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A. 研究目的 

ヒトが一日の大部分を過ごす「室内」の

空気は化学物質への曝露の観点から極め

て重要な曝露媒体である。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

ことから室内空気質に強い関心が寄せら

れている。また、室内環境における慢性的

な化学物質曝露という点からも、室内空

気質に対する注目が高まっている。1997

年より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おり、2019 年 1 月に

はキシレン、 フタル酸ジ-n-ブチルおよび

フタル酸ジ-2-エチルヘキシルの指針値が

改定された 1)。居住環境の室内空気がこれ

ら化学物質の指針値あるいは暫定目標値

研究要旨：シックハウス対策として 1997 年よりホルムアルデヒドやトルエンなど

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、2019 年

1 月にはキシレン、フタル酸ジ-n-ブチルおよびフタル酸ジ-2-エチルヘキシルの指針

値が改定された。本研究では、標準試験法の国内規格化を目的として、室内濃度暫

定目標値が設定されている総揮発性有機化合物を対象とする標準試験法として固相

吸着-加熱脱離―ガスクロマトグラフィー／質量分析法を策定した。さらに、前年度

標準試験法として策定したフタル酸ジ-n-ブチルおよびフタル酸ジ-2-エチルヘキシ

ルに関する改定指針値に対応した固相吸着-加熱脱離―ガスクロマトグラフィー／

質量分析法と合わせて、日本薬学会第 144 年会にて公表し、日本薬学会編 衛生試

験法・注解 2020 追補 2024 に収載した。 
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を満たしているか否かを評価するために

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

とが必要である。本研究では、室内濃度暫

定目標値が設定されている総揮発性有機

化合物を対象として、最新の分析技術を

基に汎用性の高い標準試験法の策定と、

その国内規格化を目的とする。 

 

B. 研究方法 

室内濃度暫定目標値が設定されている

総揮発性有機化合物を対象とする標準試

験法として、固相吸着-加熱脱離―ガスク

ロマトグラフィー／質量分析法を策定し、

日本薬学会編 衛生試験法・注解 2020 

追補 2024 に収載する。また、前年度の研

究で標準試験法として策定したフタル酸

ジ-n-ブチルおよびフタル酸ジ-2-エチルヘ

キシルに関する改定指針値に対応した固

相吸着-加熱脱離―ガスクロマトグラフィ

ー／質量分析法を日本薬学会編 衛生試

験法・注解 2020 追補 2024 に収載する。 

 

C. 研究結果 

室内濃度暫定目標値が設定されている

総揮発性有機化合物を対象とする標準試

験法として、固相吸着-加熱脱離―ガスク

ロマトグラフィー／質量分析法を策定し、

日本薬学会編 衛生試験法・注解 2020 追

補 2024 に収載した。 

また、前年度の研究で標準試験法とし

て策定したフタル酸ジ-n-ブチルおよびフ

タル酸ジ-2-エチルヘキシルに関する改定

指針値に対応した固相吸着-加熱脱離―ガ

スクロマトグラフィー／質量分析法を日

本薬学会編 衛生試験法・注解 2020 追

補 2024 に収載した。その内容を別添に示

す。 

 

D. 結論 

室内濃度暫定目標値が設定されている

総揮発性有機化合物を対象とする標準試

験法、および昨年度策定した、フタル酸ジ

-n-ブチルおよびフタル酸ジ-2-エチルヘキ

シルを対象とする標準試験法を、日本薬

学会第 144 年会にて公表し、日本薬学会

編 衛生試験法・注解 2020 追補 2024に

収載した。 

 

E. 考察 

本研究で、室内濃度指針値、並びに暫定

目標値が設定されている物質を対象とす

る標準試験法が策定され、公定法として

公表されることにより、詳細曝露評価を

円滑に実施することが可能になる。 

 

F. 参考文献 

1. シックハウス（室内空気汚染）問題に
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3 月 

5) 大貫文，田原麻衣子，酒井信夫，高木

規峰野，田中礼子，村木沙織，斎藤育

江，千葉真弘，大泉詩織，大野浩之，

若山貴成，鈴木浩，鳥羽陽，中島大介，

藤森英治，香川（田中）聡子，神野透

人：空気試験法 / 有機化合物 / フタ

ル酸ジ-n-ブチルおよびフタル酸ジ-2-

エチルへキシル・固相吸着-加熱脱離

―ガスクロマトグラフィー・質量分



80 

 

析法による定量（新規），日本薬学会

第 144 年会，横浜，2024 年 3 月 

6) 古田貴大，林暁翔，白畑辰弥，上野朱

璃，中森俊輔，金井智久，川端雄資，

宇津木 貴子，香川（田中）聡子，神

野透人，小林義典：TRPV1 構造活性

相関解明に向けた 7 位 ,10 位‐

Evodiamine 誘導体の不斉合成研究，

日本薬学会第 144 年会，横浜，2024 年

3 月 

7) 中森俊輔，大塚有梨須，石塚日菜，森

本彩香，金井智久，白畑辰弥，香川（田

中）聡子，神野透人，小林義典生薬：

「ダイオウ」の TRPV1 活性成分の探

索と生薬「オウレン」含有ベルベリン

アルカロイドの相互作用，日本薬学会

第 144 年会，横浜，2024 年 3 月 

8) 湯浅竜斗，森葉子，東珠希，青木明，

岡本誉士典，礒部隆史，大河原晋，埴

岡伸光，香川（田中）聡子，神野透人：

フタル酸エステル類の代替可塑剤に

よる TRPA1 活性化の種差に関する研

究，日本薬学会第 144 年会，横浜，2024

年 3 月 

9) 宮崎悠里奈，大河原晋，森葉子，礒部

隆史，北川康行，埴岡伸光，神野透人，

香川（田中）聡子：イソチアゾリノン

系抗菌剤によるヒト TRPV1活性化の

in vitro 及び in silico 評価，日本薬学会

第 144 年会，横浜，2024 年 3 月 

10) 沖野優衣，髙橋美優，森葉子，大河原

晋，北川康行，波多江典之，礒部隆史，

埴岡伸光，神野透人，香川（田中）聡

子：香料アレルゲンによるヒト

TRPA1活性化 －in vitro及び in silico

評価－，日本薬学会第 144 年会，横

浜，2024 年 3 月 

11) 髙橋美優，沖野優衣，森葉子，大河原

晋，北川康行，波多江典之，礒部隆史，

埴岡伸光，神野透人，香川（田中）聡

子：EU 化粧品規制における新規義務

表示香料成分による TRPA1 活性化の

in silico 評価,日本薬学会第 144 年会，

横浜，2024 年 3 月 

 

