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概要

ガスクロマトグラフィー /質量分析は、環境サンプル中の半揮発性有機化合物の分析における有効な手
法です。Agilent Intuvo 9000 GC は、大幅に進歩したガスクロマトグラフィー技術を採用しており、半揮
発性物質の分析に多くの利点をもたらします。このアプリケーションノートでは、US EPA メソッド 8270D 
の仕様を基づく半揮発性物質の分析における Intuvo 9000 GC の性能について説明します。今回の研究
では、測定対象化合物の土壌抽出物の繰り返し注入による Intuvo GC システムの評価、さらに環境分析
でのハイスループットラボをモデルとした条件下で機器の耐久性も評価しました。

Agilent Intuvo 9000 ガスクロマトグラフに 
よる半揮発性有機化合物の分析
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はじめに

ガスクロマトグラフィー /質量分析法 
(GC/MS) は、半揮発性有機化合物 (SVOC)1 
の分析に適した手法として広く認められてい
ます。SVOC に分類される多くの化合物は環
境汚染物質と考えられています。政府機関の
規制当局は、多くの環境および産業マトリック
ス中に存在する SVOC の測定メソッドを確立
し、性能要件 (パフォーマンスクライテリア) を
設定しています。例えば、米国環境保護庁 (US 
EPA) のメソッド 8270D には、固形廃棄物、
土壌、空気、水の抽出物中に存在し、GC/MS 
による分析を適用する 243 化合物がリストさ
れています。2メソッド 8270D には SVOC の
定量分析の詳細な仕様および要件が含まれて
います。

Agilent 7890 GC の耐久性およびデータ品質
が、SVOC 分析の標準的な性能となっており、
この機器は世界中の環境分析ラボで使用され
ています。新たな技術を開発するにあたって、
次世代の GC 機器が環境分析において SVOC 
分析の厳しい基準に適合することを示すこと
が非常に重要です。 

Agilent Intuvo 9000 GC は、ガスクロマトグ
ラフィーの進歩を具現化した機器であり、多数
の革新的な設計を採用しているため、SVOC 
分析にも最適です。Intuvo GC システムでは、
Intuvo カラムとガードチップの取り付けや交換
が容易です。ガードチップはプレカラムとして機
能し、カラムと流路への微粒子や非揮発性の
汚染物質を防ぎます。ダイレクトカラムヒーティ
ングにより、省電力と、迅速なカラム冷却によ
る短い分析サイクル時間も実現します。

このアプリケーションノートでは、Intuvo 
9000 GC が US EPA メソッド 8270D で確立
された厳格な性能要件を容易に満たせること
を実証します。また、リテンションタイム、分
離能、分析対象成分のレスポンスが 7890 GC 
と同等であることを示します。さらに、土壌抽
出化合物の繰り返し注入によってシステムの
耐久性を実証します。

実験方法

標準およびサンプル
77 種類のターゲット化合物とサロゲート化合
物を含む標準原液は AccuStandard 社 (コ
ネチカット州、ニューヘイブン) から購入しま
した。標準溶液は酸、塩基、中性化合物の典
型的な混合物を選択しました。標準原液は 
Supelco 社 (ペンシルバニア州、ベルフォン
テ) から購入した 6 種類の内部標準を含んだ
ジクロロメタンで希釈しました。キャリブレー
ション標準のターゲット化合物とサロゲート化
合物の濃度は、0.1、0.2、0.8、1、1.6、2、5、
10、15、20、35、50、75、100 µg/mL でし
た。各キャリブレーション標準の内部標準の濃
度は 40 µg/mL でした。表 1 に、この実験で
使用した化合物のリストを示します。表 1 の
化合物番号はターゲット化合物とサロゲート
化合物の溶出順序に基づいています。内部標
準については溶出順ではなく、表の最後にま
とめて記載しています。化合物番号はグラフを
シンプルにするために割り当てました。

ベンジジン、ペンタクロロフェノール、
4,4� -ジクロロジフェニルトリクロロエタン 
(4,4� -DDT)、デカフルオロトリフェニルホス
フィン (DFTPP) の混合物を含むチューニング
標準は AccuStandard 社から購入しました。
チューニング標準は最終濃度が 25 µg/mL と
なるようにジクロロメタンで希釈しました。 

メソッド 8270 用に前処理してジクロロメタン
で抽出した土壌抽出化合物の混合物は、ESC 
Lab Sciences 社 (テネシー州、マウント・ジュ
リエット) から入手しました。抽出物には、ラ
ボで通常検出される最も影響の大きいマト
リックス残留物を含む混合物を選択しました。

