

がわかった。 

(3) 再捕集の検討 

加熱脱着分析では、脱着後、試料導入

量を 1:20 の比で調整し、約 5 %を GC/MS

へと導入している。通常の分析では、残

りの約 95 %を破棄しているが、これを再

捕集した場合について検討を行った。テ

ナックス TA(60/80 メッシュ)捕集管に B.

研究方法、5. 加熱脱着法の検討、(3)再捕

集の検討で示した方法で、測定対象物質

を 100 ng 負荷し、3 併行で分析を行った。

また、一度再捕集した捕集管について、

再度 3 併行で分析を行い、1 回目の結果と

比較した。解析は SIM で行った。測定対

象物質のピーク強度(面積値)とトルエン

-d8 のピーク強度(面積値)との強度比をそ

れぞれ算出し、その平均値を比較した。

結果を表 4 に示す。 

1 回目も 2 回目も併行測定した際の変

動係数が 20 %以内となっており、精度良

く測定出来ることがわかった。また、測

定対象物質の強度比は、ほぼ一致したこ

とから、再捕集を行った場合でも、問題

なく測定出来ることがわかった。 

 

2. 溶媒抽出法の検討 

捕集管からの測定対象物質の脱離に用

いる溶媒候補として、GC/MS での保持時

間が測定対象物質よりも短いことなどを



考慮し、二硫化炭素、ジクロロメタンを

選択し検討を行った。 

はじめに、クロマトグラムの確認を行

った。混合標準溶液(1000 µg/mL)を二硫化

炭素またはジクロロメタンで 100 µg/mL

に希釈し、内部標準物質を添加の後、分

析を行った。スキャンモードで測定した

際のトータルイオンクロマトグラム(TIC)

および同じメソッドで VOC52 種を測定

した際の TIC を図 8 および図 9 に示す。 

どちらの溶媒を用いた場合も、溶媒の

ピークが測定対象物質のピークを妨害す

ることはなかった。また、加熱脱着法の

際と同様に、今回測定対象としたグリコ

ールエーテル類 20種および環状シロキサ

ン類 4 種のピークは、すべて TVOC の暫

定指針値として規定されている、ヘキサ

ンからヘキサデカンの保持時間の間に観

測された。 

(1) 検量線と下限値の検討 

B.研究方法、6. 溶媒抽出法の検討、(1)

検量線と下限値の検討で示したとおり、

混合標準溶液(1000 µg/mL)を二硫化炭素

またはジクロロメタンで、0.5、1、2、4、

10、20 および 100 µg/mL に希釈し、分析

を行った。解析は SIM で行い、カラム、

昇温条件、解析の際の質量数および定量

下限値の決定は加熱脱着法と同様に行っ

た。それぞれの物質について、定量下限

値濃度から 100 ng までの範囲で作製した

検量線を図 10(二硫化炭素)および図 11(ジ

クロロメタン)に示す。また、定量下限値

と検量線の決定係数を表 5 に示す。多く

の物質に関して、概ね 0.5 から 100 ng の

範囲で良好な検量線が得られたが、一部

物質については、定量下限値が 1～4 ng

となった。また、ジエチレングリコール

モノブチルエーテルとジプロピレングリ

コールモノブチルエーテルの決定係数が

どちらの溶媒でもあまり良くなかった。

極性の高いグリコールエーテル類のピー

ク形状は広がりやすく、特に低濃度領域

における面積値が小さめになることも見

うけられる。また、溶媒抽出法の場合、

気化室において対象物質を気化させて、

カラムへ導入するが、インサートへの吸

着や気化室での効率等の問題が、ピーク

形状に影響を与えることもある。これら

のことから、実際の測定を行う際には、

測定に応じた適正な範囲で検量線を作製

し、それに応じて検出器の感度を上げる

など対応をする必要があると考えられる。

また、加熱脱着法の検討と同様に、今回

の実験は、すべての物質が 100 ng まで飽

和せずに測定出来ることを条件として測

定したため、このような結果であったが、

測定対象物質の上限濃度を下げることで、

検出器の感度を上げることが可能となり、

より低濃度まで測定が出来るものと考え

られる。 

しかしながら、これらの点に注意をす

ることで、二硫化炭素、ジクロロメタン

ともに測定溶媒として有用であると考え

られる。 

(2) 添加回収試験 

B.研究方法、6. 溶媒抽出法の検討、(2)

添加回収試験で示したとおり、ヤシガラ

活性炭(シバタ製およびオルボ 32Small)お

よびオルボ 91 の捕集管について、それぞ

れに混合標準溶液(1000 µg/mL)を 4 µL 添

加し、分析を行った。解析は SIM で行っ

た。測定対象物質のピーク強度(面積値)



とトルエン-d8 のピーク強度(面積値)との

強度比をそれぞれ算出し、これを、4 

µg/mL の二硫化炭素またはジクロロメタ

ン溶液の測定結果と比較し、回収率を算

出した。その結果を表 6 に示す。二硫化

炭素を用いた際の回収率と比較し、ジク

ロロメタンを用いた際の回収率が、かな

り大きな値となる傾向が見られた。そこ

で、トルエン-d8 のピーク強度(面積値)を

確認したところ、ジクロロメタンで溶出

した際のピーク強度(面積値)が、4 µg/mL

のジクロロメタン溶液と比べ大きく低下

する傾向が見られた(表 7)。そこで、4 

µg/mL のジクロロメタン溶液に吸着剤を

加え、測定した際のトルエン-d8 のピーク

強度(面積値)を確認したところ、同様の傾

向を示した(表 8)。このことから、ジクロ

ロメタンを溶媒とした際には、担体にト

ルエン-d8 が吸着されている可能性があ

ることが示唆された。一方、二硫化炭素

ではこのような傾向は見られなかった。

従って、ジクロロメタンを溶媒とする場

合は、吸着剤から溶出の後、上清を分取

し、内部標準物質を添加する等の操作が

必要であると考えられる。 

そこで、ピーク強度(面積値)を用いて、

溶媒および吸着剤による回収率について

解析を行うこととした。その結果を表９

に示す。 

すべての吸着剤で、プロピレングリコ

ールとエチレングリコールモノフェニル

エーテルの回収率が低かった。どちらの

物質も 2 層目からの検出が見られないこ

とから、破過の影響ではなく、吸着剤か

らの対象物質の抽出効率が悪いことが原

因と考えられる。特に、プロピレングリ

コールは、オルボ 91 を吸着剤とし、ジク

ロロメタンで溶出した際には 70 %程度の

回収率が得られているが、ヤシガラ活性

炭を吸着剤とし、二硫化炭素で溶出した

ものでは、10～20 %程度の回収率しか得

られなかった。プロピレングリコールの

抽出溶媒としては、ジクロロメタンの方

が、二硫化炭素に比べ優れてはいたもの

の、いずれも低い回収率であった。 

一方、エチレングリコールモノフェニ

ルエーテルはシバタ製ヤシガラ活性炭を

吸着剤とし、二硫化炭素で溶出した際に

は 60 %程度の回収率が得られているもの

の、その他の組み合わせでは、30～50 %

程度の回収率しか得られなかった。全体

的にエチレングリコールモノフェニルエ

ーテルの抽出溶媒としては、二硫化炭素

の方が、ジクロロメタンに比べ優れては

いたものの、いずれも低い回収率であっ

た。 

一方、環状シロキサン類のうちヘキサ

メチルシクロトリシロキサン(D3)、オク

タメチルシクロテトラシロキサン(D4)、

デカメチルシクロペンタシロキサン(D5)

は、オルボ 91 を吸着剤として用いた際の

回収率が低く、また 2 層目への破過が見

られた(通気量:約 25 L)。溶媒による回収

率の差は見られなかった。この結果から、

オルボ 91 を吸着剤とした場合、環状シロ

キサン類の破過に注意する必要がある。 

これらの結果から、溶媒抽出法の吸着

剤としてはヤシガラ活性炭の方が適して

いると考えられた。ただし、プロピレン

グリコール等の回収率が低いことから、

アセトン等の異なる抽出溶媒についても

検討を行う必要があると考えられる。 



D. 結論 

シックハウス検討会において指針値設

定に向けた議論がなされているグリコー

ルエーテル類(10 種)および環状シロキサ

ン類(4 種)に、文献にて測定例を報告され

たグリコールエーテル類(10 種)を加えた

24 化合物を対象とし、加熱脱離-GC/MS

法（加熱脱着法）および溶媒抽出-GC/MS

法（溶媒抽出法）による測定法の検討を

行った。 

加熱脱着法では、テナックス TA(60/80

メッシュ)を充填剤とした捕集管を用い、

1/20 量を GC/MS に導入する条件で、1 ng

（一部の化合物は 4または 20 ng）から 500 

ng で良好な検量線が得られた。テナック

ス TA(60/80 メッシュ)に代わり、テナック

ス TA/カルボキセン 1000 の２層式捕集管

を用い、試料 100 ng について分析を行っ

た場合にも、テナックス TA(60/80 メッシ

ュ)を捕集管とした際と同様の結果が得ら

れ、他の VOC 等の分析条件に応じて捕集

管の選択が可能であることがわかった。

また、テナックス TA(60/80 メッシュ)を用

い、試料 100 ng について、分析の際に加

熱脱離させた物質のうち、分析に供さな

かった約 95%を再捕集し、測定したとこ

ろ、内部標準物質であるトルエン-d8 に対

する強度比は 1 回目と 2 回目の測定でほ

ぼ同じであった。 

溶媒抽出法の検討では、溶媒として二

硫化炭素またはジクロロメタンを用い、

1/20 量を GC/MS に導入する条件で、ジエ

チレングリコールモノブチルエーテルと

ジプロピレングリコールモノブチルエー

テルを除き、0.5 ng（一部の化合物は 1 か

ら 4 ng）から 100 ng で良好な検量線が得

られた。抽出溶媒として、二硫化炭素と

ジクロロメタンを比較したところ、ジク

ロロメタンでは、トルエン-d8 が吸着剤へ

と分配してしまう傾向が見られたことか

ら、二硫化炭素の方が抽出溶媒として優

れているものと思われた。しかしながら、

添加回収試験ではプロピレングリコール

およびエチレングリコールモノフェニル

エーテルの回収率が低く、2 層目への破過

も認められなかったことから、吸着剤に

強く吸着されている可能性が示唆され、

他の溶媒についても検討を行う必要があ

ると考えられた。オルボ 91 は環状シロキ

サン類に関して破過が見られたことから、

ヤシガラ活性炭の方が吸着剤として適し

ていると考えられた。 
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図１ 加熱脱着法で使用した捕集管 
(A: テナックス TA (60/80 メッシュ)、B: テナックス TA / カルボキセン 1000) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図２ 溶媒抽出法で使用した捕集管 
(A: オルボ 32 Small、B: オルボ 91、C: シバタ製ヤシガラ活性炭) 
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図３ 加熱脱着法で測定した際のクロマトグラム 
(A: グリコールエーテル類 20 種および環状シロキサン類 4 種、B: VOC52 種) 
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図４ 加熱脱着法で測定した際のクロマトグラム 
(A: プロピレングリコールモノブチルエーテルアセテート、B: ジエチレングリ
コールモノメチルエーテル) 
 

 
図５ 加熱脱着法で測定した際のクロマトグラム 
(A: ジエチレングリコールモノエチルエーテル、B: ジプロピレングリコールモ
ノメチルエーテル)  
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図６ 加熱脱着法で測定した際のクロマトグラム 
(A: ジエチレングリコールモノブチルエーテルアセテート、B: ドデカメチルシ
クロヘキサシロキサン)  
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図７ 加熱脱着法で測定した際の検量線(テナックスTA(60/80メッシュ)捕集管) 
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図８ 二硫化炭素を溶媒とし、測定した際のクロマトグラム 
(A: グリコールエーテル類 20 種および環状シロキサン類 4 種、B: VOC52 種) 
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図９ ジクロロメタンを溶媒とし、測定した際のクロマトグラム 
(A: グリコールエーテル類 20 種および環状シロキサン類 4 種、B: VOC52 種) 
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図 10 溶媒抽出法で測定した際の検量線(溶媒：二硫化炭素) 
(赤く縁取りしてあるマーカー： 決定係数が良くなかった測定対象物質) 
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図 11 溶媒抽出法で測定した際の検量線(溶媒：ジクロロメタン) 
(赤く縁取りしてあるマーカー： 決定係数が良くなかった測定対象物質) 
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表１ 定量イオン(保持時間順) 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

化合物名 m/z
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 7.796 45
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 9.123 45
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 10.288 59
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ 10.757 45
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 11.710 59
ﾄﾙｴﾝ-d8 12.509 98
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 14.320 43
ﾍｷｻﾒﾁﾙｼｸﾛﾄﾘｼﾛｷｻﾝ(D3) 14.656 207
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 15.561 43
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 16.784 43
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 17.229 57
3-ﾒﾄｷｼ-3-ﾒﾁﾙﾌﾞﾀﾉｰﾙ 17.540 73
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 17.825 86
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 17.866 90
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 18.545 45
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 20.242 45
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 20.311 59
ｵｸﾀﾒﾁﾙｼｸﾛﾃﾄﾗｼﾛｷｻﾝ(D4) 20.760 281
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 25.795 43
ﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍﾟﾝﾀｼﾛｷｻﾝ(D5) 26.013 73
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 26.409 57
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌｪﾆﾙｴｰﾃﾙ 27.378 94
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 28.280 59
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 31.199 57
ﾄﾞﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍｷｻｼﾛｷｻﾝ(D6) 31.221 73

保持時間(分)



表２ 加熱脱着法で測定した際の定量下限と決定係数 
 
 
 
 
 
 
  

化合物名
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 1 0.997
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 1 0.997
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 1 0.997
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌｪﾆﾙｴｰﾃﾙ 1 0.996
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 1 0.999
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 1 0.999
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 20 0.995
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 20 0.998
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 20 0.995
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 20 1.000
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 1 0.999
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ 20 0.997
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 1 0.997
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 1 0.997
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 1 0.998
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 1 0.999
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 1 0.997
3-ﾒﾄｷｼ-3-ﾒﾁﾙﾌﾞﾀﾉｰﾙ 1 0.996
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 4 0.997
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 1 0.995
ﾍｷｻﾒﾁﾙｼｸﾛﾄﾘｼﾛｷｻﾝ(D3) 1 0.998
ｵｸﾀﾒﾁﾙｼｸﾛﾃﾄﾗｼﾛｷｻﾝ(D4) 1 0.998
ﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍﾟﾝﾀｼﾛｷｻﾝ(D5) 1 1.000
ﾄﾞﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍｷｻｼﾛｷｻﾝ(D6) 1 0.999

決定係数定量下限(ng)



表３ 100 ng 添加した捕集管を測定した際の面積比(vs トルエン-d8) 
 

 
表４ 再捕集した際の面積比 (vs トルエン-d8) 
 

ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.539177 11.8 0.585038 2.7 92.2
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.295122 11.1 0.297244 3.9 99.3
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.551222 8.6 0.568226 7.9 97.0
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌｪﾆﾙｴｰﾃﾙ 0.495160 11.4 0.528832 13.3 93.6
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.761898 9.8 0.737975 6.2 103.2
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.752159 9.7 0.729284 7.9 103.1
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.044244 6.4 0.055755 8.5 79.4
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.365382 3.7 0.443258 8.9 82.4
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.175719 8.8 0.228882 13.1 76.8
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.555191 8.3 0.544123 11.7 102.0
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.403425 11.9 0.404447 15.0 99.7
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ 0.311988 7.7 0.386949 3.1 80.6
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.793533 12.4 0.806746 2.9 98.4
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.400554 10.6 0.397483 5.1 100.8
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.480791 9.5 0.477779 6.9 100.6
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 1.058318 10.7 1.022798 6.6 103.5
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.258828 9.8 0.250257 7.6 103.4
3-ﾒﾄｷｼ-3-ﾒﾁﾙﾌﾞﾀﾉｰﾙ 0.789068 9.4 0.791673 7.5 99.7
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.497311 6.5 0.541202 8.8 91.9
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.712819 7.6 0.761609 13.0 93.6
ﾍｷｻﾒﾁﾙｼｸﾛﾄﾘｼﾛｷｻﾝ(D3) 0.929397 11.1 1.023107 9.7 90.8
ｵｸﾀﾒﾁﾙｼｸﾛﾃﾄﾗｼﾛｷｻﾝ(D4) 1.556303 8.5 1.563668 9.1 99.5
ﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍﾟﾝﾀｼﾛｷｻﾝ(D5) 1.287687 7.2 1.220767 9.6 105.5
ﾄﾞﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍｷｻｼﾛｷｻﾝ(D6) 1.217936 6.4 1.161293 11.2 104.9

化合物名
テナックスTA/カルボキセン1000 テナックスTA(60/80) 面積比の比較

（A/B x 100, %)面積比(平均)（A) C.V. 面積比(平均)（B) C.V.

ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.468069 4.5 0.455168 3.1 102.8
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.244448 2.6 0.242800 2.4 100.7
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.502252 2.4 0.509007 4.1 98.7
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌｪﾆﾙｴｰﾃﾙ 0.275877 6.5 0.269926 8.5 102.2
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.667509 2.2 0.698521 3.9 95.6
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.681337 2.6 0.711557 4.9 95.8
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.046364 8.4 0.047153 1.2 98.3
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.349427 5.4 0.340004 3.9 102.8
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.130831 5.8 0.135026 10.4 96.9
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.480663 2.4 0.515764 4.3 93.2
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.262981 2.8 0.273843 2.3 96.0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ 0.301498 3.7 0.288482 2.5 104.5
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.696572 3.1 0.691016 2.8 100.8
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.345407 2.6 0.345267 2.4 100.0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.438531 2.1 0.447997 5.1 97.9
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.962267 2.7 1.002777 4.8 96.0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.235656 2.9 0.240723 5.1 97.9
3-ﾒﾄｷｼ-3-ﾒﾁﾙﾌﾞﾀﾉｰﾙ 0.703929 2.8 0.672379 4.4 104.7
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.547199 1.3 0.558511 4.6 98.0
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.576696 4.4 0.582121 4.2 99.1
ﾍｷｻﾒﾁﾙｼｸﾛﾄﾘｼﾛｷｻﾝ(D3) 0.823934 7.0 0.786176 1.8 104.8
ｵｸﾀﾒﾁﾙｼｸﾛﾃﾄﾗｼﾛｷｻﾝ(D4) 1.384075 3.3 1.345064 3.1 102.9
ﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍﾟﾝﾀｼﾛｷｻﾝ(D5) 1.117208 1.9 1.095139 4.0 102.0
ﾄﾞﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍｷｻｼﾛｷｻﾝ(D6) 0.964887 3.0 0.960579 5.2 100.4

化合物名
1回目 2回目 面積比の比較

（A/B x 100, %)面積比(平均)（A) C.V. 面積比(平均)（B) C.V.



