
アプリケーションノート

食品

一般科学

著者

杉立 久仁代

服部 直美

野原 健太

藤田 孝

大塚 剛史

中村 貞夫

アジレント・テクノロジー
株式会社

要旨

エッセンシャルオイルはテルペン系の化合物を多く含み、従来から用いられているイオン源を水素キャ
リアガスで使用した場合、特定の化合物にマススペクトルの変化が観測されることがあります。そこで、
変化しやすい化合物の特徴および生成機構などを検討しました。化合物の中では第 3 級アルコール
の脱水反応が示唆される変化が多く観測されました。他にもアルデヒドやエポキシド、エステルなどの
含酸素化合物でマススペクトルの変化が認められました。これらの化合物は水素キャリアガス専用の 
HydroInert イオン源を使用することで、ヘリウムキャリアガス使用時と同等のマススペクトルが得られ
ました。

水素キャリアガス専用 HydroInert イオン源を
用いた GC/MS によるエッセンシャルオイル
中の香気成分のマススペクトルの検討
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はじめに

香気成分の分析には GC/MS を用いることが多く、ヘリウムをキャリアガ
スとして分析することが一般的です。しかしながら、近年のヘリウム供給
不足の問題だけではなく、脱炭素化への取り組みとしても、水素をキャリ
アガスとする需要が高まっています。香気成分の分析はノンターゲット分
析（網羅的分析）を行うことが多いため、保持指標（RI）やマススペクト
ルの一致が重要な同定要素となります。

このアプリケーションノートでは、従来のイオン源を用いた時に、マススペ
クトルの変化を起こしやすい化合物の特徴を考察した結果を報告します。

分析条件

市販のエッセンシャルオイル 13 種類（バラ、ひのき、ネロリ、ペパーミント、
レモングラス、レモン、イランイラン、パルマローザ、ゼラニウム、クラリセー
ジなど）を用い、水素キャリアガスで測定を行いました。イオン源には従
来イオン源と HydroInert イオン源の両方を用いました。

装置 ：Intuvo 9000GC-5977B GC/MS
カラム ： DB-HeavyWAX（p/n 122-7162-INT） 

長さ 30 m, 内径 0.25 mm, 膜厚 0.25 µm
注入モード ：スプリット（200:1）
注入口温度 ：250 ℃
ガードチップ温度 ：オーブントラック
バス温度 ：250 ℃
注入口ライナ ： ウルトライナート, シングルテーパ低圧力損失, 

シングルテーパ, ウール入り 
（p/n 5190-2295）

注入量 ：0.2 µL
カラム流量 ：1.0 mL/min
オーブン温度 ： 80 ℃（0 min） - 10 ℃ /min - 280 ℃ 

（10 min）
トランスファーライン温度 ：300 ℃
イオン源温度 ：300 ℃

解析方法

エッセンシャルオイルの解析には、デコンボリューションによるピーク検出と
ライブラリ検索が可能な Agilent MassHunter Unknowns Analysis を
用いました。ライブラリは NIST20 を用いました。アジレントアプリケー
ションノート 5994-5751JAJP1) の結果により、水素キャリアガスを用いて
も RI の利用が可能であることが確認できたため、上位でヒットした化合
物について n-アルカンによる RI を計算した後、AromaOffice2D を用いて
化合物の絞り込みを行いました。AromaOffice2D による香気成分の解
析のワークフローを図 1 に、化合物の同定方法を図 2 に示しました。

図 1. AromaOffice2D による香気成分解析のワークフロー
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結果

従来のイオン源を用いて水素キャリアガスで測定をすると、マススペクト
ルの変化によりライブラリサーチの一致率が悪くなる化合物が多く観測さ
れました。AromaOffice2D で同定された香気成分のうち、HydroInert 
イオン源を用いた時に NIST サーチでの一致率が 90 % 以上あった成分
を選定し、従来のイオン源でのヒット率と比較しました。図 3 に示すよう
に、従来のイオン源を用いた場合には、HydroInert イオン源では一致率
が 90 % 以上であった香気成分のうち、おおよそ 20～ 40 % の化合物の
一致率が 60 % 未満と低くなりました。