I. 知的財産権の出願・登録状況 (予定を

含む) 

特許取得 

なし 

実用新案登録 

 なし 

  



81 

 

（別添） 

 

4.4.5 有機物質 
13）揮発性有機化合物 

（4）総揮発性有機化合物 1）（新規） 

総揮発性有機化合物（TVOC）2)は，捕集管で採取した

揮発性有機化合物を無極性のキャピラリーカラムを用い

てガスクロマトグラフ/質量分析計で測定した時に，n-ヘ

キサンと n-ヘキサデカンの保持時間の範囲内に溶出する

ピーク面積の合計をトルエン相当量として表した値であ

る．本法は，室内空気中の TVOC の測定に適している 3）． 

〔試 薬〕 ① メタノール：測定対象物質および内標

準物質／サロゲート物質のクロマトグラムに妨害を生じ

ないもの 

② 標準物質：i) 定量用標準物質 トルエン 

ii) 定性用標準物質 4) n-アルカン類（n-ヘキサン，n-

ヘプタン，n-オクタン，n-ノナン，n-デカン，n-ウンデカ

ン，n-ドデカン，n-トリデカン，n-テトラデカン，n-ペン

タデカン，n-ヘキサデカン），o-キシレン，m-キシレン，

p-キシレン，エチルベンゼン，スチレン，1，4-ジクロロ

ベンゼン，2-エチル-1-ヘキサノール，2，2，4-トリメチル

1，3-ペンタンジオールモノイソブチレート，2，2，4-ト

リメチル-1，3-ペンタンジオールジイソブチレート 

③ 定量用標準溶液：100 mL の全量フラスコにメタノ

ール 50 mL を入れ，トルエン 1 g を正確に量り取り，メ

タノールで全量を 100 mL として 10 mg/mL 定量用標準原

液を調製する 5)． 

100 mL の全量フラスコにメタノール 50 mL を入れ，定

量用標準原液 10 mL を加え，メタノールで全量を 100 mL

として 1000 µg/mL 定量用標準溶液を調製する．この 1000 

µg/mL 定量用標準溶液を順次メタノールで希釈して，100 

µg/mL，10 µg/mL および 1 µg/mL 定量用標準溶液を調製

する． 

④ 定性用混合標準溶液：100 mL の全量フラスコにメ

タノール 50 mL を入れ，定性用標準物質 1 g を正確に量

り取り，メタノールで全量を 100 mL として 10 mg/mL 定

性用標準原液を調製する． 

100 mL の全量フラスコにメタノール 50 mL を入れ，各

定性用標準原液 1 mL を加え，メタノールで全量を 100 

mL として 100 µg/mL 定性用標準溶液を調製する． 

⑤ 内標準物質／サロゲート物質：トルエン-d8 

⑥ 内標準／サロゲート溶液：100 mL の全量フラスコ

にメタノール 50 mL を入れ，トルエン-d8 1 g を正確に量

り取り，メタノールで全量を 100 mL として 10 mg/mL 内

標準／サロゲート原液を調製する．100 mL の全量フラス

コにメタノール 50 mL を入れ，内標準／サロゲート原液

10 mL を加え，メタノールで全量を 100 mL として 1000 

µg/mL 内標準／サロゲート溶液を調製する．この 1000 

µg/mL 内標準／サロゲート溶液をメタノールで希釈して，

100 µg/mL 内標準／サロゲート溶液を調製する． 

⑦ 高純度 N2 ガス：測定対象物質，内標準物質および

サロゲート物質のクロマトグラムに妨害を生じないもの 

〔装置および器具〕 ① マイクロシリンジ：容量 1～5 

µL，1～10 µL または 10～100 µL が量りとれるもの 

② 試料採取装置：捕集管，流量調節装置，ポンプおよ

びガスメーターを連結したもの 6)．試料採取装置の例を

図 4.4.5-8 に示す． 

i) 捕集管：外径 6.4 mm，長さ 89 mm のガラス管また

はステンレス管に，粒径 0.18～0.25 mm（60～80 メッシ

ュ）の多孔質ポリマー（ポリ（2，6-ジフェニル-1，4-フェ

ニレンオキシド）200 mg を充てんし，不活性処理したグ

ラスウールまたはステンレスステンレス鋼製金網で両端

を固定したもの 7） 

ii) 流量調節装置：流量を 2～10 mL/min の範囲で制御

でき，設定流量に対して±10%以内の制御精度を有する精

密ニードルバルブ付流量計またはマスフローコントロー

ラー．または，これらと同等以上の性能を有するもの 8） 

iii) ポンプ：ダイヤフラム型等の密閉式のポンプで，流

量調節装置の制御範囲の流量を確保でき，かつ低流量で

も安定して作動する性能を有するもの 9） 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

iv) ガスメーター：積算流量の測定が可能な湿式ガス

メーターで，流量調節装置の流量制御範囲で精度よく作

動する性能を有するもの．または，これと同等以上の性

能を有するもの 

③ 試料導入装置：捕集管加熱部，再捕集部（冷却トラ

ップ・加熱部またはクライオフォーカス・加熱部，もしく

はその両方）およびスプリット装置を備えたもの 10） 

i) 捕集管加熱部 試料導入装置に装着された捕集管

に不活性ガス（He）を流しながら加熱し，脱離した揮発

性有機化合物を不活性ガス（He）とともに再捕集部に導

入する． 

ii) 再捕集部（冷却トラップ・加熱部） 吸着剤（Tenax® 

TA）等を充てんした内径 2 mm 以下のトラップ管を－

10℃以下に冷却し，揮発性有機化合物を再捕集する．つ

いで，トラップ管を 80℃/min 以上の昇温速度で急速に加

熱して，気化した揮発性有機化合物をスプリット装置に

通し，一部をガスクロマトグラフ/質量分析計に導入する． 

iii)再捕集部（クライオフォーカス・加熱部） 内径 0.5 

mm程度の中空細管を液体窒素等で－100℃以下に冷却し，

揮発性有機化合物をクライオフォーカスする．中空細管

を 250℃/min 以上の昇温速度で急速に加熱して，気化し

た揮発性有機化合物をスプリット装置に通し，一部をガ

スクロマトグラフ/質量分析計に導入する． 

④ ガスクロマトグラフ/質量分析計 11)12): ☞ 4.4.5 13) 