表５ 溶媒抽出法で測定した際の定量下限と決定係数 
 

 
表６ 溶媒抽出法による回収率(％、トルエン-d8 に対する面積比で計算) 
 

 
 
 
 

ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 1 0.994 0.5 0.999
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.5 0.997 0.5 0.998
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.5 0.996 0.5 0.996
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌｪﾆﾙｴｰﾃﾙ 0.5 0.992 0.5 0.994
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.5 0.994 0.5 0.999
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.5 0.995 0.5 0.999
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 2 0.994 4 0.997
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 2 0.994 1 0.992
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 1 0.990 1 0.990
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.5 0.996 0.5 0.998
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.5 0.995 0.5 0.997
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ 1 0.997 1 0.995
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.5 0.995 0.5 0.999
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.5 0.997 0.5 0.999
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.5 0.996 0.5 0.996
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.5 0.995 0.5 0.999
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 0.5 0.996 0.5 0.998
3-ﾒﾄｷｼ-3-ﾒﾁﾙﾌﾞﾀﾉｰﾙ 0.5 0.995 1 0.995
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 2 0.995 1 0.995
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 0.5 0.988 0.5 0.989
ﾍｷｻﾒﾁﾙｼｸﾛﾄﾘｼﾛｷｻﾝ(D3) 0.5 0.994 0.5 0.999
ｵｸﾀﾒﾁﾙｼｸﾛﾃﾄﾗｼﾛｷｻﾝ(D4) 0.5 0.995 0.5 0.999
ﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍﾟﾝﾀｼﾛｷｻﾝ(D5) 0.5 0.996 0.5 0.999
ﾄﾞﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍｷｻｼﾛｷｻﾝ(D6) 0.5 0.997 0.5 0.998

化合物名
二硫化炭素 ジクロロメタン

定量下限(ng) 決定係数 定量下限(ng) 決定係数

ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 75.4 0 152.1 0 54.1 0 123.2 0 76.5 0 156.2 0
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 79.4 0 160.9 0 62.5 0 121.8 1.0 76.7 0 155.3 0
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 84.7 0 159.5 0 66.5 0 120.1 0.8 75.7 0 152.8 0
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌｪﾆﾙｴｰﾃﾙ 56.9 0 79.4 0 34.7 0 44.3 0 50.5 0 70.1 0
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 83.4 0 162.7 0 78.7 0 124.1 1.3 78.8 0 161.8 0
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 84.3 0 162.0 0 78.9 0 124.8 1.2 78.1 0 161.9 0
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 65.6 0 131.2 0 14.6 0 80.6 0 59.3 0 134.2 0
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 74.7 0 152.5 0 25.6 0 96.3 0 64.8 0 145.5 0
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 76.8 0 152.7 0 34.7 0 98.8 0 68.4 0 150.0 0
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 84.9 0 171.0 0 64.4 0 122.7 0.5 70.4 0 156.9 0
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 69.9 0 150.0 0 67.2 0 110.7 0 68.3 0 149.2 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ 18.3 0 66.8 0 11.6 0 75.6 0 44.6 0 130.9 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 80.9 0 158.6 0 68.2 0 122.9 0.8 79.7 0 156.4 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 79.6 0 158.7 0 68.4 0 122.1 1.0 77.6 0 154.6 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 81.3 0 160.3 0 67.1 0 119.5 0.7 73.0 0 151.4 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 85.0 0 163.1 0 80.8 0 126.2 1.4 80.6 0 160.7 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 84.8 0 155.0 0 77.6 0 121.3 1.0 83.7 0 156.7 0
3-ﾒﾄｷｼ-3-ﾒﾁﾙﾌﾞﾀﾉｰﾙ 81.6 0 163.9 0 69.4 0 122.8 0.7 70.1 0.6 133.9 3.1
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 75.4 0 145.3 0 38.7 0 106.3 0 65.1 0 139.9 0
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 78.7 0 155.4 0 57.9 0 109.2 0.6 70.4 0 149.5 0
ﾍｷｻﾒﾁﾙｼｸﾛﾄﾘｼﾛｷｻﾝ(D3) 78.6 0 138.2 0 81.0 0 112.7 2.2 20.6 7.1 37.2 13.6
ｵｸﾀﾒﾁﾙｼｸﾛﾃﾄﾗｼﾛｷｻﾝ(D4) 77.8 0 146.0 0 80.5 0 122.1 2.1 10.4 12.9 23.4 16.1
ﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍﾟﾝﾀｼﾛｷｻﾝ(D5) 71.4 0 147.7 0 76.9 0 120.1 0.8 36.8 14.7 64.5 24.3
ﾄﾞﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍｷｻｼﾛｷｻﾝ(D6) 66.2 0 134.5 0 73.0 0 107.2 0 71.0 1.3 130.5 5.3

化合物名
シバタ製ヤシガラ活性炭 オルボ32Small オルボ91

二硫化炭素 ジクロロメタン 二硫化炭素 ジクロロメタン 二硫化炭素 ジクロロメタン
1段目 2段目 1段目 2段目 1段目 2段目 2段目1段目 2段目 1段目 2段目 1段目



表７ 測定時のトルエン-d8 のピーク強度(面積値) 
 
 

 
 
表８ 標準溶液に吸着剤を添加した際のトルエン-d8 のピーク強度(面積値)の変
化 
 

 
 
表９ 溶媒抽出法による回収率(％、面積値で計算) 
 
 

 
 
 

 
 

ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 80.7 0 71.2 0 55.9 0 84.3 0 78.1 0 82.6 0
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 85.0 0 75.4 0 64.6 0 83.4 0.8 78.4 0 82.1 0
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 90.7 0 74.7 0 68.8 0 82.2 0.6 77.4 0 80.8 0
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌｪﾆﾙｴｰﾃﾙ 60.9 0 37.2 0 35.9 0 30.3 0 51.6 0 37.0 0
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 89.2 0 76.2 0 81.4 0 84.9 1.0 80.4 0 85.5 0
ｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 90.2 0 75.9 0 81.6 0 85.4 0.9 79.8 0 85.6 0
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 70.2 0 61.5 0 15.1 0 55.2 0 60.5 0 70.9 0
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 80.0 0 71.4 0 26.4 0 65.9 0 66.2 0 76.9 0
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 82.2 0 71.5 0 35.9 0 67.6 0 69.9 0 79.3 0
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 90.9 0 80.1 0 66.6 0 84.0 0 71.9 0 83.0 0
ｼﾞｴﾁﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 74.8 0 70.3 0 69.5 0 75.7 0 69.8 0 78.9 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙ 19.6 0 31.3 0 12.0 0 51.8 0 45.6 0 69.2 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 86.6 0 74.3 0 70.5 0 84.1 0.6 81.4 0 82.7 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙ 85.2 0 74.3 0 70.7 0 83.5 0.8 79.3 0 81.7 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 87.1 0 75.1 0 69.3 0 81.8 0.5 74.6 0 80.1 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 91.0 0 76.4 0 83.5 0 86.4 1.1 82.3 0 85.0 0
ﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉｴﾁﾙｴｰﾃﾙｱｾﾃｰﾄ 90.7 0 72.6 0 80.2 0 83.0 0.8 85.5 0 82.9 0
3-ﾒﾄｷｼ-3-ﾒﾁﾙﾌﾞﾀﾉｰﾙ 87.4 0 76.8 0 71.8 0 84.0 0.5 71.6 0.7 70.8 2.2
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾒﾁﾙｴｰﾃﾙ 80.7 0 68.1 0 40.0 0 72.7 0 66.5 0 74.0 0
ｼﾞﾌﾟﾛﾋﾟﾚﾝｸﾞﾘｺｰﾙﾓﾉﾌﾞﾁﾙｴｰﾃﾙ 84.2 0 72.8 0 59.9 0 74.7 0.5 71.9 0 79.1 0
ﾍｷｻﾒﾁﾙｼｸﾛﾄﾘｼﾛｷｻﾝ(D3) 84.1 0 64.8 0 83.7 0 77.1 1.7 21.0 7.7 19.7 9.7
ｵｸﾀﾒﾁﾙｼｸﾛﾃﾄﾗｼﾛｷｻﾝ(D4) 83.3 0 68.4 0 83.2 0 83.6 1.6 10.6 13.9 12.4 11.5
ﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍﾟﾝﾀｼﾛｷｻﾝ(D5) 76.4 0 69.2 0 79.5 0 82.2 0.6 37.6 15.9 34.1 17.3
ﾄﾞﾃﾞｶﾒﾁﾙｼｸﾛﾍｷｻｼﾛｷｻﾝ(D6) 70.9 0 63.0 0 75.4 0 73.3 0 72.5 1 69.0 3.8

化合物名
シバタ製ヤシガラ活性炭 オルボ32Small オルボ91

二硫化炭素 ジクロロメタン 二硫化炭素 ジクロロメタン 二硫化炭素 ジクロロメタン
1段目 2段目 1段目 2段目 1段目 1段目 2段目2段目 1段目 2段目 1段目 2段目

ﾄﾙｴﾝ-d8 3246604 3475102 3355740 3316523 3564450 1669578 2439555 1884566
(捕集剤なしに対する割合、%） － 107.0 103.4 102.2 － 46.8 68.4 52.9

化合物名
二硫化炭素 ジクロロメタン

吸着剤なし シバタ オルボ32 オルボ91 吸着剤なし シバタ オルボ32 オルボ91

オルボ32 オルボ32
ﾄﾙｴﾝ-d8 3246604 3368430 2857022 2834733 3564450 2052739 1825154 2548947
(捕集剤なしに対する割合、%） － 103.8 88.0 87.3 － 57.6 51.2 71.5

化合物名
二硫化炭素 ジクロロメタン

吸着剤なし シバタ オルボ91 吸着剤なし シバタ オルボ91
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研究要旨 
難燃剤のリン酸トリエステル類について、空気中濃度の測定方法を検討した。測定対象

物質は、リン酸トリエチル（TEP）、リン酸トリブチル、リン酸トリス（2-クロロイソプロ
ピル）及びリン酸トリスブトキシエチル等の 13 物質である。分析法の検討では、昨年度
確立したフタル酸エステル類の分析法を元に、GC/MS によるリン酸トリエステル類及び
フタル酸エステル類の一斉分析法を検討し、GC の初期温度及び昇温条件を最適化するこ
とにより、両物質群の一斉分析が可能であった。また、リン酸トリエステル類のみを分析
する場合は、GC の検出器として、MS 以外に NPD 及び FPD が選択可能なことから、こ
れら 3 種の検出器について検出感度を比較した。測定対象 13 物質について、クロマトグ
ラムのピーク高で比較すると、MS を 1 とした場合、NPD は平均 14.9 倍、FPD は平均 41.2
倍ピーク高が高く、FPD で最も高感度分析が可能なことがわかった。次に、空気捕集用の
サンプラーについて、4 種のろ紙サンプラー及び 2 種のカートリッジ型サンプラーを用い
て、ブランク値及び回収率を比較した。ろ紙サンプラーは、石英繊維フィルターと ODS
フィルターを組み合わせたものが 3 種、ODS フィルターのみが 1 種であり、カートリッ
ジ型サンプラーには、AERO LE Cartridge SDB400HF 及び SDB800HF の 2 種を用いた。ブ
ランクは、いずれのサンプラーからも検出されず、通気後（10 L/min×24h）の回収率は、
カートリッジ型サンプラーSDB400HF の TEP を除き、各物質とも 80%以上であった。次
にこれら 6 種のサンプラーを用いて、室内空気を同時採取し、測定値を比較した。空気採
取では、リン酸エステル類と共にフタル酸エステル類も採取可能なことから、GC/MS を
用いた両物質群の一斉分析を行った。その結果、室内空気から、リン酸トリエステル類 5
物質、フタル酸エステル類 5 物質が検出され、各サンプラーから得られた測定値はいずれ
も同程度であった。 

 

A. 研究目的 

現在、厚生労働省の室内空気汚染 （シ

ックハウス）問題検討会（以下、シック

ハウス検討会）において、室内濃度指針

値の見直し作業が進められている。シッ

クハウス検討会では、初期リスク評価に

基づいて指針値策定候補物質を選定し、

引き続いて対象化合物リストに従って、



詳細リスク評価を実施する計画が立てら

れている。詳細リスク評価には、妥当性

が検証された「測定方法」を用いて実態

調査を行い、データを得る必要があるが、

準 揮 発 性 有 機 化 合 物 （ Semi-Volatile 

Organic Compound、SVOC）については、

「測定方法」が必ずしも十分に整備され

ていない状況がある。そこで、本研究で

は、詳細リスク評価をスムーズに進める

ため、SVOC のうち可塑剤及び難燃剤に

ついて、汎用性のある試験法を整備する

ことを目的とした。平成 28 年度は、難燃

剤として広く使用されているリン酸トリ

エステル類の測定方法について検討を行

ったので結果を報告する。 

 

B. 研究方法 

１．検討対象物質（略号） 

本研究における検討対象物質は、以下の

13 物質である。Triethylphosphate(TEP)、

Tripropylphosphate(TPP) 、 Tributylphosphate 

(TBP)、Tris(2-chloroethyl)phosphate(TCEP)、

Tris(2-chloroisopropyl)phosphate(TCIPP) 、 

Tris(1,3-dichloro-2-propyl)phosphate(TDCPP) 、

Triphenylphosphate(TPhP)、Tris(2-ethylhexyl- 

diphenyl) phosphate (EHDPhP)、Tris(butoxy- 

ethyl)phosphate(TBEP)、Tris(crecyldiphenyl)- 

phosphate(CDPhP) 、 Tris(2-ethylhexyl)- 

phosphate（TEHP）、Tricrecylphosphate(TCP)、

Trixylenylphosphate (TXP) 

 

２．GC/MS によるリン酸トリエステル類

分析法の検討 

 リン酸トリエステル類の分析法を検討

するにあたり、昨年度、測定法を検討し

たフタル酸エステル類と、同時分析が可

能な条件を検討した。 

 筆者らのこれまでの報告では 1-3)、リン

酸トリエステル類及びフタル酸エステル

類は、石英繊維フィルター（2500QAT-UP 

東京ダイレック製）と ODS フィルター

（Empore Disk C18 Fast Flow、3M 製）を組

み合わせたろ紙サンプラーで、同時捕集

が可能であることが判明している。しか

し、捕集後の分析に際しては、物質群ご

と に 、 ガ ス ク ロ マ ト グ ラ フ （ Gas 

chromatograph、GC）の検出器を変え、フ

タル酸エステル類は質量分析計（Mass 

spectrometer、MS）、リン酸トリエステル

類は、炎光光度検出器（Flame photometric 

detector、FPD）により、分析を行ってい

る。しかし、フタル酸エステル類及びリ

ン酸トリエステル類を GC/MS で一斉分

析できれば、実態調査を効率的に実施す

ることが可能である。 

分析条件の検討では、昨年度確立した

フタル酸エステル類の分析法をベースと

して、GC/MS のカラムに昨年度と同様の

DB-1（長さ 15 m、内径 0.25 mm、膜厚 0.1 

μm、J&W 社）を用い、昇温条件を中心に

検討を行った。 

また、検討により確立した分析条件に

ついて、定量操作の簡素化を図るため、

内部標準物質に、フタル酸エステル類分

析に使用した DnBP-d4 及び DEHP-d4 を用

いて検量線を作成し、その直線性につい

て決定係数（R2）を比較した。 

 

３．MS、FPD 及び NPD による感度比較 

 リン酸トリエステル類は、分子内にリ

ン元素を有するため、リンをターゲット

として、高感度分析が可能な検出器を用



いれば、MS よりも高感度に分析をするこ

とができる。筆者らは、これまでの実態

調査で、リン酸トリエステル類の分析に

は GC-FPD を用いており、この機器選択

は高感度分析を目指したものであった。

したがって、フタル酸エステル類とリン

酸トリエステル類の一斉分析を目的とす

る場合は MS を用い、リン酸トリエステ

ル類のみを高感度分析する場合には、FPD

を選択することも有用である。しかし、

MS 以外の検出器について、検出感度がど

れくらい違うのかについては、情報が少

ない。そこで、リン酸トリエステル類を

分析するための検出器として、MS、FPD

及び窒素リン検出器（Nitrogen Phosphoras 

Detector、NPD）の 3 種の検出器を用いて

感度の比較を行った。 

  