図 3. HydroInert イオン源（H2）でマススペクトルの一致率が 90 % 以上だった
香気成分の従来イオン源（H2）でのヒット率分布

図 2. AromaOffice2D による化合物の同定方法

従来のイオン源を用いた時にマススペクトルが顕著に変化した化合物に
は、リナロール、ゲラニオール、テルピネン-4-オールなどのモノテルペン
アルコール、ビサボロールなどのセスキテルペンアルコール、ネラールな
どのアルデヒド、リモネンオキサイド等のエポキシド構造を持つものなど
が挙げられました。テルペンアルコールのうち特に第 3 級アルコールは
マススペクトル変化が大きく、それらのマススペクトル上の水酸基を持つ
イオンの消失などから脱水によるマススペクトル変化が示唆されました。

マススペクトルの変化の大きかったテルペンアルコールの例としてペパー
ミント中のテルピネン-4-オールの構造式と各イオン源/キャリアガスでの
マススペクトルの比較を図 4 に示しました。従来イオン源で水素キャリア
ガスを用いた場合には、テルピネン-4-オールは脱水した構造の α-テルピ
ネンが高い一致率でヒットしました。 

その他、レモングラス中のリナロール、レモン中のネラールおよびリモネン
オキサイドの例をそれぞれ図 5～ 7 に示しました。

一方、HydroInert イオン源では水素キャリアガスにおけるマススペクト
ル変化はほぼ観測されず、これらの反応がイオン源内部で生じており、
HydroInert イオン源により抑制されたと考えられました。

図 8 には、従来のイオン源でマススペクトルの変化のあった化合物をグ
ループ別にまとめました。
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図 6. レモン中の Neral

図 7. レモン中の Limonene oxide

図 4. ペパーミント中の Terpinene-4-ol

図 5. レモングラス中の Linalool
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図 8. 従来のイオン源（H2）でマススペクトル変化の大きかった化合物



まとめ

GC/MS において、キャリアガスをヘリウムから水素に変更したときのマ
ススペクトルの変化について検討した結果、従来のイオン源では、一部の
化合物の変化が観測されました。エッセンシャルオイル中に多く含まれる
テルペンアルコールにおいて、特に第 3 級アルコールでマススペクトルの
変化が大きい傾向を示しました。他にアルデヒドやエポキシド、エステル
などの含酸素化合物でマススペクトル変化が確認されました。また、ここ
では示しませんでしたが、エッセンシャルオイル中の他の共存成分の量や
濃度によってマススペクトルの変化の程度が少しずつ異なる化合物も認
められました。

これらの化合物は、HydroInert イオン源を用いることで従来のヘリウム
キャリアと同等のマススペクトルが得られ、水素キャリアでの GC/MS 定
性分析における HydroInert イオン源の有効性が示されました。
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※水素ガスの取り扱いについて

水素ガスは酸素との混合により引火爆発を起こしやすいガスです。水素
ガスは水素ガス供給源、ガスを導入する分析機器および途中配管を含め
た使用環境、機器操作等に、使用者の責任において細心の注意の上で取
り扱う必要があります。

各 GC に関するより詳細な情報は、下記の技術概要をご確認ください。

技術概要：Agilent 8860 GC システムにおける水素の安全性
（資料番号 5994-5419JAJP）
Agilent 8860 GC システムにおける水素の安全性（chem-agilent.com）

技術概要：Agilent 8890 GC システムにおける水素の安全性
（資料番号 5994-5413JAJP）
Agilent 8890 GC システムにおける水素の安全性（chem-agilent.com）

技術概要：Agilent Intuvo 9000GC システムにおける水素の安全性
（資料番号 5994-5412JAJP）
Agilent Intuvo 9000 GC システムにおける水素の安全性（chem-
agilent.com）
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