(1) 〔装置および器具〕③ に同じ 

図 4.4.5-8 試料採取装置の例 
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〔試料の採取〕 ① 捕集管の前処理：試料採取に使用

する前に，捕集管を清浄にするための前処理を行う．捕

集管に 50 mL/min 程度の流速で高純度 N2ガスを流しなが

ら，100℃で 30 分間，ついで 300℃で 2 時間以上加熱処

理し，捕集管に残存する可能性のある揮発性有機化合物

を除去する．100℃以下に冷却したのちに，捕集管の両端

をポリテトラフルオロエチレン（PTFE）フェルール付き

金属スクリューキャップで密栓し，粒状活性炭を入れた

ステンレス製容器で保管する． 

前処理済捕集管の一部について TVOC の測定を行い，

前処理が適切に行われていることを確認する． 

② 試料採取：i) 室内空気の採取 13)～15) 

居住住居における空気試料の採取は，居間および寝室

で 24 時間採取する．捕集管を部屋の中央付近，高さ 1.2

～1.5m の位置に設置し，試料採取装置を用いて，24 時間

の採取量が 3 L 以下になるように流速を設定して採取す

る．空気試料を採取した捕集管は，両端を密栓し，加熱脱

離ガスクロマトグラフィー/質量分析を行うまで粒状活

性炭を入れたステンレス製容器で保存する． 

ii) 2 重測定用の試料採取 

室内空気の採取時に，常時，2 本以上の捕集管を用いて

同時採取を行い，並行測定および 2 重測定用捕集管とし

て使用する．2 重測定用の試料採取は，1 居住住居の室内

試料採取において 1 試料，または一連の試料採取におい

て，試料数の 10%程度の頻度で行う． 

iii) トラベルブランク 16) 

密栓した前処理済捕集管を，試料採取操作を行わない

こと以外は空気試料採取用の捕集管と同様に持ち運び，

トラベルブランク試験用捕集管とする．この操作は，居

住住居ごとに 1 試料以上，または一連の試料採取におい

て，試料数の 10%程度の頻度で実施する． 

〔試験操作〕 ① 検量線用捕集管の調製： 

検量線作成用捕集管を検量線作成用 T 字管に接続し，

30～50 mL/min の流速で高純度 N2ガスを流しながら，マ

イクロシリンジを用いて 1 µg/mL，10 µg/mL，40 µg/mL，

100 µg/mL，400 µg/mL，または 1000 µg/mL 定量用標準溶

液 1 µL を注入する 17)．高純度 N2ガスを 3～5 分間通気し

たのちに，捕集管を取り外し，密栓する 18)．  

② 内標準物質の添加：試料を採取した捕集管，トラベ

ルブランク試験用捕集管，または検量線作成用捕集管を

検量線作成用 T 字管に接続し，30～50 mL/min の流速で

高純度 N2ガスを流しながら，マイクロシリンジを用いて

100 µg/mL 内標準溶液 1 µL を注入する．高純度 N2ガスを

3～5 分間通気したのちに，捕集管を取り外し，密栓する
19）． 

③ 操作ブランク試験用捕集管の調製：空気試料用の捕

集管と同一の未使用の捕集管について②と同様の操作を

一連の操作の中で 1 回以上行い，操作ブランク試験用捕

集管を調製する 20)． 

④ 加熱脱離ガスクロマトグラフィー/質量分析測定
21)：内標準物質を負荷した捕集管を試料導入装置に装着

し，キャリヤーガスを流しながら捕集管を加熱する．加

熱脱離した揮発性有機化合物をあらかじめ冷却したトラ

ップで再捕集したのちに，トラップを急速に加熱し，気

化した揮発性有機化合物をスプリットしてガスクロマト

グラフに導入する． 

試料導入装置の分析条件の一例を以下に示す． 

捕集管加熱温度  ：280℃ 

パージ流量    ：50 mL/min，8 min 

キャリヤーガス  ：He 

トラップ温度   ：－20℃ 

トラップ加熱温度 ：280℃，5 min 

ライン温度    ：250℃ 

バルブ温度    ：250℃ 

ガスクロマトグラフィー/質量分析の分析条件の一例

を以下に示す． 

カラム：キャピラリーカラム（0.2～0.32 mm i.d. × 

25～60 m，膜厚 0.25～1.5 µm） 

液相：ジメチルポリシロキサンまたは 5% フェニル-ジ

メチルポリシロキサン 

カラム温度：40℃ -（5℃/min，昇温）- 280℃（4 min） 

スプリット比：1：5 ～ 1：20 

キャリヤーガスおよび流量：He，40 cm/sec（線速度一

定）または，1 mL/min（流量一定） 

インターフェース温度：250℃ 

イオン源温度：200℃ 

スキャン範囲：35～400 m/z，2～10 Scans/sec 

定 量 22)23)：Scan 法で測定した質量分析のトータルイ

オンクロマトグラムの波形処理して，n-ヘキサンから n-

ヘキサデカンの間の保持時間に溶出するピークの面積を

積算する． 

トルエンのピーク面積で作成した検量線をもとに，各

ピークの面積をトルエン換算値として表す． 

検量線の作成：トルエンと内標準物質（トルエン-d8）

のピーク面積比を求め，トルエンの負荷量とピーク面

積比をもとに検量線を作成する． 

計 算：25℃における室内空気中の TVOC 濃度（µg ト

ルエン相当量/m3）は，次式から求められる． 

 

 

 

 

 

 

C：25℃における室内空気中の TVOC 濃度（µg トルエ

ン相当量/m3） 

As：試料採取捕集管中の TVOC 量（ng トルエン相当

量） 

At：トラベルブランク又は操作ブランク捕集管中の

TVOC 量（ng トルエン相当量）24)25) 