４．空気捕集材の検討 

空気中のリン酸トリエステル類の捕集

材として、これまでに使用実績のあるろ

紙サンプラーに、カートリッジ型サンプ

ラーを加え、6 種のサンプラーについて検

討を行った。用いたサンプラーは、ろ紙

サンプラーが 4 種、カートリッジ型サン

プラーが 2 種であり、ブランク値及び回

収率を比較した。 

各サンプラーの概要を図 1 に示す。ろ

紙サンプラーは、メーカーの異なる 3 種

の石英繊維フィルター（いずれも直径 47 

mm）1 枚及びオクタデシルシリカゲル

（ODS）フィルター（Empore Disk C18 Fast 

Flow、3M 製、直径 47 mm）1 枚を用い、

石英を前段、ODS を後段として組み合わ

せ、ろ紙ホルダー（EMO-47、GL サイエ

ンス製）にセットした（図 1、左側）。3

種 の 石 英 繊 維 フ ィ ル タ ー に は 、

2500QAT-UP（東京ダイレック製）、QM-A

（ ワ ッ ト マ ン 製 ） 及 び QR-100 

（ADVANTEC 製）を用いた。また、石英

繊維フィルターは使用せず、ODS フィル

ターのみをセットしたサンプラーについ

ても評価を行った。 

カートリッジ型サンプラーは、AERO 

LE Cartridge SDB400HF 及び SDB800HF

（GL サイエンス）を用いた（図 1、右側）。

AERO カートリッジは、内径 15 mm、長

さ 20 mm のガラス筒にスチレンジビニル

ベンゼンポリマー（SDB）が充てんされ

ており、その上部にガラス繊維フィルタ

ーを配置して、O リングで押さえた構造

に な っ て い る 。 SDB400HF 及 び

SDB800HF は、SDB の充填量が異なり、

それぞれの 400 mg 及び 800 mg 充填され

ている。いずれも専用のホルダー（AERO 

Holder、SDB シリーズ専用）にセットし、

ガラス繊維フィルター側から空気捕集を

行う。 

ろ紙サンプラーの調整方法を図 2 に示

す。石英繊維フィルターは 400℃で 3 時間

加熱処理、ODS フィルターはアセトンに

より浸漬洗浄を行った後、あらかじめ、

アセトンにより超音波洗浄したろ紙ホル

ダーにセットした。AERO カートリッジ

は、洗浄済みの状態で市販されているた

め、処理などは行わず、開封後、手指か

らの汚染の無いようにホルダーにセット

して使用した。 

ブランク値の確認では、処理済で未使

用の各種石英繊維フィルター及びODSフ

ィルターを 1 枚ずつ筒状に丸めてガラス

試験管に入れ、AERO カートリッジは、O



リングをはずして、ガラス繊維フィルタ

ーと SDB 樹脂を別の試験管に入れて、ア

セトン 10 mL を加えて超音波抽出し、5 

mL を濃縮管に分取して、窒素気流下で

10 倍濃縮し、検討対象のリン酸トリエス

テル類 13 種を分析した（n=3）。 

添加回収試験は、ろ紙サンプラーでは

前段の石英繊維フィルターに、ODS フィ

ルターのみでは ODS フィルターに、カー

トリッジ型サンプラーでは上部のガラス

繊維フィルターに、リン酸トリエステル

類 13種の 10 μg/mL混合溶液を 25 μL添加

した（添加量：各 0.25 μg）。清浄空気を

10 L/min の流速で 24 時間通気した後、各

フィルター及び充填剤を試験管に移し、

アセトン 10 mL を加えて超音波抽出し、5 

mL を濃縮管に分取して、窒素気流下で

10 倍濃縮し、回収率を求めた。なお、清

浄空気の通気には、空気採取ポンプ AIR 

PUMP SIP-32L（柴田科学製）及びガスメ

ーターDRY TEST GAS Meter DC-2A（シナ

ガワ製）を用いた。 

 

５．各種サンプラーを用いた室内空気中

リン酸トリエステル類及びフタル酸エス

テル類の同時測定 

ろ紙サンプラー4 種及び AERO カート

リッジ 2 種を用いて、同時に室内空気を

採取し、室内空気中のリン酸トリエステ

ル類を測定した。また、これらのサンプ

ラーでは、フタル酸エステル類も同時に

採取可能なことから、分析装置に GC/MS

を用い、フタル酸エステル類を含めた一

斉分析を行い、各サンプラーから得られ

た値を比較した。 

空気採取は、ポンプに AIR PUMP 

SIP-32L（柴田科学製）、ガスメーターに

DRY TEST GAS Meter DC-2A（シナガワ製）

を用い、流速 10 L/min で 24 時間行った

（n=3）。なお、ポンプ等機材の台数に制

限があることから、空気採取は、2 回に分

けて実施し、1 回目は石英繊維フィルター

（2500QAT-UP、QM-A、QR-100）及び ODS

フィルターを組み合わせたろ紙サンプラ

ーを用い、2 回目は石英繊維フィルター

（2500QAT-UP）及び ODS フィルターを

組み合わせたろ紙サンプラー、ODS のみ

を用いたろ紙サンプラーと 2 種のカート

リッジ型サンプラーを用いて実施した。

室内空気の同時採取のフローを図 3 に示

す。 

また、各種サンプラーの前段のフィル

ター、つまり、ろ紙サンプラーでは石英

繊維フィルター、カートリッジ型サンプ

ラーではガラス繊維フィルターに、各物

質がどれくらい捕集されるかについての

情報を得るため、空気採取後は、ろ紙サ

ンプラーでは石英繊維フィルターと ODS

フィルターを、カートリッジ型サンプラ

ーでは、ガラス繊維フィルターと SDB を

それぞれ分けて抽出し、前段で捕集され

た物質の割合を算出した。 

リン酸トリエステル類及びフタル酸エ

ステル類の空気中濃度は、サンプラー毎

に、それぞれに使用した捕集材から得ら

れた値を合算して算出した。 

 

C. 結果 

１．GC/MS によるリン酸トリエステル類

分析法 

 昇温条件を変えて、GC/MS により分析

したリン酸トリエステル類のクロマトグ



ラムを図 4 に示す。Method Ⅰは、昨年度

確立したフタル酸エステル類の昇温条件

（80℃（2 min）－8℃/min－210℃（5 min）

－20℃/min－250℃（5 min））であり、測

定対象 13 物質のうち、TEP が検出されな

かった。そこで、初期温度を下げて検討

したところ、初期温度が 60℃ではまだ検

出されず（Method Ⅱ）、50℃まで下げる

と TEP が検出されることがわかった

（Method Ⅲ）。しかし、この条件でフタ

ル酸エステル類の分析を行うと、Method 

Ⅰに比べて Diisononyl Phthalate（DINP）及

び Diisodecyl Phthalate（DIDP）のピーク幅

が広がり、検出感度が低かった。そこで、

初期温度からの昇温速度を大きくして検討

したところ、昇温速度を 15℃/min にするこ

とで（Method Ⅳ）、TCP 及び TXP のピー

ク高が増加し、Method Ⅴ（50℃（3 min）

－15℃ /min－110℃－8℃ /min－230℃－

15℃/min－250℃（5 min））の条件が適切

であることがわかった。 

Method Ⅴの分析条件を表 1 に、Method 

Ⅴにより分析したフタル酸エステル類の

クロマトグラフを図 5 に示す。DINP 及び

DIDP の保持時間及び検出感度は、昨年度

確立した分析条件とほぼ同等であった。 

 確立した分析条件により、リン酸トリ

エステル類の標準溶液を分析し、内部標

準物質に DnBP-d4 及び DEHP-d4 を用いて

検量線を作成した場合の決定係数（R2）

を表 2 に示す。いずれの内部標準物質で

も R2 は 0.9899 以上と良好であったが、

TEP、TPP、TBP、TCEP 及び TCIPP につ

いては DnBP-d4 を用いた方が、R2 が大き

く、その他の物質については、DEHP-d4

を用いた方が、R2 が大きい傾向がみられ

た。 

 

２．MS、FPD 及び NPD による感度比較  

検出器の感度比較に使用した GC は、

3way スプリッターを装備し、カラム出口

から 3 分岐して、MS、FPD 及び NPD で

同時検出が可能な装置である（試料導入

量比 MS：FPD：NPD＝2：1：1）。装置

の分析条件を表 3 に、分析により得られ

たクロマトグラムを図 6 に示す。クロマ

トグラムの縦軸を見ると、Abundance は

MS<NPD<FPD の順に大きいことがわか

る。そこで、3 種の検出器による各物質の

ピーク高を比較し、MS で得られたピーク

高を「１」として、NPD 及び FPD のピー

ク高比を算出した。結果を表 4 に示す。

検討対象の 13 物質は、いずれも FPD で最

もピーク高が高く、NPD は MS の 1.5~77.6

倍（平均 14.9 倍）、FPD は 6.6~249 倍（平

均 41.2 倍）高かった。 

  

３．空気捕集材の検討 

 各種石英繊維フィルター、ODS フィル

ター及び AERO カートリッジについて、

ブランク値を確認したところ、いずれも

測定対象のリン酸トリエステル類は検出

されなかった。そこで、GC/MS のクロマ

トグラムより、シグナル対ノイズ比を 3

（S/N=3）とし、空気採取を 2 L/min で 24

時間及び 10 L/minで 24時間とした場合の

定量下限値を算出した。結果を表 5 に示

す。各物質の定量下限値は、空気採取 2 

L/min では 2.0~25.0 ng/m3、10 L/min では

0.4~5.0 ng/m3 であった。 

 添加回収試験の結果を表 6 に示す。6

種のサンプラーを用いたリン酸トリエス



テル類の回収率は、いずれも 80%以上で

あ っ た が 、 AERO カ ー ト リ ッジ の

SDB400HF では、TEP の回収率が 73.4%

と低かった。 

  

４．各種サンプラーを用いた室内空気中

リン酸トリエステル類及びフタル酸エス

テル類の同時測定 

 室内空気から検出されたリン酸トリエ

ステル類は、TBP、TCEP、TCIPP、TPhP

及び TBEP の 5 物質であった。各サンプ

ラーによる測定結果を表 7 に示す。1 回目

と 2 回目の測定では、いずれの物質も 2

回目の方が、若干濃度が高かった。1 回目

と 2 回目の測定に共通して使用したサン

プ ラ ー は 、 石 英 繊 維 フ ィ ル タ ー

（2500QAT-UP）及び ODS フィルターを

組み合わせたろ紙サンプラーであり、こ

のサンプラーで得られた値と、他のサン

プラーの値を比較すると、いずれについ

ても大きな差は無く、同程度の測定値で

あった。 

 また、一斉分析により得られたフタル

酸エステル類の測定結果を表 8 に示す。

室内空気からは、Diethtyl Phthalate（DEP）、

Diisobutyl Phthalate （ DiBP ）、 Di-n-butyl 

Phthalate（DnBP）、Benzyl Butyl Phthalate

（BBP）及び Diethtylhexyl Phthalate（DEHP）

が検出され、リン酸トリエステル類と同様

に、1 回目よりも 2 回目の測定値の方が若

干大きかった。また、各サンプラーで得

られた測定値を比較すると、いずれも同

程度の値であった。したがって、検出さ

れたリン酸トリエステル類及びフタル酸

エステル類については、いずれのサンプ

ラーを用いても同等の測定値が得られる

ことがわかった。 

 室内空気の測定において、石英繊維フ

ィルター及びODSフィルターを組み合わ

せたろ紙サンプラーで、石英繊維フィル

ターに捕集された物質の割合及び AERO

カートリッジで、ガラス繊維フィルター

に捕集された物質の割合を算出した。リ

ン酸トリエステル類の結果を表 9 に、フ

タル酸エステル類の結果を表 10 に示す。 

リン酸トリエステル類では、ろ紙サンプ

ラーの場合、TBP を除き、いずれのサン

プラーでも 99.0%以上が前段の石英繊維

フィルターに捕集されていた。TBP につ

いては、石英繊維フィルターでの捕集割

合が 63～72%であった。一方、AERO カ

ートリッジでは、いずれの物質について

も、ガラス繊維フィルターで捕集される

割合が低かったが、分子量が大きい物質

の方が、捕集割合が増加する傾向がみら

れ、分子量の最も大きい TBEP では 22～

25%であった（表 9）。 

フタル酸エステル類では、ろ紙サンプ

ラーの場合、DEP を除き、いずれのサン

プラーでも 94.4%以上が前段の石英繊維

フィルターに捕集されていた。DEP につ

いては、石英繊維フィルターでの捕集割

合が 12.7～26.2%であった。また、フタル

酸エステル類についてもリン酸トリエス

テル類と同様に、分子量の大きい物質の

方が、石英繊維フィルターで捕集される

割合が大きくなる傾向がみられた。また、

石英繊維フィルターの種類により DEP、

DiBP 及び DnBP の捕集割合に差が見られ、

2500QAT-UP < QM-A < QR-100 の順に、捕

集割合が大きかった。一方、AERO カー

トリッジでは、DEHP を除き、ガラス繊



維フィルターで捕集される割合が 7.8%以

下と低かったが、分子量が大きくなるに

つれ、捕集割合が増加する傾向がみられ、

分子量の最も大きい DEHP では、54.7～

60.5%であった（表 10）。 

 

D. 考察 

筆者らのこれまで調査 1-3)では、石英繊

維フィルター（2500QAT-UP 東京ダイレ

ック製）及び ODS フィルター（Empore 

Disk C18 Fast Flow、3M 製）を組み合わせ

たろ紙サンプラーを主に用いてきた。し

かし、今回の研究により、ODS フィルタ

ー1 枚のみでも、リン酸トリエステル類と

フタル酸エステル類の採取が可能である

ことがわかった。また、カートリッジ型

サンプラーは、洗浄済みの状態で市販さ

れており、使用前にブランク低減のため

の前処理を要しないことから、ブランク

の低減が大きな課題となる、フタル酸エ

ステル類の測定に有用であると考える。 

検討したカートリッジ型サンプラーの

うち、SDB400HF は、TEP の回収率が

73.4%と低かったのに対し、SDB800HF で

は、82.3%であった。両者は充填剤の SDB

量が異なっており、SDB800HF の方が充

填量が 2 倍多いことから、TEP 等、比較

的分子量の小さい物質を測定対象とする

場合は、SDB800HF を選択する必要があ

ると考える。 

空気捕集材の検討のうち、ろ紙サンプ

ラーには、 2500QAT-UP 、 QM-A 及び

QR-100 の 3 種の石英繊維フィルターを用

いた。これら 3 種のフィルターは、0.3μ

m の DOP（フタル酸ジオクチル）を用い

た粒子捕集効率の公称値（ASTM D 

2986-95A、JIS Z 8901 による）が示されて

おり、2500QAT-UP は 99.9%4)、QM-A は

99.95%以上 5)、QR-100 は 99.99%6)であっ

た。室内空気の同時測定において、石英

繊維フィルターとDOSフィルターを組み

合わせたろ紙サンプラーでは、前段の石

製繊維フィルターに捕集されたフタル酸

エステル類の割合が異なっており、2500 

QAT-UP＜QM-A＜QR-100 の順に大きく

なる傾向がみられた。この順は、粒子捕

集効率の公称値と同じであり、粒子捕集

効率により、石英繊維フィルターに捕集

されるフタル酸エステル類の割合が異な

ることが判明した。 

カートリッジ型サンプラーに使用され

ているガラス繊維フィルターについては、

メーカーの説明では、粒子捕集効率が

97%ということであったが、ガラス繊維フ

ィルターに捕集されるフタル酸エステル

類の割合は、ろ紙サンプラーの石英繊維

フィルターに比べて大幅に低かった。そ

の理由としては、カートリッジ型サンプ

ラーの径が 15mm であるのに対し、ろ紙

サンプラーの径は 47mm であり、同じ流

速で空気採取を行うと、線速度が約 10 倍

異なり、カリッジ型サンプラーの方が線

速度が大きいために、粒子の捕集効率が

低かったと考えられた。 

 

E. 結論 

難燃剤のリン酸トリエステル類につい

て、空気中濃度の測定方法を検討した。

検討対象物質は、TEP、TPP、TBP、TCEP、

TCIPP、TDCPP、TPhP、EHDPhP、TBEP、

CDPhP、TEHP、TCP 及び TXP の 13 物質

である。 



分析法の検討では、昨年度確立したフ

タル酸エステル類の分析法を元に、

GC/MS によるリン酸トリエステル類及び

フタル酸エステル類の一斉分析法を検討

した。GC の初期温度を 80℃から 50℃に

下げ、昇温条件を最適化することにより、

両物質群の一斉分析が可能であった。ま

た、リン酸トリエステル類のみを分析す

る場合は、GC の検出器として、MS 以外

にNPD及びFPDが選択可能であることか

ら、これら 3 種の検出器について検出感

度を比較した。クロマトグラムのピーク

高で比較すると、リン酸トリエステル類

13 物質のピーク高は、MS に比べ、NPD

で平均 14.9 倍（1.5～77.6 倍）、FPD で平

均 41.2 倍（6.6～249 倍）高く、FPD で最

も高感度分析が可能なことがわかった。 

空気捕集用のサンプラーについて、4

種のろ紙サンプラー及び 2 種のカートリ

ッジ型サンプラーを用いて、ブランク値

及び回収率を比較した。ろ紙サンプラー

は、石英繊維フィルターと ODS フィルタ

ーを組み合わせたものが 3 種、ODS フィ

ルターのみが 1 種であり、カートリッジ

型サンプラーには、AERO LE Cartridge 

SDB400HF 及び SDB800HF を用いた。ブ

ランクは、いずれのサンプラーからも検

出されず、通気後（10 L/min×24h）の回

収率は、カートリッジ型サンプラー

SDB400HFのTEPを除き、各物質とも80%

以上であった。  

次にこれら 6種のサンプラーを用いて、

室内空気を同時採取し、測定値を比較し

た。空気採取では、リン酸エステル類と

共にフタル酸エステル類も採取されるこ

とから、GC/MS を用いた一斉分析を行っ

た。その結果、室内空気から、リン酸ト

リエステル類 5物質（TBP、TCEP、TCIPP、

TPhP、TBEP）、フタル酸エステル類 5 物

質（DEP、DiBP、DnBP、BBP、DEHP）

が検出され、各サンプラーから得られた

測定値はいずれも同程度であった。 

また、石英繊維フィルターと DOS フィ

ルターを組み合わせたろ紙サンプラーで、

前段の石製繊維フィルターに捕集された

フタル酸エステル類の割合を算出したと

ころ、QAT-UP＜QM-A＜QR-100 の順に大

きくなる傾向がみられた。この順は、粒

子捕集効率の公称値と同じであり、粒子

捕集効率により、石英繊維フィルターに

捕集されるフタル酸エステル類の割合が

異なることが判明した。 
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表 1 GC/MS によるリン酸トリエステル類の分析条件 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

表 2 2 種の内部標準物質を用いた内部標準法による検量線の決定係数（R2）比較 

Gas Chromatograph 
Mass spectral detector 
Column 
 Oven temperature 
  
 Carrier gas 
 Inlet temperature 
 Injection volume 
 Detector temperature 
 Acquisition mode 

GC-2010 
GCMS-QP2010 
DB-1 15 m×0.25 mm i.d.×0.1 µm 
50°C (3 min)-15°C/min-110°C-8°C/min-230°C- 
15°C /min-250°C (5 min) 
Helium, 50 kPa(constant pressure mode) 
280°C 
1µL, splitless mode (purge on time 3 min) 
260°C 
SIM 

Compounds Quantification Ion Confirmation Ion 
TEP 155 99 
TPP 99 141 
TBP 99 155 
TCEP 249 251 
TCIPP 125 99 
TDCPP 191 99 
TBEP 125 85 
TPhP 326 325 
EHDPhP 251 250 
TEHP 113 99 
CDPhP 340 339 
TCP 368 367 
TXP 410 193 
DnBP-d4 153 － 
DEHP-d4 153 － 