機器とメソッド
Agilent Intuvo 9000 GC をシングル MS 用
流路で構成し、Agilent 5977B MSD に接続
して、不活性 EI イオン源と 30 m の Intuvo 
DB-5ms ウルトライナートカラムを取り付けま
した。データの比較のために、Agilent 7890 
GC も 5977B MSD に接続し、不活性 EI イオ
ン源と 30 m の Agilent J&W DB-5ms ウルト
ライナートカラムを取り付けました。同じメソッ
ドパラメータを、Intuvo 9000 GC と 7890 
GC で用いました。ただし、Intuvo GC では
ガードチップを用いていました。表 2 に、この
実験で使用した分析条件を示します。
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表 1. ターゲット化合物、サロゲート化合物、内部標準

No. 化合物

1 N-ニトロソジメチルアミン

2 ピリジン

3 2-フルオロフェノール (サロゲート)

4 フェノール-d5 (サロゲート)

5 フェノール

6 アニリン

7 ビス(2-クロロエチル)エーテル

8 2-クロロフェノール

9 1,3-ジクロロベンゼン

10 1,4-ジクロロベンゼン

11 ベンジルアルコール

12 1,2-ジクロロベンゼン

13 2-メチルフェノール

14 ビス(2-クロロイソプロピル)エーテル

15 4-メチルフェノール

16 N-ニトロソジ-n-プロピルアミン

17 ヘキサクロロエタン

18 ニトロベンゼン-d5 (サロゲート)

19 ニトロベンゼン

20 イソホロン

21 2-ニトロフェノール

22 2,4-ジメチルフェノール

23 安息香酸

24 ビス(2-クロロエトキシ)メタン

25 2,4-ジクロロフェノール

26 1,2,4-トリクロロベンゼン

27 ナフタレン

28 4-クロロアニリン

No. 化合物
29 ヘキサクロロブタジエン

30 4-クロロ-3-メチルフェノール

31 2-メチルナフタレン

32 ヘキサクロロシクロペンタジエン

33 2,4,6-トリクロロフェノール

34 2,4,5-トリクロロフェノール

35 2-フルオロビフェニル (サロゲート)

36 2-クロロナフタレン

37 2-ニトロアニリン

38 フタル酸ジメチル

39 2,6-ジニトロトルエン

40 アセナフチレン

41 3-ニトロアニリン

42 アセナフテン

43 2,4-ジニトロフェノール

44 4-ニトロフェノール

45 2,4-ジニトロトルエン

46 ジベンゾフラン

47 フタル酸ジエチル

48 4-クロロフェニルフェニルエーテル

49 フルオレン

50 4-ニトロアニリン

51 4,6-ジニトロ-2-メチルフェノール

52 N-ニトロソジフェニルアミン

53 アゾベンゼン

54 2,4,6-トリブロモフェノール (サロゲート)

55 4-ブロモフェニルフェニルエーテル

No. 化合物
56 ヘキサクロロベンゼン

57 ペンタクロロフェノール

58 フェナントレン

59 アントラセン

60 カルバゾール

61 フタル酸ジ-n-ブチル

62 フルオランテン

63 ベンジジン

64 ピレン

65 p-テルフェニル-d14 (サロゲート)

66 フタル酸ブチルベンジル

67 3,3� -ジクロロベンジジン

68 ベンゾ[a]アントラセン

69 フタル酸ビス(2-エチルヘキシル)

70 クリセン

71 フタル酸ジ-n-オクチル

72 ベンゾ[b]フルオランテン

73 ベンゾ[k]フルオランテン

74 ベンゾ[a]ピレン

75 インデノ[1,2,3-cd]ピレン

76 ジベンゾ[a,h]アントラセン

77 ベンゾ[g,h,i]ペリレン

78 1,4-ジクロロベンゼン-d4 (内部標準)

79 ナフタレン-d8 (内部標準)

80 アセナフタレン-d10 (内部標準)

81 フェナントレン-d10 (内部標準)

82 クリセン-d12 (内部標準)

83 ペリレン-d12 (内部標準)
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結果と考察

Agilent 7980 GC との同等性
Intuvo 9000 GC は流路やダイレクトヒーティ
ング技術といった多くの技術革新に加え、クロ
マトグラフィーのリテンションタイムとレスポン
スにおいて 7890 GC と同等の性能が得られ
るよう設計されています。このことは、7890 
GC で実証されているパフォーマンスであり、
環境分析での SVOC 分析においても特に重
要です。