V：試料採取量（L） 

t：試料採取時の平均の気温（℃）．湿式型ガスメータ

ーを使用しているときには，ガスメーターの平均

水温（℃） 

P：試料採取時の平均大気圧（kPa）．湿式型ガスメータ

ーの場合には（P － Pw）を用いる．Pw は試料採

取時の平均気温 t（℃）における飽和水蒸気圧（kPa） 

定 性 26)27)：定性用標準物質の保持時間とマススペクト

ルから，試料の主要なピークについて定性を行う． 

As － At 
C   =      

× 
P 

V                                                                                ×                            
273 ＋ 25 

273 ＋ t 101.3 
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【注解】 

1）本法は ISO 16000-6:2021 に対応する． 

2）WHO の定義では，揮発性有機化合物（VOC; Volatile 

Organic Compound）は沸点が 50℃ないし 100℃から 240℃

ないし 260℃の範囲の化合物である．一方，TVOC は，ガ

スクロマトグラフィー/質量分析において n-ヘキサン（沸

点 69℃）から n-ヘキサデカン（沸点 287℃）の間に溶出

する VOC の総和であり，わが国では室内空気質の総体的

な指標として 400 µg/m3の暫定目標値が定められている． 

3）捕集された揮発性有機化合物のほとんどが測定可能

である．室内空気中の揮発性有機化合物は濃度範囲が広

いので，濃度が高い物質では測定に際して内径の小さい

カラムでは過負荷になり，検量線の範囲をはずれるおそ

れもあるので注意する． 

4）TVOC を構成する化合物のうち，1/2 程度の化合物

を同定できるように，定性用標準物質を適宜追加すると

良い． 

日本の室内空気中で高頻度に検出される TVOC 構成成分

として，次の VOC が報告されている（文献 1）． 

n-アルカン類（11 物質）：n-ヘキサン，n-ヘプタン，n-オ

クタン，n-ノナン，n-デカン，n-ウンデカン，n-ドデカン，

n-トリデカン，n-テトラデカン，n-ペンタデカン，n-ヘキ

サデカン 

芳香族炭化水素類（5 物質）：o-キシレン，m-キシレン，

p-キシレン，エチルベンゼン，スチレン 

塩素化炭化水素類（4 物質）：1，4-ジクロロベンゼン，ト

リクロロエチレン，テトラクロロエチレン，クロロホル

ム 

アルコール類・エステル類（4 物質）：2-エチル-1-ヘキサ

ノール，2，2，4-トリメチル 1，3-ペンタンジオールモノ

イソブチレート，2，2，4-トリメチル-1，3-ペンタンジオ

ールジイソブチレート，酢酸エチル 

グリコール類・グリコールエーテル類（4 物質）：1，3-ブ

タンジオール，プロピレングリコール 1-モノメチルエー

テル，ジプロピレングリコール，ジプロピレングリコー

ルモノメチルエーテル 

環状シロキサン類（2 物質）：オクタメチルシクロテトラ

シロキサン，デカメチルシクロペンタシロキサン 

テルペン類（4 物質）：d-リモネン，メントール，α-ピネ

ン，β-ピネン 

5）試料採取量，濃縮操作およびガスクロマトグラフィ

ー/質量分析の条件などによって測定感度は異なるので，

ここに示した濃度を目安に適宜変えてもよい．また，市

販の標準原液（混合標準原液）を用いてもよい．ただし，

精度が保証されているものが望ましい． 

6）基本的な構成では，捕集管の後段に体積流量を調節

するニードルバルブ付流量計，ポンプおよびガスメータ

ーを，ポリテトラフルオロエチレン（PTFE）チューブな

どを用いて接続する．湿式ガスメーターを用いる場合に

は，採取時の平均気温および気圧を記録する必要がある．

一方，流量調節装置として流量積算機能を備えたマスフ

ローコントローラーを用いる場合には，ガスメーターは

不要である． 

7）新しく調製または購入した捕集管は充てんされた吸

着剤の耐用温度にて十分前処理したのち，同一の洗浄ロ

ットから少なくとも 10%以上の割合でブランク値の測定

を行い，目的定量下限値よりも十分低い値であることを

確認する．  

8）マスフローコントローラーの流量単位は，SSCM

（Standard Square Centimeter per Minute）あるいは SLM

（Standard Litter per Minute）と標記され，単位時間に流れ

る 0℃，1 atm の標準空気の体積を表している．ただし，

装置によって標準とされる空気の温度が異なる場合があ

るため，あらかじめ確認する必要がある． 

9）質量流量 2 mL/min を正確，かつ精密に制御できる

もの．あるいは、質量流量 10 mL/min を精密に制御でき，

かつ一定間隔で作動・停止を繰り返すようプログラムが

できるもの．いずれも、流量を積算する機能を有するも

のが望ましい．利用できるポンプとして SP209-20 Dual II

（ジーエルサイエンス）が市販されている．  

10）試料導入装置には複数のタイプがあり，それぞれ

に最適条件を設定する．第一は，捕集管が試料導入装置

に装着されると流路が確保され，加熱脱離することによ

りトラップ管にいったん再捕集後，さらにトラップ管を

加熱してクライオフォーカスに捕集し，さらに加熱して

キャピラリーカラムに導入する方式である．第二には，

捕集管が試料導入装置に装着されると流路が確保され，

加熱脱離することによりトラップ管またはクライオフォ

ーカスに再捕集したのち，いずれかを加熱してキャピラ

リーカラムに導入する方式である． 

11）測定対象物質が十分に分離出来れば，カラムの種

類および温度条件などは任意に設定してよい．  

12）キャリヤーガスは He（純度 99.999% (v/v) 以上）

を用いるのが望ましいが，H2 や N2 を用いてもよい．0.5 

ng のトルエンを検出できる純度であることが望ましい． 

13）Tenax® TA 200 mg を充填した捕集管での n-ヘキサ

ンの安全試料採取量（SSV; Safe Sampling Volume）は約 3 

L である．したがって，居住住居において日常生活を営み

ながら 24 時間試料を採取する場合，2 mL/min 程度の極

めて低い流速で採取する必要がある．一方，短時間（30

分）で試料を採取する場合は，制御範囲 100～200 mL/min

の流量調節装置を用いて試料を採取することもできる． 

14）試料採取時の流速が極端に低い場合，分子拡散に

よって捕集される VOC の影響が無視できない．このよう

な場合，捕集管の吸気側にポリ・エーテル・エーテル・ケ

トン（PEEK）製の細管（外径 0.8 mm，長さ約 30 cm）を

接続することによって，分子拡散による汚染を抑制する

ことができる．また，両端にインサートを挿入し，捕集管

の末端から充填した吸着剤までの拡散距離を大きくした

SafeLokTM捕集管（Markes International 社）も利用できる． 

15）低流速での連続採取のほかに，10 mL/min 程度の流

速で間欠的にポンプを作動させてもよい．一例として，

10 mL/min で 6 分間ポンプを作動させたのちに，24 分間

停止させるサイクルを 48 回繰り返すことで 2.88 L の試

料を採取する．利用できるポンプとしてパーソナルミニ

ポンプ PMP-001（柴田科学）が市販されている． 

16）トラベルブランク値の測定は一連の測定において
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少なくとも 3 試料行うこととしているが，この 3 試料の