Compounds 内部標準物質 
 DnBP-d4 DEHP-d4 

TEP 0.9975 0.9899 
TPP 0.9986 0.9917 
TBP 0.9989 0.9930 
TCEP 0.9983 0.9967 
TCIPP 0.9984 0.9954 
TDCPP 0.9946 0.9996 
TBEP 0.9811 0.9979 
TPhP 0.9964 0.9961 
EHDPhP 0.9912 0.9995 
TEHP 0.9918 0.9989 
CDPhP 0.9895 0.9985 
TCP 0.9950 0.9972 
TXP 0.9931 0.9970 



表 3 3 種の検出器を用いたリン酸トリエステル類の分析条件(MS、NPD、FPD) 

 

  

Gas Chromatograph Agilent Technologies 7890B 

Column DB-5  30 m×0.32 mm i.d.×0.25 µm 

Oven temperature 70°C (2 min)-15°C/min-170°C-5°C/min-220°C-20°C /min-
280°C (10 min) 

Carrier gas Helium, 70 kPa(constant pressure mode) 

Inlet temperature 280°C 

Injection volume 1µL, splitless mode (purge on time 3 min) 

Splitter 3 way splitter 

Mass spectral detector Agilent Technologies 5977A  MSD 

Detector temperature 260°C 

Acquisition mode SIM 

Nitrogen phosphorous detector Blos NPD 

Detector temperature 320°C 

Make up gas Helium, 10 mL/min 

Hydrogen flow 3 mL/min 

Air flow 120 mL/min 

Flame photometric detector FPD Plus 

Detector temperature 250°C 

Make up gas Helium, 60 mL/min 

Hydrogen flow 60 mL/min 

Air flow 60 mL/min 



表 4  各検出器によるリン酸トリエステル類のピーク高及びピーク高比の比較 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

  検出器  

物質名 MS NPD(NPD/MS) FPD(FPD/MS) 

TEP 81,313 (1) 911,853 (11.2) 2,135,979 (26.3) 

TPP 191,232 (1) 1,652,579 ( 8.6) 3,300,514 (17.3) 

TBP 133,643 (1) 1,064,900 ( 8.0) 2,099,103 (15.7) 

TCEP 27,057 (1) 460,358 (17.0) 846,058 (31.3) 

TCIPP 58,883 (1) 1,008,229 (17.1) 2,012,750 (34.2) 

TDCPP 26,813 (1) 325,624 (14.0) 1,172,125 (50.6) 

TBEP 6,025 (1) 467,518 (77.6) 1,501,081 (249) 

TPhP 137,748 (1) 473,171 ( 3.4) 1,838,303 (13.3) 

EHDPhP 133,637 (1) 392,656 ( 2.9) 968,701( 7.2) 

TEHP 25,151 (1) 642,403 (25.5) 1,069,713 (42.5) 

CDPhP 12,185 (1) 34,330 ( 2.8) 240,078 (19.7) 

TCP 18,112 (1) 26,242 ( 1.5) 387,043 (21.4) 

TXP 4,099 (1) 17,336 ( 4.2) 27,156 ( 6.6) 

表 5 GC/MS 分析によるリン酸トリエステル類の定量下限値(ng/m3) 

Compounds 空気採取量条件 
 2 L/min×24h 10 L/min×24h 

TEP 2.0 0.40 
TPP 2.0 0.40 
TBP 2.5 0.50 
TCEP 16.5 3.5 
TCIPP 7.5 1.5 
TDCPP 7.5 1.5 
TBEP 20.0 4.0 
TPhP 2.5 0.50 
EHDPhP 2.5 0.50 
TEHP 3.0 0.60 
CDPhP 15.0 3.0 
TCP 7.5 1.5 
TXP 25.0 5.0 

 



表 6  各サンプラーを使用したリン酸トリエステル類の回収率(%) 

QAT：2500QAT-UP、QMA：QM-A、QR：QR-100、AERO400：AERO LE Cartridge SDB400HF、

AERO800：AERO LE Cartridge SDB800HF 

 

 

 

 

  

 TEP TPP TBP TCEP 

QAT+ODS 96.4 ± 3.8 92.9 ± 7.6 92.7 ± 5.0 89.1 ± 6.7 

QMA+ODS 93.4 ± 2.8 99.5 ± 1.5 93.1 ± 2.2 93.7 ± 4.7 

QR+ODS 96.0 ± 2.6 94.5 ± 2.1 92.7 ± 3.5 96.1 ± 6.3 

ODS 97.5 ± 1.5 82.6 ± 2.4 88.8 ± 1.9 92.0 ± 1.9 

AERO400 73.4 ± 7.0 99.0 ± 7.6 92.6 ± 3.0 96.1 ± 3.8 

AERO800 82.3 ± 4.5 89.5 ± 9.3 95.9 ± 4.3 98.2 ± 6.8 

 TCIPP TDCPP TPhP EHDPhP 

QAT+ODS 93.7 ± 6.3 86.5 ± 6.3 91.0 ± 9.9 93.2 ± 6.0 

QMA+ODS 95.9 ± 4.3 85.5 ± 3.0 93.3 ± 8.2 86.2 ± 2.5 

QR+ODS 91.1 ± 5.0 98.5 ± 8.0 95.9 ± 2.1 94.7 ± 1.0 

ODS 88.8 ± 4.2 88.9 ± 3.2 99.7 ± 2.5 84.9 ± 9.6 

AERO400 91.3 ± 3.1 96.1 ± 3.3 92.2 ± 6.3 98.0 ± 3.0 

AERO800 94.7 ± 8.5 93.2 ± 4.9 93.4 ± 3.4 93.7 ± 7.4 

 TBEP CDPhP TEHP TCP 

QAT+ODS 93.0 ± 12.4 89.4 ± 4.5 89.7 ± 5.4 90.3 ± 8.8 

QMA+ODS 99.1 ± 1.5 81.8 ± 3.8 84.5 ± 3.9 91.7 ± 3.9 

QR+ODS 98.5 ± 3.2 97.3 ± 2.6 91.8 ± 1.2 92.9 ± 4.7 

ODS 82.4 ± 9.2 93.4 ± 6.8 90.5 ± 9.0 80.3 ± 9.3 

AERO400 91.7 ± 4.0 93.3 ± 5.0 93.6 ± 4.2 98.9 ± 4.6 

AERO800 95.9 ± 13.2 89.3 ± 8.6 96.9 ± 2.9 91.7 ± 2.7 

 TXP          

QAT+ODS 97.1 ± 1.4          

QMA+ODS 96.0 ± 10.2          

QR+ODS 94.9 ± 8.3          

ODS 80.0 ± 9.1          

AERO400 86.3 ± 1.9          

AERO800 93.2 ± 2.0          



表 7  各サンプラーを使用したリン酸トリエステル類の同時測定結果(ng/m3) 

 

  

 TBP TCEP TCIPP TPhP 

QAT+ODS 1.5 ± 0.20 4.4 ± 0.65 7.8 ± 0.30 0.50 ± 0.05 

QMA+ODS 1.4 ± 0.11 5.1 ± 0.73 8.5 ± 0.41 0.51 ± 0.09 

QR+ODS 1.1 ± 0.39 3.9 ± 0.86 7.0 ± 0.92 < 0.50 

QAT+ODS 3.0 ± 0.41 9.2 ± 1.3 13.1 ± 0.48 0.69 ± 0.06 

ODS 3.3 ± 0.72 12.1 ± 0.3 15.6 ± 0.96 0.80 ± 0.07 

AERO400 3.7 ± 0.09 12.5 ± 1.4 15.6 ± 0.59 0.78 ± 0.06 

AERO800 3.5 ± 0.50 12.3 ± 0.6 15.6 ± 1.55 0.79 ± 0.05 

 TBEP    

QAT+ODS < 4.0          

QMA+ODS < 4.0          

QR+ODS < 4.0          

QAT+ODS 4.9 ± 0.39          

ODS 5.5 ± 0.43          

AERO400 5.2 ± 0.76          

AERO800 6.0 ± 1.8          



表 8  各サンプラーを使用したフタル酸エステル類の同時測定結果(ng/m3) 

 

 

 

  

 DEP DiBP DnBP BBP 

QAT+ODS 154 ± 14.6 18.9 ± 1.6 96.7 ± 4.1 15.8 ± 1.9 

QMA+ODS 157 ± 20.1 20.6 ± 1.7 99.1 ± 3.0 18.0 ± 2.5 

QR+ODS 158 ± 14.3 19.2 ± 1.5 94.5 ± 2.9 15.6 ± 2.8 

QAT+ODS 181 ± 19.1 37.6 ± 2.5 191 ± 6.8 16.8 ± 1.6 

ODS 181 ± 18.0 37.3 ± 4.1 191 ± 15.4 19.8 ± 2.4 

AERO400 197 ± 12.7 37.0 ± 1.2 187 ± 9.5 20.5 ± 2.5 

AERO800 177 ± 22.7 36.1 ± 3.3 177 ± 15.8 20.8 ± 2.0 

 DEHP    

QAT+ODS 228 ± 16.8          

QMA+ODS 252 ± 21.3          

QR+ODS 235 ± 26.7          

QAT+ODS 316 ± 3.3          

ODS 311 ± 12.1          

AERO400 335 ± 11.9          

AERO800 333 ± 7.8          



表 9  前段の石英繊維フィルターに捕集されたリン酸トリエステル類の割合(%) 

 

 

 

表 10  前段の石英繊維フィルターに捕集されたフタル酸エステル類の割合(%) 

 

  

 TBP TCEP TCIPP TPhP 

QAT+ODS 65.3 ± 8.4 100 99.0 ± 0.17 100 

QMA+ODS 71.3 ± 9.8 100 99.5 ± 0.45 100 

QR+ODS 62.9 ± 14.7 100 99.6 ± 0.64 100 

QAT+ODS 71.6 ± 5.7 100 99.5 ± 0.92 100 

AERO400 1.8 ± 0.51 2.7 ± 0.75 3.1 ± 0.56 12.9 ± 1.7 

AERO800 0.57 ± 0.99 2.4 ± 0.68 3.0 ± 0.31 12.7 ± 0.96 

 TBEP    

QAT+ODS 100          

QMA+ODS 100          

QR+ODS 100          

QAT+ODS 100          

AERO400 25.2 ± 1.4          

AERO800 22.0 ± 4.1          

 DEP DiBP DnBP BBP 

QAT+ODS 12.7 ± 1.8 94.4 ± 2.0 97.7 ± 0.52 100 

QMA+ODS 18.0 ± 2.5 97.7 ± 1.2 100 ± 0.04 100 

QR+ODS 26.2 ± 4.5 98.5 ± 1.0 100 100 

QAT+ODS 19.5 ± 2.6 97.9 ± 0.38 98.7 ± 0.88 100 

AERO400 0.04 ± 0.04 0.78 ± 0.13 1.1 ± 0.47 7.5 ± 1.1 

AERO800 0.01 ± 0.01 0.54 ± 0.07 1.2 ± 0.35 7.8 ± 0.35 

 DEHP    

QAT+ODS 99.9 ± 0.02          

QMA+ODS 99.9 ± 0.07          

QR+ODS 100          

QAT+ODS 99.8 ± 0.13          

AERO400 60.5 ± 9.8          

AERO800 54.7 ± 1.9          



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 1  検討したサンプラーの概要 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

  

AERO カートリッジとホルダー 石英繊維フィルター及びODSフィル
ターをセットしたろ紙ホルダー 

SDB400HF 

SDB800HF 

ホルダー 

石英繊維フィルター    ODS フィルター 

   ↓            ↓ 

加熱処理                  アセトンにより 

(400℃、3 h)            浸漬洗浄 

 

          ↓ 

ろ紙ホルダー(アセトン洗浄済)にセット 

前段：石英繊維フィルター 

後段：ODS フィルター 

 

図 2 ろ紙サンプラーの調製方法 

各種サンプラー 

    ↓ 

室内空気採取(14.4 m3) 

    ↓←アセトン 10 mL 

超音波抽出 20 min 

    ↓←内部標準添加 

窒素気流下で 10 倍濃縮 

    ↓ 

GC/MS 分析  

 

図 3 室内空気同時測定のフロー 



 

 

 

 

 
 

図 4 GC/MS の昇温条件の違いによるリン酸トリエステル類クロマトグラム比較 
 

 

 

 
 

図 5 Method Ⅴにより分析したフタル酸エステル類のクロマトグラム 
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図 6 3 種の検出器によるリン酸トリエステル類のクロマトグラム 
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分担研究報告書 

 

室内濃度指針値見直しスキーム・曝露情報の収集に資する 

室内空気中化学物質測定方法の開発 

 

室内空気中準揮発性有機化合物試験法の開発 

 

研究分担者 上村 仁 神奈川県衛生研究所 理化学部  主任研究員 

 

研究要旨  

室内空気中に存在する可能性のある準揮発性有機化合物（SVOC）のうち、防蟻

剤・殺虫剤について、測定法を検討し、以下に示す方法を構築した。 

本年度は、昨年度の研究でマトリクス効果が認められたピレスロイド系殺虫剤の

測定法に改良を加えるとともに、ネオニコチノイド系殺虫剤の LC/MS 法による測定

法を構築した。 

ピレスロイド系殺虫剤の測定法改良については、測定対象成分の重水素化置換体

（ペルメトリン-d5）を内部標準として用いることにより、マトリクス効果を回避す

ることが可能であった。 

ネオニコチノイド系殺虫剤の分析は以下のように行った。 

空気中の SVOC の捕集には、石英フィルターとエムポアディスク C18 を積層して

使用し、1L/分で 24 時間空気を吸引してフィルター上に捕集した。 

フィルターからの抽出には初めにアセトニトリルで超音波抽出を行い、次いで

20%アセトニトリル水溶液で超音波抽出を行った。測定には LC/MS/MS を用い、内

部標準としてイミダクロプリド-d4 を用いる内部標準法による定量とした。 

 

 

A. 研究目的 

室内空気中の揮発性有機化合物（VOC）

や準揮発性有機化合物（SVOC）について

の測定方法は現状では必ずしも十分に整

備されている状況ではない。室内濃度指

針値の見直し作業を進める上で多くの検

体を地方衛生研究所の協力のもと分析す

ることが必要不可欠であるが、統一的な

妥当性が検証された分析法が確立されて

いない。 

そこで、室内空気中の SVOC のうち、

殺虫剤（ピレスロイド系及びネオニコチ

ノイド系）について、測定方法を確立す

ることを目的とする。 

わが国で汎用されている石英フィルタ

ーとオクタデシルシリル固相抽出ディス

ク（ODS フィルター）を併用する方法を

標準に、ISO 等で検討されているポリウ



レタン樹脂フォーム（PUF）を用いる方法

についても比較を行う。また、確立した

方法が従来からの規制項目であるフェノ

ブカルブ、クロルピリホス、ダイアジノ

ンの分析にも適用できるかについて検討

を行う。 

平成 28 年度は、平成 27 年度において

課題の残った GC/MS 法によるピレスロ

イド系殺虫剤の分析法の改良を行うとと

もに、ネオニコチノイド系殺虫剤の分析

法確立を目指した。 

 

B. 研究方法 

B-1. 対象とする防蟻剤・殺虫剤の選定 

家庭用殺虫剤・防蟻剤として汎用され

るピレスロイド系殺虫剤、ネオニコチノ

イド系殺虫剤の中から、本年度は新たに、

LC/MS 法で測定可能で、標準物質が入手

できた化合物を選定した。表 1 に選定し

た化合物名を示した。GC/MS 測定対象化

合物はアレスリン、ビフェントリン、フ

タルスリン、フェノトリン、アクリナト

リン、ペルメトリン、トラロメトリン、

クロルフェナピル、エトフェンプロック

ス、シラフルオフェン、クロルピリホス、

フェノブカルブ、ダイアジノン、LC/MS

測定対象化合物はジノテフラン、ニテン

ピラム、チアメトキサム、クロチアニジ

ン、イミダクロプリド、アセタミプリド、

チアクロプリド、フィプロニルである。

内部標準には trans-Permethrin-(phenoxy-d5)

（以下、ペルメトリン-d5：GC/MS 法用）及

びイミダクロプリド-d4（LC/MS 法用）を使

用した。 

各化合物の構造式を図 1～図 3 に示し

た。 

 

B-2. 試薬及び捕集剤 

試薬 

標準物質はいずれも和光純薬工業製の

アレスリン、ビフェントリン、フタルス

リン、フェノトリン、アクリナトリン、

ペルメトリン、トラロメトリン、クロル

フェナピル、エトフェンプロックス、シ

ラフルオフェン、クロルピリホス、フェ

ノブカルブ、ダイアジノン、ジノテフラ

ン、ニテンピラム、チアメトキサム、ク

ロチアニジン、イミダクロプリド、アセ

タミプリド、チアクロプリド、フィプロ

ニルを使用した。内部標準物質は C/D/N 

Isotope 社製のイミダクロプリド-d4 及び

シグマアルドリッチ社製ペルメトリン-d5

を使用した。アセトンは和光純薬工業製

の残留農薬・PCB 試験用(5000 倍)を、ア

セトニトリルは和光純薬製LC/MS用試薬

を使用した。 

捕集剤 

石英フィルター（直径 47mm、粒子保持

能 0.3μm：東京ダイレック製 Model 2500 

QAT-UP）及びエムポアディスク（直径

47mm：住友 3M 製 C18 以下、ODS デ

ィスクと表記）を用いた。石英フィルタ

ーは使用前に電気炉で 450℃、4 時間加熱

し、ODS ディスクはアセトン洗浄して不

純物を除去した。 

ピレスロイド系殺虫剤については、石

英フィルター及びODSディスクは捕集物

質の酸化を防止するため、BHT を含浸さ

せた後、使用した。ネオニコチノイド系

殺虫剤については、捕集の際に酸化を受

けることはなかったため、酸化防止剤は

含浸させず、洗浄後そのまま使用した。 



 

B-3. 捕集方法 

室内空気の捕集方法は辻の方法に準じ

た。すなわち、石英フィルターと ODS デ

ィスク 2 枚を重ねてろ紙ホルダー（ジー

エルサイエンス EMI-47）にセットし、

サンプリングポンプ（ジーエルサイエン

ス SP208 10L）により石英フィルター側

から空気を吸引した。吸引速度は 1L/分、

吸引時間は 24 時間とし、吸引量は 1440L

であった。 

 