同等性評価のバリデーションとして、ター
ゲット化合物およびサロゲート化合物
を 20 µg/mL の濃度に調製した標準溶
液と 40 µg/mL の濃度の内部標準を、
7890 GC (5977B MSD と接続し、30 m の 
Agilent J&W DB-5ms ウルトライナートカラ
ムを取り付け) と、 Intuvo 9000 GC (5977B 
MSD と接続し、30 m の Intuvo DB-5ms ウ
ルトライナートカラムを取り付け) に注入しま
した。分析に用いたカラム温度プログラムと
検出器条件は同じです (表 2)。図 1 に、両方
のシステムで得られた正規化後のトータルイ
オンクロマトグラムを示します。ピークが集中
する高ピーク密度 (12.5 分と 16.5 分) 領域で
も同等な性能が得られています。

表 2. 一般的な GC/MS パラメータ

パラメータ 設定値

注入量 1 µL

注入口

スプリット/スプリットレス、300 ° C 
パルスドスプリットレス、0.5 分まで 60 psi 
0.5 分で 50 mL/min でパージ 
セプタムパージスイッチドフローモード、3 mL/min

ライナ
Agilent ウルトライナート、スプリットレス、シングルテーパライナ、 
ガラスウール入り (部品番号 5190-2293)

Intuvo ガードチップ  
(G4587-60565)

60 ° C で 2 分間、20 ° C/min で 60 ° C～ 260 ° C、6 ° C/min で  
260 ° C～ 330 ° C、1.333 分 (標準溶液) または 10.333 分 (土壌抽出物) 保持

カラム
Agilent J&W DB-5ms および Intuvo DB-5ms UI、30 m × 0.25 mm、 
0.5 µm (部品番号 122-5536UI、7890用 および 122-5536UI-INT、Intuvo 用)

流量 2 mL/min 定流量モード

カラム温度
40 ° C で 2 分間、20 ° C/min で 40 ° C～ 260 ° C、6 ° C/min で  
260 ° C～ 330 ° C、1.333 分 (標準溶液) または 10.333 分 (土壌抽出物) 保持

トランスファーライン温度 330 ° C

ドローアウトプレート 6 mm (オプション)

イオン源温度 330 ° C

四重極温度 200 ° C

スキャン 35～ 550 m/z

ゲイン係数 1

スレッシュホールド 50

A/D サンプル 2

図 1. Agilent Intuvo 9000 GC (A) および Agilent 7890 GC (B) で生成された SVOC クロマトグラムの比較
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リテンションをより定量的に比較するため、図 
2 では Intuvo 9000 GC と 7890 GC の相対
リテンションタイム (すなわち、ターゲット化合
物とサロゲート化合物のリテンションタイムの
内部標準に対する比率) のプロットを示してい
ます。2 種類の機器の近似性は非常に高い結
果となりました。相対リテンションタイムの差
異は 2 つの機器で平均 0.0006 でした。 

図 2 に示すように、最初の 2 種類の溶出化合
物 (N-ニトロソジメチルアミンとピリジン) の
相対リテンションタイムには大きな差がありま
す。これは、Intuvo ガードチップの少量のプ
レカラム容量がプラスされたためです。図 3 
に、7890 GC と Intuvo 9000 GC で測定した 
N-ニトロソジメチルアミンとピリジンのトータ
ルイオンクロマトグラムの拡大図を示します。
予想どおり、7890 GC と比較して、容量が増
えることでリテンションタイムがわずかに長く
なっています。しかし、ピーク形状に対する影
響は無視できるレベルです。

Method 8270D では、近接して溶出する異
性体を別の分析対象物として報告するよう規
定されています。2 つのピーク間のピークバ
レー (谷) が異性体の平均最大ピーク高さの 
50 % 以下で分離する必要があります。異性
体を分離するシステム性能の測定には、一般
的にベンゾ[b]フルオランテンとベンゾ[k]フルオ
ランテンが用いられます。図 4 に 7890 GC と 
Intuvo GC での分離能を示します。どちらの
場合も異性体間のピークバレー (谷) は 50 % 
を大幅に下回りました。