測定結果に大きなばらつきが認められ，そのまま差し引

くことによって測定結果に対して大きな誤差を与えるこ

とが示唆される場合には，統計的に妥当と考えられ得る 

必要な数のトラベルブランク試験を行うことが望まし

い．また，室外で塗装工事などが行われており，室内より

室外での化学物質濃度が高いと考えられる場合は，室内

の他に室外におけるトラベルブランクも併せて採取する

ことが望ましい． 

17）試料を添加する場合は，シリンジの針先を捕集管

内の吸着剤付近まで差し込むことが望ましい．市販の検

量線作成装置を用いてもよい． 

18）既知濃度のトルエンを含む標準空気を捕集管に通

して検量線用捕集管を調製してもよい． 

19）分析装置による内部標準液の自動添加機能を用い

てもよい． 

20）分析環境から試験操作過程で汚染されることがあ

るので，操作ブランクを一連の測定操作の中で少なくと

も１回以上実施する． 

21）質量分析計の種類によって，同一の化合物でもマ

スパターン，すなわちフラグメントイオンの強度比が異

なるため，TVOC の測定を行う場合は，磁場型質量分析

計のマスパターンに一致させるよう装置を較正する必要

がある．この較正方法には，機器のメーカーによって，

「マスパターン調整」あるいは「標準スペクトルチュー

ニング」などの名称がある． 

22）揮発性有機化合物のトータルイオンクロマトグラ

ムの一例を図Ⅰ示す． 

23）トータルイオンクロマトグラムの主要な 10 本のピ

ーク，または 2 µg トルエン相当量/m3 以上の濃度のピー

クについて同定を行う． 

24）操作ブランク測定は試料測定に先立って行い，操

作ブランク値を気中濃度に換算した値が目標定量下限値

を超える場合には，再洗浄や機器の調整を行ったのち，

再度測定し，操作ブランク値を十分低減してから試料を

測定する． 

25）トラベルブランク値が操作ブランク値と同等（等

しいか小さい）とみなせる場合には，移送中の汚染は無

視できるものとして試料の測定値から操作ブランク値を

差し引いて濃度を計算する．移送中の汚染がある場合に

は，3 試料以上のトラベルブランク値を測定した時の標準

偏差（σ）から求めた定量下限値（10 σ：気中濃度への

換算値）が目標定量下限値以下の場合，およびトラベル

ブランク値による定量下限値が目標定量下限値より大き

くても，試料の測定値がトラベルブランク値による定量

下限値以上の場合には，試料の測定値からトラベルブラ

ンク値を差し引いて濃度を計算する． 

移送中の汚染が疑われ，トラベルブランク値による定

量下限値が目標定量下限値より大きく，さらに試料の測

定値がトラベルブランク値による定量下限値より小さい

場合は，原則として欠測扱いとする．この場合，汚染の原

因を取り除いたのち，再度試料採取から行う． 

26）定性には，NIST/EPA/NIH マススペクトルライブラ

リー，Wiley Registry などのスペクトルライブラリーを用

いることもできる。また，各ピークの保持時間をもとに

Kovats の保持指標（RI; Retention Index）を算出し，ライ

ブラリーの RI 値と比較することによって定性の精度を

向上させることができる． 

27）不分離ピークの定性の精度を向上させる方法とし

て，デコンボリューション解析がある．NIST（National 

Institute of Standards and Technology ） 製 AMDIS や

SpectralWorks 社製 AnalyzerPro XD などのソフトウェアが

ある． 

 

図Ⅰ   揮発性有機化合物のトータルイオンクロマトグラムの例 
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22）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 

（1）ガスクロマトグラフィー／質量分析法による定量 

項目名を下記に改訂 

（1）固相吸着-溶媒抽出－ガスクロマトグラフィー/質

量分析法による定量 

（2）固相吸着-加熱脱離－ガスクロマトグラフィー/質

量分析法による定量 1）（新規） 

フタル酸ジ-n-ブチル（DBP）およびフタル酸ジ-2-エチ

ルヘキシル（DEHP）による室内空気の汚染を把握するた

めの測定に適した方法である．吸着剤を充てんした捕集

管に室内空気または外気を一定流量で吸引し，測定対象

物質を捕集する．捕集管を試料導入装置（加熱脱離装置）

に装着し，加熱により気化した測定対象物質をキャピラ

リーカラムに導入してガスクロマトグラフ/質量分析計

により分離，定量する 2)． 

〔試 薬〕 ① アセトン：残留農薬試験用 3)．測定対象

物質および内標準物質のクロマトグラムに妨害を生じな

いもの 

② 標準品：DBP：フタル酸エステル試験用，DEHP：フ

タル酸エステル試験用 

③ 標準溶液：100 mL 全量フラスコにフタル酸エステ

ル標準品 100 mg を精秤し，アセトンを加えて 100 mL と

して個々の標準原液を調製する（最終濃度 1000 µg/mL）．

次に各標準原液のそれぞれの一定量（2 mL）を全量フラ

スコ（20 mL）にとり，アセトンを用いて 10 倍に希釈す

る（最終濃度 100 µg/mL）4) 5)． 

④ 内標準物質（DBP-d4，DEHP-d4）: 純度 98%以上の

JIS 規格試薬特級，またはこれと同等以上のもの 

⑤ 内標準溶液：100 mL 全量フラスコに内標準物質 100 

mg を精秤し，アセトンを加えて 100 mL とし内標準原液

とする．各内標準原液のそれぞれの一定量（1 mL）を全

量フラスコ（10 mL）にとり，アセトンを用いて 10 倍に

希釈する（最終濃度 100 µg/mL）4)．  

⑥ 高純度 N2 ガス：測定対象物質および内標準物質ク

ロマトグラムに妨害を生じないもの 6) 