B-4. 測定用試料の調製 

GC/MS 測定用（ピレスロイド系殺虫剤）

の試料の調製は平成 27年度の報告書に記

したとおりである。 

LC/MS 測定用（ネオニコチノイド系殺

虫剤）の試料調製方法は以下の通りであ

る。 

サンプリング終了後、石英フィルター、

ODS ディスクをそれぞれ共栓遠沈管に入

れ、アセトニトリル 7～8mL を加え、10

分間超音波抽出を行い、抽出液を 50mL

メスフラスコに入れた。その後、フィル

ターを 20%アセトニトリル水溶液 7～

8mL で 2 回、同様の抽出を行い、抽出液

を合わせた。抽出液に懸濁物が見られる

場合は遠心分離（3000rpm、10 分間）を

行い、上清を採取した。あわせた抽出液

に内部標準溶液（イミダクロプリド-d4 

1mg/L アセトン溶液）2.5mL を添加し、

20%アセトニトリル水溶液で 50mL とし

た。この溶液をLC/MS測定用試料とした。 

 

B-5. 分析方法 

GC/MS 分析 

測定用試料 2μL をスプリットレス方式

（高圧注入）で GC/MS に注入し、SIM 法

を用いて定量を行った。内部標準法によ

りあらかじめ作成した検量線から試料中

の各成分の濃度を算出した。 

装置：Thermo Fisher Scientific 

TRACE -1310,  TSQ-8000 

カラム：アジレント VF-5MS（30m×

0.25mmID、膜厚 0.25μm） 

注入方式：スプリットレス（高圧注入）、

2μL 

注入口温度：280℃ 

イオン源温度：230℃ 

カラム温度：50℃(2 分)→(35℃/分)→

120℃→(6℃/分)→310℃(2 分) 

内部標準物質：ペルメトリン-d5 

キャリアガス：ヘリウム（カラム流量

1.0mL/分 定流量モード） 

モニターイオン：表 2 に示した。 

 

LC/MS 分析 

測定用試料 5μL を LC/MS に注入し、

MRM 法で定量を行った。内部標準法によ

りあらかじめ作成した検量線から試料中

の各成分の濃度を算出した。 

装置：Waters Aquity UPLC、Xevo TQ MS 

カラム：Waters Aquity UPLC HSS T3 

(2.1mmID×100mm、粒径 1.8μm) 

溶離液：A:5%アセトニトリル B:アセ

トニトリル 

A(100%)→(5.5 分)→A(5%)(1.5 分保持) 

カラム流量：0.32mL/分 

コリジョンガス：アルゴン 

脱溶媒ガス：窒素（1000L/時、500℃） 

内部標準物質：イミダクロプリド-d4 

モニターイオン等：表 3 に示した。 



 

（倫理面への配慮） 

本研究は室内環境質を対象とする調

査・研究であり、人あるいは実験動物を

対象とするものではない。ただし、試料

採取に当たっては研究目的を含む研究の

実施内容について説明し、所有者等の同

意を得た上で実施する。 

 

C. 結果 

C-1. GC/MS法における内部標準の選定 

平成 27 年度の研究において、GC/MS

法で測定する際に、試験溶液中の夾雑物

質に由来する正のマトリクス効果がピレ

スロイド系殺虫剤に顕著に現われ、回収

率が 100%を大きく上回る現象が見られ

た。対処方法として、マトリクスを含む

アセトンを使用して検量線作成用の標準

溶液を作ることを試みたが、検体により

マトリクスの量や内容が異なるため、

様々な検体に柔軟に対応できる方法とは

言い難かった。 

そこで、平成 28 年度においては、内部

標準物質をマトリクス効果を受けるピレ

スロイド系殺虫剤の重水素化置換物質に

変更して検討を行った。 

内部標準物質としてペルメトリン-d5

を使用したところ、マトリクスを含むア

セトンで定容した標準液において、定量

対象成分と内部標準物質がほぼ同等の挙

動を示し、マトリクス効果を回避するこ

とが可能であった。なお、マトリクス効

果を受けない物質の定量を同時に行う場

合は従来通りアセナフテン-d10 又はクリ

セン-d12 も併せて添加して内部標準物質

として用いることにより、広範な化合物

に対して良好な定量性を確保できると考

えられる。前処理方法修正後の分析フロ

ーを図 4 に示した。また、クロマトグラ

ムの例を図 5 に示した。 

C-2. 対象とする濃度域の設定（LC/MS） 

昨年度検討した GC/MS 分析対象殺虫

剤同様、LC/MS 分析対象殺虫剤について

も、分析法を構築するに当たり、どの程

度までの濃度を測定する必要があるのか

について検討した。 

対象とする化合物には現在、室内濃度

指針値は設定されていない。そこで、現

在指針値が設定されている殺虫剤（クロ

ルピリホス、フェノブカルブ、ダイアジ

ノン）の指針値と同化合物の ADI 値を参

考とした。すなわち、指針値と ADI 値の

比をとると、その比はダイアジノンが一

番小さく、ダイアジノンが他の化合物に

比べて ADI 値に対して指針値が低く（厳

しく）設定されていた。そこで、ダイア

ジノンの指針値/ADI 値（58）を他の対象

化合物の ADI 値に乗じて指針値として想

定される濃度を見積もった。本研究にお

いてはその 1/10 程度の濃度が測定できる

ことを目標に分析法を検討した。表 4 に

想定した濃度を示した。想定される指針

値が最も低かったのはフィプロニルの

11.6ng/m3 で、この濃度の検体を今回検討

した前処理で抽出、濃縮した場合、LC/MS

に注入する試験溶液濃度は 0.334μg/L と

なる。よって、フィプロニルについては

その 1/10 濃度を十分満足する、0.02μg/L

を測定できることを条件とした。 

 

C-3. LC/MS 条件の検討 

ジノテフラン、ニテンピラム、チアメ



トキサム、クロチアニジン、イミダクロ

プリド、アセタミプリド、チアクロプリ

ド、フィプロニルを測定対象とした。各

対象物質の標準溶液(1mg/L)を LC/MS に

注入し、スキャンモードでマススペクト

ルの測定を行った。マススペクトルから

各物質に特徴的なフラグメントを選択し、

コリジョンセルで開裂させたのち、二段

目四重極でスキャン測定して MRM 分析

のためのマストレースを決定した。キャ

ピラリー電圧、コーン電圧、各選択フラ

グメントイオン、コリジョンエネルギー

の決定は装置の最適化プログラムを使用

して行った。決定した各パラメーターは

表 3 の通りである。 

本条件で測定した標準溶液のクロマト

グラム例を図 6 に示した。 

検量線は各化合物の 0.02、0.1、0.2、0.4、

1、2、5、10、20、50μg/L（溶媒は 20%

アセトニトリル水溶液）を測定して作成

した。定量方法は、イミダクロプリド-d4

を内部標準とする内部標準法を用いた。 

溶媒に 100%アセトニトリルを用いた

ところ、各化合物のピーク形状が悪かっ

たが、溶媒に水を加えることによりピー

ク形状は良好なものになった。 

 

C-4. 前処理方法の検討（LC/MS 法） 

LC/MS 分析対象化合物について、フィ

ルターの抽出条件について検討した。 

GC/MS 分析対象化合物と同様、フィル

ターを溶媒抽出（10 分間 超音波抽出）し、

回収率を求めた。 

フィルターを 10mL 遠沈管に入れ、抽

出溶媒 7～8mL を入れ、10 分間超音波抽

出を行った。その後、遠心分離（3000rpm 

10 分間）を行い、溶媒層を採取した。 

抽出溶媒にアセトン、アセトニトリル、

メタノールを用いて比較したところ、ア

セトンとアセトニトリルはほぼ全量が回

収できたが、メタノールでは回収率が悪

かった。LC/MS 分析の溶離液にアセトニ

トリル系の溶液を使用することを考慮し、

抽出溶媒にはアセトニトリルを使用する

こととした。 

ジノテフランとニテンピラムはアセト

ニトリル抽出では回収率が悪かった（15

～60%程度）。各化合物の水-オクタノール

分配係数（log Pow）は表 5 の通りで、こ

の 2 化合物の値は他の化合物に比べて低

い値となっており、アセトニトリルのみ

では抽出溶媒の極性が足りない可能性が

考えられた。そこで、20%アセトニトリル

水溶液で同様の抽出を行ったところ、ジ

ノテフランとニテンピラムの回収率は良

好な値を示したが、他の化合物の回収率

は悪かった。 

以上の状況を勘案し、まずアセトニト

リルで超音波抽出を行い、抽出液を回収

後、溶媒を 20%アセトニトリル水溶液に

かえて 2回超音波抽出を行うこととした。

この抽出方法を用いることにより、対象

成分全てについて良好な回収率を得るこ

とができた。 

抽出溶媒に水を含む溶液を用いたこと

により、抽出液を濃縮することは困難と

なったが、LC/MS の感度が良いことから

50mL へのメスアップを行っても測定が

可能であった。 

前処理操作のフローを図 7 に示した。 

 

C-5. 試料捕集方法の検討 



ネオニコチノイド系殺虫剤はピレスロ

イド系殺虫剤と比較して酸化分解を受け

にくいと思われ、試料採取の際に酸化防

止用のBHTを捕集材に含浸させる必要は

ないと考えられた。 

そこで、石英フィルター上にネオニコ

チノイド混合標準溶液を添加し（各化合

物 250ng 相当量）、室温において、1mL/

分で 24 時間通気後の濃度変化を調べた。

その結果、各化合物は石英フィルター上

にほぼ 100%残留しており、酸化分解等は

受けていなかった。また、ODS フィルタ

ーへの移行も見られなかった。 

 

D. 考察 

GC/MS 分析対象化合物については、内

部標準にペルメトリン-d5 を使用するこ

とにより、マトリクス効果を相殺するこ

とが可能であった。マトリクス効果を受

けない化合物の定量に対しては、従来通

りアセナフテン-d10 やクリセン-d12 を内

部標準として用いることにより、マトリ

クス効果を受ける化合物、受けない化合

物いずれも定量が可能であった。 

LC/MS 分析対象化合物の捕集につい

ては、ピレスロイド系殺虫剤と異なり、

ネオニコチノイド系殺虫剤はサンプリン

グ中の酸化を受けにくいため、酸化防止

剤としてBHTを添加する必要はなかった。

フィプロニルの ADI 値が低いため、低濃

度まで測定可能な分析方法を構築する必

要があった。フィルターからの抽出溶媒

に水を含むため、抽出後の濃縮はできず、

LC/MS 分析用の試料液の濃度は低くなら

ざるを得なかったが、各化合物の LC/MS

における感度が良いため、十分な感度を

得ることができた。 

次年度においては、LC/MS 分析対象農

薬について、PUF フィルターを用いた試

料採取方法を構築し、これまでの方法と

比較検討を行う予定である。 

 

E. 結論 
室内空気中に存在する可能性のある準

揮発性有機化合物のうち、防蟻剤・殺虫

剤について、測定法を検討し、以下に示

す方法を構築した。 

初年度に構築した GC/MS による分析

法でマトリクス効果により正確な定量が

できない可能性のあった化合物について、

内部標準を同様にマトリクス効果を受け

るペルメトリン-d5 とすることにより、マ

トリクス効果を相殺し、正確な定量が可

能となった。 

LC/MS 分析対象のネオニコチノイド

系殺虫剤は、酸化防止剤（BHT）を添加

しないフィルター（石英フィルターと

ODS ディスクの積層）で捕集可能であり、

吸引空気量は 1440L（1L/分で 24 時間吸引）

とした。フィルターはアセトニトリルを

用いて超音波抽出し、次いで、20%アセト

ニトリル水溶液で抽出することにより、

対象化合物全てで良好な回収率が得られ

た。 
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表 1 測定対象とした殺虫剤 

 

 

※この他に、従来からの規制項目（フェノブカルブ、ダイアジノン、クロルピリホス）

についても検討  

イミダクロプリド アクリナトリン
クロチアニジン アレスリン
ジノテフラン トラロメトリン
ニテンピラム ビフェントリン
アセタミプリド フェノトリン
チアクロプリド ペルメトリン
チアメトキサム フタルスリン
フィプロニル エトフェンプロックス
クロルフェナピル シラフルオフェン
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アセナフテン-d10（内標） 11.6 162, 164

フェノブカルブ 13.42 121, 150

ダイアジノン 16.56 179, 137

クロルピリホス 19.64 197, 314

アレスリン 21.36 123, 136

クロルフェナピル 23.53 59, 247

ビフェントリン 26.94 181, 166

フタルスリン 27.08 164, 123

クリセン-d12（内標） 27.14 240, 236

フェノトリン 27.89 123, 183

アクリナトリン 28.8 181, 208

ペルメトリン-d5（内標） 30.09 188, 189

ペルメトリン 30.12 183, 184

エトフェンプロックス 31.86 163, 135

シラフルオフェン 32.07 179, 286

トラロメトリン 34.01 181, 253

保持時間
（分）

測定イオン
(m/z)

表２　GC/MS測定条件（モニターイオン）
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フィルター

抽出

濃縮

定容

GC/MS測定

アセトン

内標

1mL

石英フィルター、ODSフィルター（2枚）：BHT含浸
1L/min  24hr  (1440L)

超音波抽出（5分間×2回）

ペルメトリン-d5、アセナフテン-d10、
クリセン-d12

試料採取

図4 GC/MS分析対象化合物の前処理フロー
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図5 GC/MS分析対象化合物のクロマトグラム



 

 

ADI
(mg/kg weight/day)

指針値想定値
(ng/m3 )

1L/分　24hr吸引時
（1440L）の試験溶液濃度

（μg/L）

イミダクロプリド 0.057 3306 95.2

クロチアニジン 0.097 5626 162

ジノテフラン 0.22 12760 367

ニテンピラム 0.53 30740 885

アセタミプリド 0.071 4118 119

チアクロプリド 0.012 696 20.0

チアメトキサム 0.018 1044 30.1

エチプロール 0.005 290 8.35

フロニカミド 0.073 4234 122

フィプロニル 0.0002 11.6 0.334

ADI
(mg/kg weight/day)

指針値
(μg/m3 )

指針値/ADI

クロルピリホス 0.01 1 100
フェノブカルブ 0.012 33 2750
ダイアジノン 0.005 0.29 58

表4　想定した指針値と分析濃度
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化合物名
水-オクタノール分配係数

（logPow）

ジノテフラン -0.549

ニテンピラム -0.66

チアメトキサム -0.13

イミダクロプリド 0.57

アセタミプリド 0.80

チアクロプリド 1.26

フィプロニル 4.00

表5　各化合物の水-オクタノール分配係数



 

フィルター

抽出

抽出

定容

LC/MS測定

アセトニトリル

内標

50mL

石英フィルター、ODSフィルター
1L/min  24hr  (1440L)

超音波抽出（10分間）

イミダクロプリド-d4

試料採取

図7 LC/MS分析対象化合物の前処理フロー

20%アセトニトリル水溶液

超音波抽出（10分間×2回）
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A. 目的 

ヒトが一日の大部分を過ごす「室内」の空
気は化学物質の曝露媒体としても極めて重
要であり、慢性的な化学物質曝露の観点から
も室内空気質に注目が集まっている。さらに、
室内空気中の化学物質はシックハウス症候
群や喘息などの疾病の病因あるいは増悪因
子となることが知られており、健康影響の観
点から室内空気質には強い関心が寄せられ
ている。現在、室内空気汚染対策としてホル
ムアルデヒドやトルエン等 13 物質に室内濃
度指針値が、総揮発性有機化合物に暫定目標
値が定められている。室内環境がこれら化学
物質の指針値あるいは暫定目標値を満たし
ているかを厳密に評価するためには、標準化
された室内空気の測定法、すなわち採取方法
ならびにその分析方法によって得られた結

果に基づいて判断することが必要かつ不可
欠である。本研究では、室内濃度指針値の定
められている準揮発性有機化合物、すなわち
フタル酸ジ-n-ブチルおよびフタル酸ジ-2-エ
チルヘキシルを対象として、これまでに厚生
労働省のシックハウス (室内空気汚染) 問
題に関する検討会 (以下 シックハウス検討
会) の中間報告書の内容に基づいて測定方
法を整備/確立することを目的とし、本年度
は、最終年度に予定されている測定方法の妥
当性評価完了に向けて、評価手法の構築を行
った。 
 
B. 背景 
B-1. これまでの測定方法の概要 
 フタル酸ジ-n-ブチルおよびフタル酸ジ-2-
エチルヘキシルの採取方法と測定法に関し
ては、｢シックハウス（室内空気汚染）問題
に関する検討会中間報告書―第 6 回～第 7
回のまとめ（別添 2）（別添 3-4）｣平成 13
年 7月 5日 1）に暫定案として示されている。 

示された暫定案に概ね則り、厚生労働科学
研究費補助金 化学物質リスク研究事業｢室

研究要旨: シックハウス対策としてホルムアルデヒドやトルエン等 13 物質に室内濃度指針
値が、総揮発性有機化合物に暫定目標値が定められているが、室内環境がこれら化学物質の
指針値あるいは暫定目標値を満たしているかを厳密に評価するためには、標準化された室内
空気の測定法、すなわち採取方法ならびにその分析方法によって得られた測定結果に基づい
て判断することが必要である。本研究では、室内濃度指針値の定められている準揮発性有機
化合物、すなわちフタル酸ジ-n-ブチルおよびフタル酸ジ-2-エチルヘキシルをはじめ、現在そ
の代替可塑剤として実際に室内環境中からも検出されているフタル酸ジ-イソノニル、フタル
酸ジ-イソデシル等を含めた化学物質を測定対象として、これまでに厚生労働省のシックハウ
ス (室内空気汚染) 問題に関する検討会の中間報告書に基づいて測定方法を整備/確立するこ
とを目的とする。本年度は、最終年度に予定されている測定方法の妥当性評価完了に向けて、
評価手法の構築を行った。 



内環境における準揮発性有機化合物の多経
路曝露評価に関する研究｣（研究代表者 神
野透人）2）で平成 26 年度に実施した全国の 
50 家屋を対象にした実態調査結果では、室
内空気中の フタル酸ジ-n-ブチルの最高濃
度は 3.6 μg/m3、中央値は 0.65μg/m3、フ
タル酸ジ-2-エチルヘキシルの最高濃度は
1.3μg/m3、中央値は 0.6μg/m3であった 3）。
現在、室内濃度指針値として、フタル酸ジ-n-
ブチルは 220μg/m3、フタル酸ジ-2-エチル
ヘキシルについては 120μg/m3 に設定され
ているが、室内空気汚染状況としては最高濃
度でもフタル酸ジ-n-ブチルは室内濃度指針
値の 1/60、フタル酸ジ-2-エチルヘキシルに
ついては室内濃度指針値の 1/90 の濃度であ
り、室内空気からの曝露量は指針値と比べて
十分低いことが判明している。 