0.5

0.6

0.7

0.8

0.9

1.0

1.1

1.2

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Re

la
tiv

e 
re

te
nt

io
n 

tim
e

Compound number

Agilent 7890 GC
Agilent Intuvo 9000 GC

図 2. Agilent Intuvo 9000 GC および Agilent 7890 GC での SVOC の相対リテンションタイムの比較
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図 3. Agilent 7890 GC (A) および Agilent Intuvo 9000 GC (B) での SVOC の最初の溶出物の比較
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多くの GC メソッドと同様に、メソッド 8270D 
の定量は、内部標準に対する相対レスポン
スに基づいています。図 5 に標準溶液を 
7890 GC と Intuvo 9000 GC にそれぞれ 20 
µg/mL 注入した場合のレスポンスファクタの
比較を示します。ここでも良好に一致しまし
た。ターゲット化合物すべてのレスポンスファ
クタの差異の平均は 4.6 % でした。

図 5 より、最後に溶出する多環芳香族炭化
水素 (PAH) のインデノ[1,2,3-cd]ピレン、ジ
ベンゾ[a,h]アントラセン、ベンゾ[g,h,i]ペリレ
ンは、Intuvo 9000 GC による測定の方が 
7890 GC よりわずかに相対レスポンスが大
きいことがわかります。この結果は、Intuvo 
9000 GC の流路全体の温度プロファイルが
一貫しているため、より高い沸点の PAH が流
路を通過でき、回収率とピーク形状が維持さ
れることを示しています (図 1)。 

メソッド 8270D への適合性
GC/MS による SVOC の分析では、データを
規制当局への報告に使用する場合は特に、
データ収集の前にシステムが定量分析に適し
ているかを証明できることがきわめて重要で
す。メソッド 8270D では、GC/MS の性能を
確認するためのチューニングまたはコントロー
ルスタンダード溶液の使用が規定されていま
す。MS チューニングと不活性度をテストする
標準溶液は、DFTTP、4,4� -DDT、ペンタクロ
ロフェノール、ベンジジンの混合物です。

DFTPP は、質量分析計でイオン化および検
出の適合性の確認に用いました。4,4� -DDT 
は、分解生成物の 4,4� -DDD や 4,4� -DDE の
測定によるシステム不活性度の評価に用いま
した。ベンジジンは塩基性度のプローブとし
て、ペンタクロロフェノールは酸性度のプロー
ブとして用いました。メソッド 8270D で確立
された最低限の性能要件を満たせなければ、
システムは分析に不適合と見なされます。
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図 5. Agilent Intuvo 9000 GC および Agilent 7890 GC での SVOC の相対レスポンスの比較
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図 6. Agilent Intuvo 9000 GC でのメソッド 8270D チューニングスタンダード溶液のクロマトグラム

図 6 に、濃度が 25 µg/mL のチューニングス
タンダード溶液のクロマトグラムを示します。
メソッド 8270D では 50 µg/mL の濃度が推
奨されていますが、感度の優れた機器であれ
ば、より低い濃度でも使用可能との補足があ
ります。今回は、カラムのオーバーロードを避
けるため、またピーク対称性測定にバイアス
をかけないようにするため、25 µg/mL を選
択しました。

テーリングファクタ (TF) は、ペンタクロロフェ
ノールおよびベンジジンの酸/塩基性度の決定
因子として用いました。メソッド 8270D の要
件を基にすると、抽出した定量イオンについて
ピーク高さの 10 % 位置で測定した TF は 2 
以下である必要があります。ペンタクロロフェ
ノールおよびベンジジンの測定したテーリング
ファクタは、それぞれ 1.0 と 0.8 でした。

4,4� -DDT の分解率 (%) を用いてシステム不
活性度を測定しました。メソッド 8270D によ
ると、4,4� -DDD と 4,4� -DDE の抽出イオン
のピーク面積合計の合算は 20 % を超えない
ようにする必要があります。Intuvo 9000 GC 
では、分解率は 1.4 % でした。
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表 3 に、測定した DFTPP イオン比と、メソッ
ド 8270D に規定された比率と範囲を示しま
す。測定した比率はすべて、十分に規定の範
囲内です。

Intuvo 9000 GC はメソッド 8270D で規定さ
れたシステム適合性の測定基準を十分に満た
しました。

キャリブレーション要件
おそらくキャリブレーションは、メソッド 8270D 
において達成と維持が最も困難な要件です。
ターゲット化合物は酸、塩基、中性化合物か
ら成ります。選択した分析対象物のキャリブ
レーションのタイプおよびキャリブレーション
範囲は、主に機器の感度および化合物の性質
に基づいています。一部の化合物には表面活
性、温度条件または検出効率に対して影響を
受けやすい化合物もあります。このため、キャ
リブレーションでは複数のメソッドが定量に許
容されています。