〔装置および器具〕 ① マイクロシリンジ：容量 1～10 

µL が量りとれるもの 4) 

② 試料採取装置：試料採取装置は，捕集管，流量調節

装置，ポンプおよびガスメーターを連結したものからな

る．試料採取装置に使用する器具類は十分に洗浄して汚

染に注意する．また，試料採取にあたって装置を組み立

てたのち，漏れのないことを確認する． 

i）捕集管：内径 3～5 mm 程度のガラス製またはステン

レス鋼製の管に測定対象物質を吸着・保持し，かつ加熱

による脱離を十分に行うことができる粒径 60～80 メッ

シュ（0.2～0.3 mm）の吸着剤を充てんし，両端を石英ウ

ールまたはステンレス鋼製金網で押さえたもの，または

測定対象物質に対して十分な捕集能力を有するもの 7)．

捕集管を清浄にするための前処理として，加熱炉に捕集

管を装着し，高純度 N2 ガスなどを 50～100 mL/min の流

速で 10 分間程度流して捕集管内の空気を十分置換した

のち，高純度 N2ガスなどを流したまま 300℃程度で 2 時

間以上加熱洗浄し，冷却後，両端を密栓する．前処理後の

捕集管は活性炭入りの密閉できるガラス製または金属製

の容器などに保存する．なるべく使用直前に前処理を行

う．両端を溶封したものは，長期間の保存が可能である
8)． 

ⅱ）流量調節装置：流量を 2～200 mL/min の範囲で制御

でき，設定流量に対して±10%以内の制御精度を有するも

の．または，これと同等以上の性能を有するもの 9) 

ⅲ）ポンプ：ダイヤフラム型などの密閉式のポンプで，

捕集管を付けた状態で 2～200 mL/min の捕集流量が確保

できるもの．または，これと同等以上の性能を有するも

の 9) 

ⅳ）ガスメーター：湿式型またはこれと同等以上の性能

を有するもので，積算測定が可能であり，流量調節装置

の流量制御範囲で精度よく作動する性能を有するもの 9) 

③ 試料導入装置：試料導入装置の例を図 4.4.5-10 に示

す．捕集管の加熱部と，再捕集部（トラップ部およびクラ

イオフォーカス部，またはそのいずれか）が組み込まれ

たもの 10) 

試料導入装置の加熱部に装着した捕集管を加熱し，脱

離した測定対象物質を再捕集部で濃縮したのち，再捕集

部を急速に加熱して気化した測定対象物質をガスクロマ

トグラフ/質量分析計に直結して導入できる装置であり，

キャピラリーカラムの前段に内径 0.5 mm 程度の中空細

管，または適当な吸着剤などを充てんした内径 2 mm 以

下の細管を取り付け，これらの再捕集部をペルチェ式冷

却装置または液体窒素などで−10℃以下に温度制御でき，

かつ 80℃/min 程度の昇温速度で急速加熱できるもの，ま

たは，これと同等以上の性能を有するもの．さらに，捕集

管の加熱部および，または再捕集部の後段でスプリット

ができる装置を備えたもの 11) 

i）トラップ部：トラップ管とその加熱部からなるもの 

a) トラップ管：加熱した捕集管から脱離してきた測定

対象物質を再捕集するもので，常温あたりから−10～

−50℃程度に冷却できるもの 12)，かつ 30～50 mL/min の

流量の脱離ガスが確保できるもの 

b) 加熱部：80℃/min 程度の昇温速度で加熱できるもの 

ⅱ）クライオフォーカス部：クライオフォーカス装置と

その加熱部からなるもの 

a) クライオフォーカス装置：キャピラリーカラムの前

段で中空細管を液体窒素などで冷却して，測定対象物質

をクライオフォーカスできるもの 

b) 加熱部：250℃/min 程度の昇温速度で急速に加熱で

きるもの 

ⅲ）試料導入装置の分析条件の設定 

試料導入装置の分析条件の一例を以下に示す 

脱離温度 ：280℃ 

脱離時間 ：10 min 

脱離ガス ：He 

脱離ガス流量 ：30 mL/min 

トラップ冷却温度 ：5℃ 

トラップ加熱温度 ：280℃ 

トラップ加熱時間 ：20 min 

ライン温度    ：290℃ 

バルブ温度    ：280℃ 
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④ ガスクロマトグラフ/質量分析計 13)：☞ 4.4.5 13) (1) 