このように、かなり低いレベルの室内空気
中フタル酸ジ-n-ブチル、および、フタル酸
ジ-2-エチルヘキシルを検出し、精密な実態
調査をするためには、定量下限値を可能な限
り低く設定した測定条件を構築することが
必要となる。そのためには、使用する分析機
器の定量下限を低くできるよう条件を設定
すること、さらに、全作業工程におけるフタ
ル酸エステル類の汚染を厳密にコントロー
ルする必要がある。 

また、分析の工程以外で定量下限値を下げ
るためには、十分量の空気採取を行わなけれ
ばならず、空気吸引ポンプも大型で捕集時間
も十分量が必要となる。空気捕集装置が大掛
かりになればなるほど、空気採取場所への資
材の運搬には車輌あるいは宅配便の使用が
不可欠となる。 また、空気採取中に空気採
取装置から発生する音や振動が、居住者の生
活に支障をきたし、「通常の生活を営みなが
ら 24 時間空気採取する」ことが極めて難し
い。今後、詳細暴露評価を進めるためには、
多数の一般家庭居住者の協力が必要である
が、上記の事情から、調査協力者を募る際の
困難が予想される。 

室内空気中のフタル酸エステル類の濃度
を、現在の分析技術で可能な限り検出･定量
する厳密な実態調査の試験方法とは別に、室
内濃度指針値を満たしていることを判定す
るための試験法として、定量下限値を指針値
の 100 分の 1 あるいは 10 分の 1 程度に設定
する場合には、空気捕集量を減らすことがで
き、空気サンプリングで障壁となっているポ

ンプ稼働時の騒音･振動を低減できる。この
ような背景から、室内空気中フタル酸エステ
ル類の実態調査法として汎用性の高い測定
方法の確立が、今後の詳細曝露評価を進める
上で極めて重要である。 
 
B-2. シックハウス検討会における改訂室

内濃度指針値の提案について 
現在、室内濃度指針値として、フタル酸ジ

-n-ブチルは 220μg/m3（0.02 ppm）、フタル
酸ジ-2-エチルヘキシルについては 120μ
g/m3（7.6 ppb）に設定されているが、平成
28 年 10 月 26 に開催された第 20 回シック
ハウス（室内空気汚染）問題に関する検討会
において、これら 2 種フタル酸エステルにつ
いて指針値の見直しが提案された４，５）。 

その理由として、 
〇フタル酸ジ-n-ブチルについては、厚
生省が 2000 年に評価した経口曝露の
TDI：40～140μg/kg/day を根拠に、
吸入曝露への換算を行って設定され
た値 220μg/m3であるが、2014 年に
食品安全委員会が最新の TDI として 
5 μg/kg/day を設定した。 
〇フタル酸ジ-2-エチルヘキシルにつ
いては、IPCS（国際化学物質安全性
計画）が 1997 年に評価した経口曝露
の TDI：66 μg/kg/day を根拠に、吸
入曝露への換算を行って設定された
値：120μg/m3 であるが、2013 年に
食品安全委員会が最新の TDI として 
30 μg/kg/day を設定した。 

ことによる。 
 
体重を 50 kg、一日呼吸量を 20 m3/day と

して TDI から指針値（案）を導出した場合、 
〇フタル酸ジ-n-ブチル 
（TDI：5 μg/kg/day）  
5 μg × 50 kg / 20 m3  = 12.5 µg/m3 
 
〇フタル酸ジ-2-エチルヘキシル 
（TDI：30 μg/kg/day） 
30 μg × 50 kg / 20 m3  = 75 µg/m3 

 
また、体重を 50 kg、一日呼吸量を 15 m3/day 
とした場合は、 

〇フタル酸ジ-n-ブチル 
（TDI：5 μg/kg/day）  
5 μg × 50 kg / 20 m3  = 16.7 µg/m3 



 
〇フタル酸ジ-2-エチルヘキシル 
（TDI：30 μg/kg/day） 
30 μg × 50 kg / 15 m3  = 100 µg/m3 

 
と設定されることが予想される。そこで、測
定法としては指針値（案）の 1/10～1/100 の
濃度を検出できる試験法として、定量下限値
1 µg/m3で検出できる調査方法を構築するこ
ととした。 
 
C. 測定方法 
 測定方法の概要の詳細は、平成 26 年度分
担研究報告書６）に示す。 
今年度、前述の改訂指針値（案）の 1/10～
1/100 の濃度を検出できる試験法として、以
下に測定方法を提案する。 
 
C-1. 試薬 

平成 27 年度報告書参照。 
 

C-2. 器具および装置 
C-2-1. 共線付き遠沈管あるいはスクリュー
キャップバイアル： 

容量 10 mL 程度。捕集剤として用いる後
述の直径 47 mm の ODS フィルター1 枚と
アセトン 5 mL を入れて栓の出来るもの。 
 
C-2--2. マイクロシリンジ： 

平成 27 年度報告書参照。 
 
C-2-3. 試料採取装置： 

試料採取装置は、捕集部、マスフローコン
トローラ、ポンプ、ガスメータを連結したも
のからなる。 

試料採取装置に使用する器具等は、使用直
前にアセトンで 10 分間超音波洗浄を行い、
さらに清浄なアセトンですすいで風乾した
ものを使用し、フタル酸エステル類の汚染に
十分注意する。 

素手で器具に触れることにより、フタル酸
エステル類の汚染が引き起こされるため、採
取装置を取り扱う際は、フタル酸エステル類
を素材に含まない手袋を着用する。 

試料採取に当たって装置を組み立てた後、
漏れのないことを確認する。 

 
C-2-3-1. 捕集部： 

空気の採取には、四フッ化エチレン樹脂製

のろ紙フォルダーを用いる。フィルター装着
前にアセトンで洗浄し、風乾後、ガス状物質
捕集用として直径 47 mm、円形の ODS フィ
ルターをセットする。なお、フタル酸エステ
ル類による汚染を低減する目的で、ODS フ
ィルターはアセトン（20 mL/Filter、5 回）
で浸漬洗浄し、風乾したものを使用する。 

平成 27 年度の報告書においては、これま
での実施方法として、前段に粒子状物質捕集
用として直径 47 mm、厚さ 0.25 mm の円形
の石英繊維製のフィルターを装着すること
としていたが、ODS フィルターのみを捕集
剤として使用した場合でも、同等の捕集効率
が得られることが判明した(齋藤らの報告）
7,8)ので、試験法としては、石英繊維製のフィ
ルターの使用を必須としない。ただし、ガス
状あるいは粒子状で存在するフタル酸エス
テル類を存在形態別に測定する必要がある
場合は、ODS フィルター前段に粒子状物質
捕集用として直径 47 mm、厚さ 0.25 mm の
円形の石英繊維製のフィルターを装着する。
石英繊維製のフィルターは、フタル酸エステ
ル類による汚染を低減する目的で、400℃で
3 時間加熱処理する。 

なお、スチレンビニルベンゼンポリマー
400 mg を内径 15 mm、長さ 20 mm のガラ
スカートリッジに充填し、その上部にガラス
繊維フィルターを配置し、O-リングで固定し
た構造の捕集部材が市販されている。この捕
集剤については、洗浄済みの状態で市販され
ているためアセトン等による洗浄の工程を
経ることなく、開封後、手指からの汚染のな
いようにフォルダーに装着してそのまま空
気捕集が出来る 7,8)。 
 
C-2-3-2. マスフローコントローラ： 

平成 27 年度報告書参照。 
 
C-2-3-3. ポンプ： 

平成 27 年度報告書参照。 
 
C-2-3-4. ガスメータ： 

平成 27 年度報告書参照。 
 

C-3. 試料採取 
空気試料の採取は、室内では居間と寝室の

2 カ所、ならびに外気 1 カ所についてそれぞ
れ 2 回ずつ採取する。試料採取に際しては、
トラベルブランクとして捕集装置を密封し



たままの状態で試料採取と同様に持ち運ぶ。 
 
C-3-1. 新築住宅における試料の採取： 

シックハウス（室内空気汚染）問題に関す
る検討会中間報告書―第6回～第7回のまと
め（別添 3-4）では、新築住宅における試料
の採法方法として、 

｢試料採取装置を用いて 5～10 L/min 程度
の流量で概ね 30 分間採取する。捕集部はア
ルミ箔等で遮光し、試料採取後、保守部は密
封し、活性炭入り保存缶に入れて分析時まで
保存する。｣と記載されている。 

しかし、10 L/min で 30 分間採取しても、
捕集空気全量は 300L にしか満たないため、
測定試料のほとんどが定量限界以下すなわ
ち｢検出せず｣の結果となるおそれが高い。そ
こで、後述の居住住宅における捕集空気量と
ほぼ同程度、すなわち４ｍ３の空気を採取す
る捕集条件として、 

｢試料採取装置を用いて 10 L/min 程度
の流量で概ね 100 分間採取する。｣との内容
を改定案として提案する。 
 
C-3-2. 居住住宅における試料の採取： 

シックハウス（室内空気汚染）問題に関す
る検討会中間報告書―第6回～第7回のまと
め（別添 3-4）では、居住住宅における試料
の採取方法として、 

｢試料採取装置を用いて 1～10 L/min 程度
の流量で 24 時間採取する。捕集部はアルミ
箔等で遮光し、試料採取後、保守部は密封し、
活性炭入り保存缶に入れて分析時まで保存
する。｣と記載されている。 

本研究の最重要課題は、詳細曝露評価を実
施するにあたり実現可能な空気採取法の確
立であり、前述の通り、10 L/min 程度の流
量で空気採取可能なポンプの運搬について
は、調査実施者の負担が大きく、また、居室
での 24 時間採取は、ポンプから発生する音
や振動のために調査協力者の負担が大きい。
そこで、現在汎用されるGC/MSの分析感度、
ならびに、現在検討中である指針値の改定案
（フタル酸ジ-n-ブチル：12.5 µg/m3～16.7 
µg/m3、フタル酸ジ-2-エチルヘキシル：75 
µg/m3 ～100 µg/m3）を勘案し、改訂指針値
案の 1/10 を定量下限値と設定した場合に、
捕集空気量が約４ｍ３程度であれば、統計解
析に耐えられる調査結果が得られると判断
した。 

そこで、今後、詳細曝露評価を実施にあた
り｢３ L/min の流量で 24 時間採取する。｣ 
との内容を、空気捕集条件として提案する。 
 
C-4. トラベルブランク： 

平成 27 年度報告書参照。 
 
C-5. 二重測定用捕集部： 

平成 27 年度報告書参照。 
 
C-6. 試験液の調製 
C-6-1. 試料空気試験液の調製： 
 平成 27 年度本研究班の報告書では、試料
空気試験液の調製方法として、以下の内容を
暫定案として提示した。 

｢空気採取後のフィルターは、ピンセット
で筒状に丸めて 2 枚を同一の遠沈管に入れ、
アセトン10 mLを加えて10分間超音波抽出
する。ガス状あるいは粒子状で存在するフタ
ル酸エステル類を存在形態別に測定する必
要がある場合は、石英繊維製のフィルターと
ODS フィルターはそれぞれを別の遠心管に
入れて抽出を行う。 

抽出液は遠心分離（2,500 回転、10 分）後、
上清 5 mL を濃縮管にとり、内標準液を加え
て高純度窒素ガスを穏やかに吹き付けるこ
とにより 10 倍濃縮して GC/MS による分析
試料とする。空試験については未使用のフィ
ルターを用いて同様の操作を行う。｣ 

上記暫定案では、フィルター抽出液の 10
倍濃縮液を分析試料とすることとした。しか
し、フタル酸エステル類の分析に関しては、
捕集部材の調製、抽出、分析過程での全ての
工程におけるフタル酸エステル類の汚染が、
分析結果に重大な支障をおよぼすことが指
摘されていることから、｢高純度窒素ガス吹
き付けによる 10 倍濃縮｣の工程を必須項目
から割愛し、以下の内容の改定案を提案する。 
【改定案】 

空気採取後のフィルターは、ピンセットで
筒状に丸めて１枚を遠沈管に入れ、アセトン
５ mL を加えて 10 分間超音波抽出する。ガ
ス状あるいは粒子状で存在するフタル酸エ
ステル類を存在形態別に測定する必要があ
る場合は、石英繊維製のフィルターと ODS
フィルターはそれぞれを別の遠心管に入れ
て抽出を行う。 

超音波処理後静置し、その上清を GC/MS
による分析試料とする。この場合、内標準液



はアセトン５ mL 添加後に加える。 
試料を濃縮して測定する場合、抽出液は遠

心分離（2,500 回転、10 分）後、上清 5 mL
を濃縮管にとり、内標準液を加えて高純度窒
素ガスを穏やかに吹き付けることにより 10
倍濃縮して GC/MS による分析試料とする。
空試験については未使用のフィルターを用
いて同様の操作を行う。 
 
C-6-2. 操作ブランク試験液の調製： 

平成 27 年度報告書参照。 
 
C-6-3. トラベルブランク試験液の調製： 

平成 27 年度報告書参照。 
 
C-6-4. 二重測定用試験液の調製： 

平成 27 年度報告書参照。 
 
C-7. GC/MS による分析及び解析 

本研究班研究分担者 斎藤育江先生が確
立した方法による（平成 27 年度報告書）。 
 
C-8. 検出下限値及び定量下限値の求め方 

平成 27 年度報告書参照。 
目標定量下限値は指針値の 1/10 とする。 
 
C-9. 濃度の算出 

平成 27 年度報告書参照。 
 
C-10. フタル酸エステル類の測定に係る注

意事項 
平成 27 年度報告書参照。 

 
D. 測定法妥当性評価手法の構築 

次年度、妥当性評価を完了することを目的
として、その評価手法の構築を行った。 

すなわち、次年度、複数の分析機関に、妥
当性評価を目的とした協力を依頼すること
とするが、その内容としては、 

① 対象とするフタル酸エステル類の汚染
の極めて低い捕集部材を調製すること
が可能か。 

② 対象とするフタル酸エステル類を正確
に分析できるか。 

の検証が重要な課題となる。 
 
そこで、本年度は次年度の協力機関への

依頼に先立ち、既知量のフタル酸ジ-n-ブ
チルおよびフタル酸ジ-2-エチルヘキシル

を添加した捕集部材、ならびにトラベルブ
ランクとしてクリーンアップした捕集部
材について抽出・分析を実施し、回収率、
測定値のばらつきについて検証した。なお、
実際の実態調査を想定して、｢クリーンア
ップした捕集部材を宅配便で移送｣する工
程を加えた。 

 
D-1. 実験方法 
D-1-1. トラベルブランクならびにフタル酸

添加捕集剤の調製 
 使用する器具、フィルターフォルダー等は、
使用直前にアセトンで 10 分間超音波洗浄を
行い、さらに清浄なアセトンですすいで風乾
した（図 1）。直径 47 mm の ODS フィルタ
ー（Empore Disk C18 Fast flow, 3M 製）は
1枚につき20ｍLのアセトンで5回浸漬洗浄
し 5 分間風乾した（図 2）。洗浄したフィル
ターを同じくアセトン洗浄したフィルター
フォルダー（EMO-47、GL サイエンス社製）
に装着し、アルミホイルで包み、トラベルブ
ランクとした。 

室内空中の濃度を 1μg/m3 と仮定し、
3L/min で 24 時間空気を捕集した場合、フ
ィルターには各フタル酸エステルが約 4μg
捕集されることになる。そこで、アセトン洗
浄した ODS フィルターを、アセトン洗浄済
みのビーカーに載せ、ODS フィルター一枚
あたりのフタル酸エステル類の添加量が
4μg となるようにフタル酸ジ-n-ブチル、お
よびフタル酸ジ-2-エチルヘキシルをそれぞ
れ400μg/mLの濃度で含むアセトン溶液10
μL をマイクロシリンジでフィルター上５
箇所に滴下し、アセトン洗浄済みのフィルタ
ーフォルダーに装着して、アルミホイルで包
んで検体とした。 
 フタル酸の汚染を低減した捕集部材とし
て AERO カートリッジ（AERO Cartridge 
SDB-400HF, GLサイエンス製）を購入した。
これは、アルミホイルで包まれた状態で納品
されるが、そのアルミホイルを剥がし取り除
き、新たにアルミホイルで覆い包みトラベル
ブランクとした。また、アルミホイルを剥が
し取り除いた AERO カートリッジの前段の
ろ紙上に、フタル酸エステル類の添加量がそ
れぞれ４μg となるようにフタル酸ジ-n-ブチ
ル、およびフタル酸ジ-2-エチルヘキシルを
それぞれ４00μg/mLの濃度で含むアセトン
溶液 10μL をマイクロシリンジで５箇所に



滴下し、アルミホイルで覆い包んだ。それと
は別に、アルミホイルを剥がし取り除いた
AEROカートリッジのSDB部分にフタル酸
エステル類の添加量がそれぞれ４μg となる
ようにフタル酸ジ-n-ブチル、およびフタル
酸ジ-2-エチルヘキシルをそれぞれ４00μ
g/mLの濃度で含むアセトン溶液10μLをマ
イクロシリンジで SDB 部分に注入したのち、
アルミホイルで覆い包んで検体とした。 
 これらの捕集剤を宅配便で移送し、一週間
以内に抽出操作を行った。 
 
 
 
D-1-2. 捕集剤からの抽出 
 フォルダーに装着されたフィルターをピ
ンセットを用いてアセトン洗浄済みの共栓
付き試験管の底部に回収した。AERO カー
トリッジについては、固定のための O-リン
グをアセトン洗浄した治具を用いて外し、ろ
紙と SDB を共栓付き試験管に回収した。ア
セトン 5mL を添加し、共栓をしてさらに超
音波処理中に共栓が浮かないようアルミホ
イルで共栓の上部を覆い被せた。10 分間超
音波処理した後に軽く攪拌し、静置したのち
に、上清を GC/MS 分析試料とした。 
 
D-1-3. GC/MS による分析 
 ガスクロマトグラフ/タンデム質量分析計
（Shimadzu GCMA-TQ8030）により、各試
料を定量分析し、添加量の回収率、ならびに
測定値のばらつきを評価した。 
 
分析条件を以下に示す。 
【GC/MS 分析条件】 
カラム：Rtx-5MS 

30 m x 0.25 mm, 膜厚 0.25 μm 
キャリアガス：He, 線速度 40 cm/sec 
注入口温度：280℃ 
カラム温度：50℃ (1 min) – 50℃/min 

-200℃ – 5℃/min – 300℃ 
インターフェース温度：250℃ 
イオン源温度：200℃ 
測定モード：Q3 SIM 
 

モニターイオン： 
Dibutyl Phthalate:  

定量イオン：m/z 149,  
確認イオン：m/z 223 

Bis (2-Ethylhexyl) Phthalate:  
定量イオン：m/z 149,  
確認イオン：m/z 279 

 
D-２. 捕集ポンプの検証 
 市販の吸引ポンプについて、今回提案する
下記の２種捕集剤を用いて負荷試験を実施
した。 
【捕集剤】 
Ⅰ. 前段；直径 47 mm の ODS フィルター

（Empore Disk C18 Fast flow, 3M 製）
後段；直径 47 mm 石英繊維製フィルタ
ー（2500QAT-UP, 東京ダイレック製） 

Ⅱ. AERO LE Cartridge SDB400HF SDB 
400mg 充填 

 
D-２-1. 捕集剤負荷試験 
 MP-Σ300N II および MP-Σ５00N II（い
ずれも柴田科学株式会社製）をもちいて、
MP-Σ300N II については 1.0 L/min ～3.0 
L/min 、MP-Σ500N II については 1.0 
L/min ～5.0 L/min の範囲で捕集剤負荷試
験を実施した。 
 
D-２-2. 連続稼働試験 
 MP-Σ５00N II（柴田科学株式会社製）を
もちいて、二種の捕集剤をそれぞれ接続して
4.0 L/min の流量で、AC 稼働で連続稼働試
験を実施した。 
 
D-２-3.バッテリー試験 
 二種の捕集剤をそれぞれ MP-Σ５00N II
（柴田科学株式会社製）に接続して、附属の
リチウムイオン二次電池 バッテリー
LI-10N 型をもちいて連続稼働試験を実施し
た。 
 
E-1. 実験結果と考察 
E-1-1. トラベルブランク試験 
 トラベルブランクとして回収した 47 mm 
ODSフィルターまたはSDB Cartridgeから
回収したろ紙と SDB のアセトン抽出液をフ
タル酸エステルの 0.1 μg/mLアセトン溶液
と比較した。GC/MS クロマトグラムを図３
に示す。フタル酸ジ-n-ブチル、フタル酸ジ-2-
エチルヘキシルいずれについても、定量の妨
害となるピークは検出されなかった（図 3）。
この結果から、今回提案する器具、フィルタ
ー等の洗浄方法によってフタル酸エステル



の汚染が極めて低レベルに抑えられること、
また捕集剤の宅配便移送によるフタル酸エ
ステルの汚染は回避できる可能性が高いこ
とが明らかになった。 

フタル酸エステルの 0.1 μg/mLアセトン
溶液は、本研究で提案する方法で空気を捕集
し（捕集量 4 m3）、捕集剤をアセトン 5mL
で抽出して分析する条件では、捕集空気 1 
m3 あたり、各フタル酸エステル約 0.1 μg
すなわち約 0.1 μg /m3空気に相当する。 

 
0.1 μg/mL × 5 mL 

＝ 0.12 μg/m3 
4 m3 

 
図 3 に示すトラベルブランクのマスクロ

マトグラムは 0.12 μg/m3 よりはるかに低
い。平成 26 年度に実施した全国の 50 家屋
を対象にした実態調査結果では、室内空気中
の フタル酸ジ-n-ブチルおよびフタル酸ジ
-2-エチルヘキシルの中央値はいずれも約
0.6μg/m3であった 3）ことから、本試験法に
則って測定器具や、捕集剤の洗浄、抽出過程
までをフタル酸エステルの汚染なく実施す
ることによって、定量下限値をより低く設定
することが可能となり、詳細曝露評価結果と
して有用な情報が得られることが期待でき
る。 

次年度予定している妥当性評価手順とし
て、各調査協力機関には、捕集に要する器具
ならびに捕集剤一式の洗浄、捕集部分の組み
立て、その後にフィルター等捕集剤を回収し
てアセトン抽出によって得られた試験溶液
を各機関での分析を依頼し、ブランク値がど
の程度低減できるかについて評価すること
とする。 
 
E-1-2.  試料添加回収試験 

GC/MS クロマトグラムを図４に示す。 
また、添加回収率を表１に示す。 

フタル酸ジ-n-ブチル、フタル酸ジ-2-エチ
ルヘキシルいずれも、本研究で検証に用いた
2 種捕集剤間で顕著な差は認められず添加
した量の 97%以上が回収され、その 5 回の
ばらつきも 5%以下であった。直径 47 mm
の ODS フィルターを本報告書で示す洗浄法
でクリーンアップした場合でも、市販の
SDB カートリッジを使用した場合でも、い
ずれも良好に添加した検討対象物質を回収
できること、また、そのばらつきが低いこと

が明らかになった。この結果から、本報告書
に示す捕集剤の洗浄方法ならびに抽出法が
適切であること、また、市販のクリーンアッ
プ済み捕集剤が適用できることが明らかに
なった。 

次年度予定している妥当性評価手順とし
て、各調査協力機関には、それぞれ４μg の
フタル酸ジ-n-ブチル、およびフタル酸ジ-2-
エチルヘキシルを負荷（空気中濃度各 1 μ
g/m3相当）した複数個の捕集剤を送付して、
回収率およびそのばらつきを評価すること
とする。 

 
 

E-1-3. 捕集ポンプ検証試験 
E-1-3-1. 捕集剤負荷試験 

MP-Σ300N II および MP-Σ５00N II を
もちいて、MP-Σ300N II については 1.0 
L/min ～3.0 L/min 、MP-Σ500N II につ
いては 1.0 L/min ～5.0 L/minの範囲で捕集
剤負荷試験を AC 駆動条件で実施した結果、
いずれの流量においても各ポンプの定流量
使用範囲内となった。今回使用したポンプの
重量は約650g、外寸145mm(W)×67mm (D)
×95mm(H)であり、H26 年全国実態調査で
使用したポンプの重量約 7.1 kg の 1/10 とコ
ンパクトであり可搬型であるため、調査者な
らびに協力者の負担がかなり軽減できる。 

 
E-1-3-2. 連続稼働試験 

MP-Σ５00N II に二種の捕集剤をそれぞ
れ接続して 4.0 L/min の流量で、AC 稼働で
連続稼働試験を実施した結果、定流量使用範
囲の負荷を超えることなく、48 時間以上の
駆動が可能であった。 
 
E-1-3-3. バッテリー試験 

二種の捕集剤をそれぞれ MP-Σ５00N II
に接続して、附属のリチウムイオン二次電池 
バッテリーLI-10N 型をもちいて連続稼働試
験を実施した結果 3.5 L/min まで 24 時間以
上の駆動が可能であった。この結果から、
AC 電源がとりにくい屋外での 24 時間の空
気捕集が可能であることが明らかになった。 

 
 以上捕集ポンプの検証試験結果から、本報
告書で提案する捕集条件、すなわち直径 47 
mmのODSフィルターあるいは市販のSDB
カートリッジを捕集剤として用い3L/minの



流量で少なくとも 24 時間駆動可能な電源が
とれない屋外でも適用できる可搬型空気捕
集ポンプが調達可能であることが明らかと
なった。 
 
F. まとめ 

フタル酸ジ-n-ブチル、フタル酸ジ-2-
エチルヘキシルに関する詳細曝露評価を
可能にする調査者にも協力者にも負担の
少ない試験方法を構築できた。 
本年度提案する試験方法について、来

年度複数の調査機関の協力を得て妥当性
評価を実施する。 
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図 1 使用器具のアセトン洗浄 

 

 

  

  

図２ 空気捕集剤（Empore Disk C18 Fast flow）のアセトン洗浄・風乾 

  



 

 

  

Empore Disk 

  

SDB Cartridge 

図 3-1 空気捕集剤のブランク試験結果 ― フタル酸ジ-n-ブチル（DBP） 
 

トラベルブランクとして回収した捕集剤のアセトン抽出液、ならびにフタル酸ジ-n-ブチ
ル（DBP）0.1 μg/mL アセトン溶液の GC/MS クロマトグラム。 

 

 

  



 

 

 

 

 

Empore Disk 

  

SDB Cartridge 

図 3-2 空気捕集剤のブランク試験結果 ― フタル酸ジ-2-エチルヘキシル（DEHP） 

トラベルブランクとして回収した捕集剤のアセトン抽出液、ならびにフタル酸ジ-2-エチ
ルヘキシル（DEHP）0.1 μg/mL アセトン溶液の GC/MS クロマトグラム。 

 

 

 

 



 

 

 

  

  

  

  

図 4 フタル酸エステルの空気捕集剤から添加回収試験結果 

フタル酸ジ-n-ブチル（DBP）、フタル酸ジ-2-エチルヘキシル（DEHP）を各 4 μg添加し
て、回収した捕集剤のアセトン抽出液の GC/MS クロマトグラム。本研究で提案する空気捕
集ならびに抽出条件で試験した場合、各フタル酸エステル約 1 μg/m3空気に相当。 

 

  



 

 

 
 
 

表 1 捕集部材に添加したフタル酸エステル類の回収率とそのばらつき 



 



厚生労働行政推進調査事業費補助金（化学物質リスク研究事業） 

分担研究報告書 

 

室内濃度指針値見直しスキーム・曝露情報の収集に資する 

室内気中化学物質測定方法の開発 

 

室内空気中化学物質試験法の国際ハーモナイゼーション 

 

研究分担者  田辺 新一  早稲田大学創造理工学部建築学科 教授 

研究協力者  金 炫兌   山口大学感性デザイン工学科 助教 

 

厚生労働省のシックハウス（室内空気汚染）問題検討会により室内濃度指針値の見

直し作業が継続的に進められている。しかし、室内空気中の汚染化学物質の測定方

法が必ずしも国際基準に適合している訳ではなく、測定方法の開発及び妥当性評価

が必要とされている。そのため、2011 年 7 月、財団法人建材試験センター内に日本

標準規格（JIS）改正委員会が組織され、JIS と関連 ISO 規格との整合性を図り、かつ

JIS Z 8301（規格票の様式及び作成方法）に対応した JIS 原案を作成している。 

一方、室内における殺虫剤、難燃剤、可塑剤などは、ISO では基準化が進められて

いるが、国内でも新たな汚染物質として注目されており、この汚染物質の測定方法

や分析方法の JIS 原案作成が求められている。本分担研究は、室内空気質と関連する

国際規格（IS）と対応 JIS との関連性を調査することや、ISO/TC146/SC6「室内空気

質」の動向などの情報を収集し、この研究グループに最新の情報を提供することと

した。IS 規格と ISO/DIS・AWI の中で殺虫剤、難燃剤、可塑剤などの SVOC 物質の

測定・分析方法と関連する規格は、ISO 16000-13 (Filter sampling)、ISO 16000-31 

(Phosphoric acid esters)、 ISO 16000-33 (GC/MS)、 ISO 16000-35 (Brominated 

substances)であるが、ISO16000-31 は、2016 年度 ISO/TC146/SC6 の WG で議論を行

い、新業務提案(NWIP)として改定作業が開始されることとなった。また、ISO/DIS 

16000-33(Determination of phthalates with GC/MS)は、2017 年 5 月から IS 規格として定

められるようになった。 

 

 

  

A．研究目的 

現在、厚生労働省のシックハウス(室内

空気汚染)問題検討会(以下 シックハウス

検討会)において室内濃度指針値の見直し

作業が進められている。しかし、室内空

気中の揮発性有機化合物(Volatile Organic 

Compound、VOC)や準揮発性有機化合物

(Semi-Volatile Organic Compound、 SVOC)



の測定方法が必ずしも統一されていると

いえない状況である。シックハウス検討

会において室内濃度指針値を策定する際

に課題となるおそれが顕在化されており、

室内における揮発性有機化合物(VOC：

50℃～ 250℃ )と準揮発性有機化合物

(SVOC：250℃～400℃)に関する測定方法

の開発及び妥当性評価が必要とされる。 

そこで、本研究はISO をはじめとする

諸外国の空気試験法に関する情報を収集

することで、測定方法の開発及び日本標

準規格(JIS)などの整備に必要な情報を提

供することを目的とした。 

 

B. 研究方法 

2016年度のISO/TC146/SC6の事務局報

告書を参考にし、現在規格されているIS

規格やISO/DIS(国際規格案)とAWI(作業

草案)など、室内空気質関連の規格・規格

案について情報提供する。また、ISO/TC 

146/SC 6 「Indoor air」の更新規格などを

把握した。更に、ISOの国際会議に参加し

た状況を本研究グループに提供し、今後

の方針や、規格の進行状況をまとめた。 

 

C. 結果 

1)ISO/TC146/SC6「Indoor air」  

ISO-16000 の専門委員会(TC)146(大気

質)の中、分科委員会(SC)6 が室内空気質

と し て 構 成 さ れ て い る 。 表 1 に

TC146/SC1~6 を、表 2 に 2016 年度

ISO/TC146/SC6 のメンバーを示す。 

室内空気質関連の IS 規格は、TC(専門

委員会)146 の SC(分科委員会)6 に設置さ

れている。また SC6 のメンバーは、

P-members(23), O-members(9), Internal 

liaisons(8), External liaisons(3)に構成され

ている。 

2)2016 年度 ISO/TC146/SC6 の WG 

 表 3 に 2016 年度  ISO/TC146/SC6 

Working Groups を示す。2016 年度現在、

13 カ所の Working Groups が構成されてい

る。その中、WG16(Test methods for VOC 

detectors), WG18(Flame retardants), 

WG20(Phthalates), WG22(Brominated flame 

retardants)はこの研究グループとの関連性

が高い。 

田辺新一(早稲田大学)は ISO/TC146/SC6

の議長として、バーモント州バーリント

ン（アメリカ合衆国）で開催された SC6

の Working groups に参加し、研究グルー

プと関連がある Working Groups の会議内

容などを収集した。その内容を本研究グ

ループの目的に合うように情報提供を行

った。 

WG16(Test methods for VOC detectors：

VOC 検知器の評価法)の会議では、VOC 

detectorに関する ISOはすでに規格化作業を

完了し、すでに正式な ISO となっているた

め、Working Group16 の廃止を提案している。 

WG18(Flame retardants：難燃剤)の場合は、7

カ国より 11 名が参加している。この

Working Group のコンビーナはドイツの

Michael Wensing 博士である。 ISO/AWI 

16000-38 (Determination of amines in indoor 

and test chamber air –Active sampling on 

samplers containing phosphoric acid 

impregnated filters-) な ら び に 39 

(Determination of amines in indoor and test 

chamber air –Analysis of amines by means of 

high-performance liquid chromatography 

(HPLC) coupled with tandem mass 



spectrometry(MS/MS)に関して審議を行った。

また、 改定時期にある ISO 16000-31 

(Measurement of flame retardants and 

plasticcizers based on organophosphorus 

compounds –Phosphoric acid ester-)に関して

議論を行い、新業務提案(NWIP)として改定

作業を開始することとなった。また、ドイ

ツとオランダにて検証用データの追加など

を検討し、規格を修正した上で委員会原案

(CD)とする予定である。 

「Settled house dust」に関してもこの

Working Group 内で議論を行い、ハウスダス

ト分析法は重要な課題であるため，NWIP

として規格化の必要がある旨を SC6 に提案

することになっている。ただし、ドイツと

アメリカでは、ダスト齢、サンプリングや

振るいなどにより、測定値が異なることが

指摘されており、規準化するためには問題

点がある点も指摘されている。 

 

3)現在 SC6 の中で審査中の ISO/DIS・AWI

及び IS 規格 

表 4 に現在 SC6 の中で審査中の

ISO/DIS・AWI を、表 5、6 に現在 SC6 に

定められた IS 規格(その 1)と(その 2)を示

す 。 2013 年 度 5 月 に 申 請 さ れ た

ISO/DIS16000-33  (Determination of 

phthalates with GC/MS)が 2017 年 5 月に IS

規格として定められる。また、自動車関

連 の SVOC 測 定 方 法 と し て 、

ISO/DIS12219-6 が 2016 年 10 月から IS 規

格として定められた。 

 

4)IS 規格の改正情報 

2016 年度 IS 規格の改正情報として、ISO 

16000-3(2011): Determination of 

formaldehyde and other carbonyl compounds 

in indoor air and test chamber air – Active 

sampling method－、 ISO 16000-4(2011): 

Determination of formaldehyde - Diffusive 

sampling method と ISO 16000-6(2011): 

Determination of volatile organic compounds 

in indoor and chamber air by active sampling 

on TENAX TA sorbent, thermal desorption 

and gas chromatography using MS or 

MS-FID の場合は、2017 年度 4 月まで改

正予定である。また、ISO 16000-7(2007): 

Sampling strategy for determination of 

airborne asbestos fibre concentrations、ISO 

16000-12(2008): Sampling strategy for 

polychlorinated biphenyls (PCBs), 

polychlorinated dibenzo-p-dioxins (PCDDs), 

polychlorinated dibenzofurans (PCDFs) and 

polycyclic aromatic hydrocarbons (PAHs)、

16000-18(2011): Detection and enumeration 

of moulds – Sampling by impaction 、

16000-25(2011): Determination of the 

emission of semi-volatile organic compounds 

for building products – Micro chamber 

method－の場合は 2016 年度 11 月まで改

正作業が終了されている。 

 

D. 考察 

 室内空気質測定方法と関連する IS 規格

と JIS 対応を表 7 に示す。室内空気のサン

プリング方法通則をはじめ、サンプリン

グ方法などが IS に対応されている。IS 規

格の中には、日本から提案された ISO 

16000-25:Determination of the emission of 

semi-volatile organic compounds for building 

products – Micro chamber method－もある

が、可塑剤、難燃材などの分析方法は JIS



で対応されていない。 

特に、この研究グループでは室内空気

中殺虫剤やフタル酸エステル類など、新

たな汚染物質に関する測定方法の JIS 原

案を作成するため、IS との整合性を図り、

室内空気中 SVOC などの測定方法の開発

を目指している。 

そのため、室内空気中殺虫剤や SVOC

濃度測定方法と関連する IS 規格、または

ISO/DIS、AWI などの規格情報を提供する

必要がある。 

 IS の中で、殺虫剤、難燃剤、可塑剤な

どと関連する測定・分析方法は、ISO 

16000-13 (Filter sampling)、ISO 16000-31 

(Phosphoric acid esters)、ISO 16000-33 

(GC/MS) 、 ISO 16000-35 (Brominated 

substances)であり、ここで、ISO-16000-13、

31 は 規 格 に な っ て い る が 、 ISO 

16000-31(Measurement of flame retardants and 

plasticcizers based on organophosphorus 

compounds –Phosphoric acid ester-)に関して

は、IS 規格の新業務提案(NWIP)として改定

作業を開始することとなっている。 

また、2013 年度 5 月に申請された

ISO/DIS16000-33  (Determination of 

phthalates with GC/MS)が 2017 年 5 月に IS

規格として定められる。 

 