〔装置および器具〕③ に同じ 

〔試料の採取〕空気試料の採取は，室内では居間およ

び寝室 2 カ所ならびに室外 1 カ所の計 3 カ所について，

それぞれ 2 回ずつ採取する．試料採取後，捕集管はアル

ミ箔などで遮光したのち，両端を密栓し，活性炭入り保

存容器に入れて分析時まで保存する 14) 15)． 

① 室内空気の採取 i）新築住宅における試料の採取

（おおむね 30 分間採取）：試料採取装置を用い，おおむ

ね 30 分間の採取量が 3～6 L になるように流量を 100～

200 mL/min 程度に設定して採取する．ⅱ）居住住宅におけ

る試料の採取（24 時間採取）：試料採取装置を用い，24 時

間の採取量が 14～144 L になるように流量を 10～100 

mL/min 程度に設定して採取する． 

② トラベルブランク：トラベルブランク試験用として，

加熱洗浄し密栓した捕集管を用い，試料採取操作を除い

て，室内空気試料採取用の捕集管と同様に持ち運び，取

り扱う．この操作は，1 住宅の室内試料採取において 1 試

料以上または一連の試料採取において試料数の 10%程度

の頻度で実施する． 

③ 2 重測定用捕集管：試料は，室内の 2 カ所および室

外 1 カ所でそれぞれ 2 回ずつ（2 併行で）採取し，2 重測

定（n=2）の意味を持たせる．2 重測定のための試料採取

は，1 住宅の室内試料採取において 1 試料または一連の

試料採取において試料数の 10%程度の頻度で行う． 

〔検量線用混合標準濃度系列捕集管の調製〕 ① 混合

標準原液（1000 µg/mL）または混合標準液（100 µg/mL ま

たは 10 µg/mL）の適量を 20 mL 全量フラスコに段階的に

とり，それぞれに内標準原溶液（1000 µg/mL）2 mL を添

加したのちにアセトンを加えて定容とし，検量線用混合

標準濃度系列を調製する．  

②検量線用混合標準濃度系列の添加による検量線用捕

集管の調製：捕集管を検量線作成用 T 字管に連結し，高

純度 N2 ガスを通気しながら，① で調製した混合標準濃

度系列 1 µL をマイクロシリンジを用いて注入，または，

捕集管に充てんした吸着剤に直接添加したのちに通気す

る 16)．通気は高純度 N2ガスを毎分 30～100 mL の流速で

3～5 分間行う．5 段階程度の検量線用混合標準濃度系列

捕集管を調製する． 

〔試験用捕集管の調製〕①空気試料試験用捕集管の調

製：空気試料を採取した捕集管を検量線作成用 T 字管に

連結し，毎分 10～30 mL 程度の高純度 N2ガスを流しなが

ら，内標準溶液（100 µg/mL）1 µL をマイクロシリンジで

注入して捕集管に吸着させる． 

② 操作ブランク試験用捕集管の調製：空気試料用の捕

集管と同一の未使用の捕集管について①と同様の操作を

一連の操作の中で 1 回以上行い，操作ブランク試験用捕

集管を調製する 17)． 

③ トラベルブランク試験用および 2 重測定用捕集管

の調製：トラベルブランク試験用および 2 重測定用の捕

集管について①と同様の操作を行い，それぞれトラベル

ブランク試験用捕集管 18)および 2 重測定用捕集管を調製

する． 

〔試験操作〕 

ガスクロマトグラフィー/質量分析条件の一例 

カラム   ：キャピラリーカラム，5% diphenylpolysiloxane 

+ 95% dimethylpolysiloxane（0.18 mm i.d. × 20 

m，膜厚 0.4 µm） 

図 4.4.5-10  試料導入装置の例 
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カラム温度：70℃（1 min）,  70～300℃（20℃/min，昇温），

300℃（8 min） 

キャリヤーガス 19)および流量：He，全流量 1 mL/min 

インターフェース温度：280℃ 

イオン源温度：250℃ 

イオン化電圧：70 eV 

検出器：選択イオン検出（SIM）またはマスクロマトグラ

フィーができるもの 

モニターイオンの一例： 

測定対象 

物質 

定量イオン

（m/z） 

確認イオン

（m/z） 

DBP 149 205, 223 

DEHP 149 167, 279 

DBP-d4 153 208, 227 

DEHP-d4 153 171, 283 

 

定 量：試験用捕集管を試料導入装置に装着して前処

理を行い，再捕集部の加熱により気化した測定対象物質

をガスクロマトグラフ/質量分析計に導入する．全イオン

検出法または SIM 法で各測定対象物質のモニターイオン

を測定し，それぞれのイオンのクロマトグラムを記録す

る．得られたピークの保持時間と各測定対象標準物質の

保持時間を比較し，保持時間が一致するピークの面積ま

たはピーク高さを求め，内標準物質のピーク面積または

ピーク高さとの比から，あらかじめ作成した検量線より

各測定対象物質の重量（ng）を求める 20)． 

検量線の作成：各測定対象物質の定量用質量数と内標

準物質の定量用質量数のピーク面積またはピーク高さの

強度比を求め，そのピーク面積またはピーク高さの比と

各測定対象物質の濃度とにより検量線を作成する 21)． 

計 算：25℃における空気中の各物質の濃度

（µg/m3）は，次式から求められる 22)． 

 

 

 

 

 

C ：25℃における空気中の各測定対象物質の濃度（µg/m3） 

As ：試料中の各測定対象物質の重量（ng）23) 

At ：各測定対象物質のトラベルブランク値（ng）．操作

ブランク値と同等と見なせる場合は操作ブランク

値を用いる 24) 25)． 

V ：空気捕集量（L） 

t  ：試料採取時の平均の気温（℃）．湿式型ガスメータ

ーを使用しているときには，ガスメーターの平均水

温（℃） 

P ：試料採取時の平均大気圧（kPa）．湿式型ガスメータ

ーの場合には（P-Pw）を用いる．ここで，Pwは試料

採取時の平均気温 t（℃）での飽和水蒸気圧（kPa） 

 