E. 結論 

厚生労働省のシックハウス問題検討会

が継続的に開催され、室内濃度指針値の

見直し作業が進められている。 

しかし、室内空気中の揮発性有機化合

物(Volatile Organic Compound: VOC)や

準 揮 発 性 有 機 化 合 物 (Semi-Volatile 

Organic Compound: SVOC)の測定方法が

必ずしも十分に統一されておらず、室内

濃度指針値を策定するため、新たな室内

汚染物質の測定方法の開発及び妥当性評

価が必要とされる。そこで、本研究は国

際規格をはじめとする諸外国の空気試験

法に関する情報を収集し、ISに対応する

JISなどを研究グループに提供した。また、

最近注目されている殺虫剤、難燃剤、可

塑剤のようなSVOCに関する室内空気中

測定・分析方法の開発が求められている

ため、関連するIS規格とJIS対応に関する

調査を行った。更に、ISO/TC146/SC6の

Working Groupsの国際会議や、2016年度の

ISO/TC146/SC6の報告書から、この研究グ

ループが必要とする関連規格の情報など

を提供した。 
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表 1 ISO-16000/TC146 の分類 

ISO-16000 TC146:大気の質、事務局(DIN:Deutsches Institut fur Normung) 

SC1 
Stationary source emission(固定発生源大気の測定) 

事務局(NEN:Netherlands Standardization Institute) 

SC2 
Workplace atmospheres(作業環境大気の測定) 

事務局(ANSI:American National Standards Institute) 

SC3 
Ambient atmospheres(環境大気の測定 

事務局(ANSI) 

SC4 
General aspects (環境大気の一般事項) 

事務局(DIN) 

SC5 
Meteorology(気象) 

事務局(DIN) 

SC6 
Indoor Air(室内空気) 

事務局(DIN) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

 

表 2 2016 年度 ISO-16000/TC146 のメンバー 

P-Members 

(23)  

Australia (SA) 
Austria (ASI) 
Belgium (NBN) 
Canada (SCC) 
Denmark (DS) 
Finland (SFS) 
France (AFNOR) 
Germany (DIN) 
India (BIS) 
Italy (UNI) 
Japan (JISC) 
Korea, Republic of (KATS) 
Malaysia (DSM) 
Netherlands (NEN) 
Norway (SN) 
Poland (PKN) 
Russian Federation (GOST R) 
Spain (AENOR) 
Sweden (SIS) 
Switzerland (SNV) 
United Arab Emirates (ESMA) 

O-Members 

(9) 

Czech Republic (UNMZ) 
Denmark (DS) 
Morocco (IMANOR) 
Romania (ASRO) 
Slovakia (SOSMT) 
Sri Lanka (SLSI) 
Thailand (TISI) 
Turkey (TSE) 

Internal Liaisons 

(8) 

ISO/TC 22 (Road vehicles) 
ISO/TC 24/SC 4 (Particle characterization) 
ISO/TC 35 (Paints and varnishes) 
ISO/TC 158 (Analysis of gases) 
ISO/TC 205 (Building environment design) 
ISO/TC 207/SC 1 (Environmental management systems) 
ISO/TC 219 (Floor coverings) 
ISO/PC 302 (Guidelines for auditing management systems) 
ISO/TC 22 (Road vehicles) 
ISO/TC 24/SC 4 (Particle characterization) 

External liaisons 

(3) 

CEN/TC 264 (Air quality) 
CEN/TC 351 (Construction products) 
CEN/TC 421 (Emission safety of combustible air fresheners) 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

表 3 2016 年度 ISO/TC146/SC6 Working Groups 

WG 3 VOCs 

WG 4 Asbestos/Mineral fibres 

WG 10 Fungi 

WG 11 Performance tests for sorption 

JWG 13 Determination of volatile organic compounds in car interiors 

WG 16 Test methods for VOC detectors 

WG 17 Sensory testing of indoor air 

WG 18 Flame retardants 

WG 20 Phthalates 

WG 21 Strategies for the measurement of airborne particles 

WG 22 Brominated flame retardants 

WG 23 Amines 

WG 24 IAQ Management System 



 

 

 

 

表4 現在SC6の中で審査中のISO/DIS・AWI 

Reference Title Registration 
date 

Current stage 
code Comments 

ISO/DIS 12219-6 

Interior air of road vehicles – Part 6: 
Method for the determination of the 
emissions of semi-volatile organic 
compounds from vehicle interior parts and 
materials – Small chamber method 

2012-10-11 40.60 
publication 
due 
2016-10 

ISO/DIS 12219-7 

Interior air of road vehicles – Part 7: 
Odour determination in interior air of road 
vehicles and test chamber air of trim 
components by olfactory measurements 

2012-10-11 40.60 
publication 
due 
2016-10 

ISO/AWI 12219-8 
Interior air of road vehicles – Part 8: 
Handling and packaging of materials and 
components for emissions testing 

2014-03-05 20.00 DIS due 
2017-03 

ISO/AWI 12219-9 

Interior air of road vehicles – Part 9: 
Screening method for the determination of 
the emissions of volatile organic 
compounds from vehicle interior parts and 
materials – Large bag method 

2015-05-08 20.00 DIS due 
2018-05 

ISO/AWI 16000-23 

Indoor air – Part 23: Performance test for 
evaluating the reduction of formaldehyde 
concentrations by sorptive building 
materials 

2016-05-10 20.00 DIS due 
2019-05 

ISO/AWI 16000-24 

Indoor air – Part 24: Performance test for 
evaluating the reduction of volatile 
organic compound (except formaldehyde) 
concentration by sorptive building 
materials 

2016-05-10 20.00 DIS due 
2019-05 

ISO/DIS 16000-33 Indoor air – Part 33: Determination of 
phthalates with GC/MS 2013-05-29 40.60 

publication 
due 
2017-05 

ISO/AWI 16000-34 Indoor air – Part 34: Strategies for the 
measurement of airborne particles 2013-09-02 20.00 DIS due 

2016-09 

ISO/AWI 16000-35 

Indoor air – Part 35: Measurement of 
polybrominated diphenylether, 
hexabromocyclododecane and 
hexabromobenzene 

2013-10-23 20.00 DIS due 
2016-10 

ISO/AWI 16000-36 
Indoor air – Part 36: Test method for the 
reduction rate of airborne bacteria by air 
purifiers using a test chamber 

2014-01-14 20.00 DIS due 
2017-01 

ISO/AWI 16000-37 Indoor air – Part 37: Strategies for the 
measurement of PM2,5 2014-08-04 20.00 DIS due 

2017-08 

ISO/AWI 16000-38 

Indoor air – Part 38: Determination of 
amines in indoor and test chamber air – 
Active sampling on samplers containing 
phosphoric acid impregnated filters 

2015-02-25 20.00 DIS due 
2017-02 

ISO/AWI 16000-39 

Indoor air – Part 39: Determination of 
amines in indoor and test chamber air; 
Analysis of amines by means of 
high-performance liquid chromatography 
(HPLC) coupled with tandem mass 
spectrometry (MS MS) 

2015-02-25 20.00 DIS due 
2017-02 

ISO/AWI 16000-40 Indoor air – Part 40: Indoor air quality 
management system 2016-03-14 20.00 DIS due 

2019-03 



 

 

 

 

表5 現在SC6に定められたIS規格(その1) 

Reference Title Publication date 

ISO 12219-1 
Interior air of road vehicles – Part 1 : Whole vehicle test chamber – 
Specification and method for the determination of volatile organic 
compounds in cabin interiors 

2012-07 

ISO 12219-2 
Interior air of road vehicles – Part 2 : Screening method for the 
determination of the emissions of volatile organic compounds from 
vehicle interior parts and materials – Bag method 

2012-06 

ISO 12219-3 
Interior air of road vehicles – Part 3 : Screening method for the 
determination of the emissions of volatile organic compounds from 
vehicle interior parts and materials – Micro-scale chamber method 

2012-06 

ISO 12219-4 
Interior air of road vehicles – Part 4 : Method for the determination 
of the emissions of volatile organic compounds from vehicle interior 
parts and materials – Small chamber method 

2013-05 

ISO 12219-5 
Interior air of road vehicles – Part 5 : Screening method for the 
determination of the emissions of volatile organic compounds from 
vehicle interior parts and materials – Static chamber method 

2014-05 

ISO 16000-1 Indoor air – Part 1 : General aspects of sampling strategy 2004-07 
ISO 16000-2 Indoor air – Part 2 : Sampling strategy for formaldehyde 2004-07 

ISO 16000-3 
Indoor air – Part 3 : Determination of formaldehyde and other 
carbonyl compounds in indoor air and test chamber air – Active 
sampling method 

2011-10 

ISO 16000-4 Indoor air – Part 4 : Determination of formaldehyde - Diffusive 
sampling method 2011-12 

ISO 16000-5 Indoor air – Part 5 : Sampling strategy for volatile organic 
compounds (VOCs) 2007-02 

ISO 16000-6 
Indoor air – Part 6 : Determination of volatile organic compounds in 
indoor and chamber air by active sampling on TENAX TA sorbent, 
thermal desorption and gas chromatography using MS or MS-FID 

2011-12 

ISO 16000-7 Indoor air – Part 7 : Sampling strategy for determination of airborne 
asbestos fibre concentrations 2007-08 

ISO 16000-8 Indoor air – Part 8 : Determination of local mean ages of air in 
buildings for characterizing ventilation conditions 2007-06 

ISO 16000-9 
Indoor air – Part 9 : Determination of the emission of volatile organic 
compounds from building products and furnishing – Emission test 
chamber method 

2006-02 

ISO 16000-10 
Indoor air – Part 10 : Determination of the emission of volatile 
organic compounds from building products and furnishing – 
Emission test cell method 

2006-02 

ISO 16000-11 
Indoor air – Part 11 : Determination of the emission of volatile 
organic compounds from building products and furnishing – 
Sampling, storage of samples and preparation of test specimens 

2006-02 

ISO 16000-12 

Indoor air – Part 12 : Sampling strategy for polychlorinated 
biphenyls (PCBs), polychlorinated dibenzo-p-dioxins (PCDDs), 
polychlorinated dibenzofurans (PCDFs) and polycyclic aromatic 
hydrocarbons (PAHs) 

2008-04 

ISO 16000-13 

Indoor air – Part 13 : Determination of total (gas and particle-phase) 
polychlorinated dioxin-like biphenyls (PCBs) and polychlorinated 
dibenzo-p-dioxins/dibenzo-furans (PCDDs/PCDFs) – Collection on 
sorbent-backed filters 

2008-11 

ISO 16000-14 

Indoor air – Part 14 : Determination of total (gas and particle-phase) 
polychlorinated dioxin-like PCBs and PCDDs/PCDFs – Extraction, 
clean-up and analysis by high-resolution gas chromatography/mass 
spectrometry 

2009-05 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

表6 現在SC6に定められたIS規格(その2) 

Reference Title Publication date 

ISO 16000-15 Indoor air – Part 15 : Sampling strategy for nitrogen dioxide 
(NO2) 2008-07 

ISO 16000-16 Indoor air – Part 16 : Detection and enumeration of moulds – 
Sampling by filtration 2008-12 

ISO 16000-17 Indoor air - Part 17 : Detection and enumeration of moulds – 
Culture-based method 2008-12 

ISO 16000-18 Indoor air – Part 18: Detection and enumeration of moulds – 
Sampling by impaction 2011-07 

ISO 16000-19 Indoor air – Part 19 : Sampling strategy for moulds 2012-06 

ISO 16000-20 Indoor air – Part 20 : Detection and enumeration of moulds – 
Determination of total spore count 2014-12 

ISO 16000-21 Indoor air – Part 21 : Detection and enumeration of moulds – 
Sampling from materials 2013-12 

ISO 16000-23 
Indoor air – Part 23 : Performance test for evaluating the 
reduction of formaldehyde concentrations by sorptive building 
materials 

2009-12 

ISO 16000-24 
Indoor air – Part 24 : Performance test for evaluating the 
reduction of volatile organic compound (except formaldehyde) 
concentrations by sorptive building materials 

2009-12 

ISO 16000-25 
Indoor air – Part 25 : Determination of the emission of 
semi-volatile organic compounds for building products – Micro 
chamber method 

2011-07 

ISO 16000-26 Indoor air – Part 26 : Sampling strategy for carbon dioxide (CO2) 2012-08 

ISO 16000-27 Indoor air – Part 27 : Determination of fibrous dust on surfaces 
by scanning electron microscopy (SEM) (direct method) 2014-06 

ISO 16000-28 Indoor air – Part 28 : Determination of odour emissions from 
building products using test chambers 2012-03 

ISO 16000-29 Indoor air – Part 29 : Test methods for VOC detectors 2014-06 
ISO 16000-30 Indoor air – Part 30 : Sensory testing of indoor air 2014-09 

ISO 16000-31 
Indoor air – Part 31: Measurement of flame retardants and 
plasticizers based on organophosphorus compounds; Phosphoric 
acid ester 

2014-05 

ISO 16000-32 Indoor air – Part 32 : Investigation of buildings for the 
occurrence of pollutants 2014-07 

ISO 16017-1 

Indoor, ambient and workplace air – Sampling and analysis of 
volatile organic compounds by sorbent tube/thermal 
desorption/capillary gas chromatography – Part 1: Pumped 
sampling 

2014-07 

ISO 16017-2 

Indoor, ambient and workplace air – Sampling and analysis of 
volatile organic compounds by sorbent tube/thermal 
desorption/capillary gas chromatography – Part 2: Diffusive 
sampling 

2014-07 



 

表 7 IS 規格と JIS の関係 

IS 規格 対応 JIS 
ISO-16000-1 General aspects of sampling strategy (ISO EN) A 1960 (2015) 
ISO-16000-2 Sampling strategy for formaldehyde (ISO EN) A 1961 (2015) 
ISO-16000-3 Active sampling method for formaldehyde and other carbonyl compounds in indoor 
and test chamber air (2011-10-15) 

A 1962 (2015) 

ISO-16000-4 Diffusive sampling method for formaldehyde  (2011-12-01) A 1963 (2015) 
ISO-16000-5 Sampling strategy for volatile organic compounds (VOCs) (ISO EN) A 1964 (2015) 
ISO-16000-6 Determination of volatile organic compounds in indoor and test chamber air by 
active sampling on Tenax TA® sorbent, thermal desorption and gas chromatography using MS or 
MS-FID  (2011-12-01) 

A 1965 (2015) 

ISO-16000-7 Sampling strategy for determination of airborne asbestos fibre concentrations (ISO 
EN) 

 

ISO-16000-8 Determination of local mean ages of air in buildings for characterizing ventilation 
conditions 

 

ISO-16000-9 Determination of the emission of volatile organic compounds from building 
products and furnishing – Emission test chamber method (ISO EN) 

A 1901,  1911, 
1912 

ISO-16000-10 Determination of the emission of volatile organic compounds from building 
products and furnishing – Emission test cell method (ISO EN) 

 

ISO-16000-11 Determination of the emission of volatile organic compounds from building 
products and furnishing – Sampling, storage of samples and preparation of test specimens (ISO 
EN) 

A 1902-1,2,3,4 

ISO-16000-12 Sampling strategy for polychlorinated biphenyls (PCBs), polychlorinated 
dibenzo-p-dioxins (PCDDs), polychlorinated dibenzo-furans (PCDFs) and polycyclic aromatic 
hydrocarbons (PAHs)  (ISO EN) 

 

ISO-16000-13 Determination of total (gas and particle-phase) polychlorinated dioxin-like 
biphenyls (PCBs) and polychlorinated dibenzo-p-dioxins/dibenzofurans (PCDDs/PCDFs) – 
Collection on sorbent-backed filters 

 

ISO-16000-14 Determination of total (gas and particle-phase) polychlorinated dioxin-like 
biphenyls (PCBs) and polychlorinated dibenzo-p-dioxins/dibenzofurans (PCDDs/PCDFs) – 
Extraction, clean-up and analysis by high-resolution gas chromatography and mass spectrometry 

 

ISO-16000-15 Sampling strategy for nitrogen dioxide (NO2) (ISO EN)  
ISO-16000-16 Detection and enumeration of moulds   -Sampling by filtration-   
ISO-16000-17 Detection and enumeration of moulds  -Culture based method-   
ISO-16000-18 Detection and enumeration of moulds  -Sampling by impaction- (2011-07-01)  
ISO-16000-19 Sampling strategy for moulds (2012-06-01)  
ISO-16000-20 Detection and enumeration of moulds -Determination of total spore count- (DIS)  
ISO-16000-21 Detection and enumeration of moulds  -Sampling from materials-  
ISO-16000-23 Performance test for evaluating the reduction of formaldehyde concentrations by 
sorptive building materials 

A 1905-1 (2015) 

ISO-16000-24 Performance test for evaluating the reduction of volatile organic compounds 
(except formaldehyde) concentrations by sorptive building materials 

A 1906 (2015) 

ISO-16000-25 Determination of the emission of semi-volatile organic compounds by building 
products - Micro chamber method (2011-07-01) 

A1904 (2015) 

ISO-16000-26 Sampling strategy for carbon dioxide (CO2) (ISO EN) (2012-08-01)  
ISO-16000-27 Determination of settled fibrous dust on surfaces by SEM (scanning electron 
microscopy) (direct method) 

 

ISO-16000-28 Sensory evaluation of emissions from building materials and products 
(2012-03-15) 

 

ISO-16000-29 Test method for VOC detectors  
ISO-16000-30 Sensory test of indoor air  

ISO-16000-31 Measurement of flame retardants and plasticizers based on organophosphorus 
compounds – Phosphoric acid ester 

 

ISO-16000-32 Investigation of buildings for occurrence of pollutants (ISO EN)  

ISO-16000-33 Determination of phthalates with GC/MS  
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