【注解】 

1）本法は ISO 16000-6:2021 に対応する． 

2）本法は採取試料の前処理に溶媒を用いないため，前

処理操作における溶媒や雰囲気等からの汚染を受けにく

いという利点がある．一方，測定対象のフタル酸エステ

ル類は高沸点で吸着を起こしやすい性質を持つため，試

料導入装置内への吸着やクロスコンタミネーションに留

意する必要がある．装置内吸着については，分析での待

機時間が長くなると空気中フタル酸エステル類の吸着が

増加するため，試料の測定前には加熱洗浄した清浄な捕

集管を複数本測定しブランクを低減させるとよい．クロ

スコンタミネーション防止のためには，高濃度の標準物

質および試料を測定した後には，加熱洗浄した清浄な捕

集管を測定するとよい． 

3）試験に使用するアセトンは容量 1 L 以下のものを用

いる．開封後は，時間経過に伴ってフタル酸エステル類

のブランクが増加するため，開封後の使用期間はおおむ

ね 2 週間とする．洗浄用のアセトンは，容量 3 L のもの

を用いる．洗浄に使用したアセトンは回収して，繰り返

し使用できる．使用開始から，おおむね約１か月間は使

用可能である． 

4）DBP および DEHP は，多様なプラスチック製品に

含まれているため，試験に使用する器具はガラス製，金

属製または四フッ化エチレン樹脂（テフロン）製とする．

周囲からの汚染を防ぐ対策として，器具類は残留農薬分

析用のアセトン等で超音波洗浄し，金属製のかごやアル

ミホイル等の上で乾燥させるか，もしくは高温で加熱し

清浄にする．使用直前までアルミホイルで覆うなどして，

雰囲気からの汚染を防ぐ．清浄後は，試験溶液が触れる

部分には手を触れず，ピンセット等を用いる． 

5）市販のフタル酸エステル類混合標準液（100 µg/mL）

を希釈して調製しても良い（たとえば，富士フイルム和

光純薬 8 種フタル酸エステル混合標準液，関東化学 フ

タル酸エステル類混合標準液（9 種））．  

6）捕集管の加熱洗浄および調製に使用する。有機化合

物を含有しないことが重要であり，測定対象以外の物質

については全炭化水素で 0.01 ppm 以下，一酸化炭素 0.05 

ppm 以下，二酸化炭素 0.3 ppm 以下，水分濃度 2 ppm 以

下（露点−70℃以下）で純度 99.999%以上のものが望まし

い． 

7）市販品には以下のような吸着剤の組み合わせで充て

んされているものがある． 

    Tenax® GR + CarbopackTM B                                   

    CarbopackTM B + Carbosive® S-Ⅲ or Carboxen® 

1000                               

      CarbopackTM C + CarbopackTM B or Carboxen® 1000   

      Tenax® TA 

8）新しく調製または購入した捕集管は充てんされた吸

着剤の耐用温度にて十分前処理したのち，同一の洗浄ロ

ットから少なくとも 10%以上の割合でブランク値の測定

を行い，目的定量下限値よりも十分低い値であることを

確認する．なお，300℃を超える温度で長時間空焼きする

と炭素の酸化が進み，カーボンモレキュラシーブの性能

が変化することがあるので注意する． 

9）質量流量センサーを内蔵し，流量積算機能を備えた

ポンプを使用してもよい．  

10）試料導入装置には複数のタイプがあり，それぞれ

に最適条件を設定する．第一は，捕集管が試料導入装置

As－At 
C (µg/m3)   =      

× 
P 

V                                                                                ×                            
273 ＋ 25 

273 ＋ t 101.3 
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に装着されると流路が確保され，加熱して脱離すること

によりトラップ管にいったん再捕集後，さらにトラップ

管を加熱してクライオフォーカスに捕集し，さらに加熱

してキャピラリーカラムに導入する方式である．第二に

は，捕集管が試料導入装置に装着されると流路が確保さ

れ，加熱脱離することによりトラップ管またはクライオ

フォーカスに再捕集したのち，いずれかを加熱してキャ

ピラリーカラムに導入する方式である． 

11）ガラス製または溶融シリカ製の中空管または吸着

剤を充てんしたトラップ管では冷却を要しない装置もあ

る．また，トラップ管の冷却，加熱条件などは導入装置毎

に決定する必要がある．市販の装置ではこれらの条件は

提示されている場合が多い． 

12）トラップ管には石英などの不活性物質を詰めるこ

ともあるが，吸着剤を充てんする場合もある．充てん剤

によっては−20℃程度の低温でも破過を起こすことがあ

るので注意する必要がある． 

13）対象成分が十分に分離出来れば，カラムの種類お

よび温度条件などは任意に設定してよい．ただし，設定

した条件において，測定対象物質のピークが分離し，定

量が可能であることをあらかじめ確認する．  

14）ポンプ側および空気取り入れ側を明確にしておく． 

15）室外で塗装工事などが行われており，室内より室

外での化学物質濃度が高いと考えられる場合は，室内の

他に室外におけるトラベルブランクも併せて採取するこ

とが望ましい． 

16）試料を添加する場合は，シリンジの針先を捕集管

内の吸着剤付近まで差し込むことが望ましい．市販の検

量線作成装置を用いてもよい． 

17）分析環境から試験操作過程で汚染されることがあ

るので，操作ブランクを一連の測定操作の中で少なくと

も１回以上実施する． 

18）空気試料の測定における一連の過程（準備－機器

の運搬－試料採取－持ち帰り－前処理－測定）において，

捕集管が化学物質で汚染された空気に曝露される可能性

があるので，試料採取時の記録を参考にして試験の頻度

を考慮する． 

19）H2 や N2 を用いてもよい．また，純度については

99.999%以上のものが望ましいが 99.999%未満のものを

使用する場合は妨害がないことをあらかじめ確認するこ

と 

20）測定した空気試料における定量用質量数と確認用

質量数の強度比が検量線作成時と大きくかけはなれてい

る場合は，再度標準試料を測定して定量用質量数と確認

用質量数の強度比を算出する．再度測定した標準試料の

強度比が検量線作成時の 90～110%の範囲内だった場合，

空気試料における測定対象物質のピークが何らかの影響

を受けている可能性があることから，クロマトグラムの

ベースライン分離条件などの再検討や，他の分析カラム

による定量を検討する． 

21）室内空気中の測定対象物質の濃度は，その範囲が

広いことが予想されるため，定量上限を明確に把握して

おくことが必要である．空気試料の測定値が作成した検

量線の範囲を超える場合は，諸条件を検討した上で検量

線を再度作成し，定量する． 

22）質量流量センサーを内蔵し，25℃の温度換算機能

を有するポンプで空気を捕集する場合は，平均温度で補

正する必要はない． 

23）2 重測定試験の結果，定量下限値以上の濃度の測定

対象物質に対して，測定値平均とそれぞれの測定値の間

に±15%以上の開きがある場合は，原則欠測扱いとして，

その原因をチェックし再度試料採取を行う． 

24）操作ブランク測定は試料測定に先立って行い，操

作ブランク値を気中濃度に換算した値が目標定量下限値

を超える場合には，再洗浄や機器の調整を行ったのち，

再度測定し，操作ブランク値を十分低減してから試料を

測定する． 

25）測定対象物質のトラベルブランク値が操作ブラン

ク値と同等（等しいか小さい）とみなせる場合には，移送

中の汚染は無視できるものとして試料の測定値から操作

ブランク値を差し引いて濃度を計算する．移送中の汚染

がある場合には，3 試料以上のトラベルブランク値を測定

した時の標準偏差（σ）から求めた定量下限値（10σ：気

中濃度への換算値）が目標定量下限値以下の場合，およ

びトラベルブランク値による定量下限値が目標定量下限

値より大きくても，試料の測定値がトラベルブランク値

による定量下限値以上の場合には，試料の測定値からト

ラベルブランク値を差し引いて濃度を計算する． 

移送中の汚染が疑われ，トラベルブランク値による定

量下限値が目標定量下限値より大きく，さらに試料の測

定値がトラベルブランク値による定量下限値より小さい

場合は，原則として欠測扱いとする．この場合，汚染の原

因を取り除いたのち，再度試料採取から行う． 

 