ターゲット質量 比較質量 下限 % 上限 % 相対強度 % 合格/不合格 

51 442 10 80 31.1 合格 

68 69 0 2 0 合格 

70 69 0 2 0.4 合格 

127 442 10 80 39.4 合格 

197 442 0 2 0 合格 

198 442 50 100 84 合格 

199 198 5 9 6.1 合格 

275 442 10 60 22.4 合格 

365 198 1 100 4.2 合格 

441 442 0 24 15.4 合格 

442 442 100 100 100 合格 

443 442 15 24 18.7 合格 

表 3. DFTPP チューニングチェック
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図 7. 100 µg/mL までキャリブレーションした平均レスポンスファクタのパーセント RSD

最もシンプルで広く使われているキャリブレー
ションは、平均レスポンスファクタに基づいた
ものです。メソッドによると、最低 5 種類の標
準レベルを使用し、レスポンスファクタの相対
標準偏差 (RSD) は ±20 % 以内である必要が
あります。図 7 は、77 種類の化合物のうち 57 
種類について、14 種類のキャリブレーション
レベルを用いて 0.1 から 100 µg/mL の範囲
で (No.23 の安息香酸は 4 から 100 µg/mL 

の 8 種類のレベルでキャリブレーションをした
ために除く) 規定内のパーセント RSD が得ら
れたことを示しています。合計 14 種類のキャ
リブレーションレベルを用いて各分析対象物の
直線範囲を正確に求めました。57 種類の化合
物の平均 RSD は 4.98 % でした。
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PAH などの高い感度を持つ化合物は、固定
相をオーバーロードさせ、高濃度で検出器を
飽和させる傾向があります。今回、キャリブ
レーション上限を 50 µg/mL に下げて、平均
レスポンスファクタを用いてキャリブレーショ
ンクライテリアを達成するようにしました。図 
8 は、77 種類の化合物のうち 14 種類につい
て、12 種類のキャリブレーションレベルを用
いて 0.1 から 50 µg/mL の範囲で (0.8 から 
50 µg/mL の 10 種類のレベルでキャリブレー
ションをした No.69 のベンゾ[a]アントラセン
を除く) 規定内のパーセント RSD が得られた
ことを示しています14 種類の化合物の平均 
RSD は 4.10 % でした。

活性が高い化合物や不安定な化合物には、濃
度とともにレスポンスファクタが変化する傾向
にあるものもあります。メソッド 8270D は、こ
のような分析対象物のキャリブレーションに曲
線フィッティングを認めています。このメソッド
では、相関係数 (R) が 0.99 以上で、計算さ
れた最低標準溶液の濃度が実際の濃度の ±
30 % 以内の必要があると規定されています。
表 4 に、77 種類のうち残りの 6 種類の化合
物を、1/x の重み付け係数で重み付き線形最
小二乗法回帰を用いてキャリブレーションした
結果を示します。すべてのケースで規定のキャ
リブレーションクライテリアを達成しました。
キャリブレーション範囲は、線形モデルを用い
てキャリブレーションクライテリアを満たしつ
つ、きわめて広いダイナミックレンジを得るた
めに選択されたことに注意してください。ダイ
ナミックレンジが狭い場合、あるいはより高
次のキャリブレーションモデルを使用した場合
は、標準溶液の最低濃度における偏差 (%) は
ゼロに近い値となります。

マトリックスを使用した実験
Intuvo 9000 GC の耐久性を評価するため
に、マトリックス注入を繰り返し、性能チェック
を実施しました。環境分析ラボでは通常、予
防保全のメンテナンス (ライナ交換、カラムト
リミングなど) を実施します。これは、カラム

図 8. 50 µg/mL までキャリブレーションした平均レスポンスファクタの パーセント RSD
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表 4. 重み付き最小二乗法回帰を用いたキャリブレーション結果

化合物番号 化合物 R2

キャリブレーション範囲  
(ng/mL)

最低標準溶液濃度の誤差 (%)  
(規定は ±30 %)

43 2,4-ジニトロフェノール 0.9984 1.6-100 23.9

44 4-ニトロフェノール 0.9994 0.8-100 22.9

51 4,6-ジニトロ-2-メチルフェノール 0.9991 0.8-100 -1.3

54 2,4,6-トリブロモフェノール 0.9997 0.8-100 12.4

57 ペンタクロロフェノール 0.9992 0.8-100 23.4

63 ベンジジン 0.9966 4-100 16.5

図 9. マトリックスを使用した実験のテストスキーム

QC/CCV/
ISTD の
チェック

QC/CCV/
ISTD の
チェック

チェックに
合格しましたか

チェックに
合格しましたか

はい

いいえ いいえ

新しい
カラムに交換

MSD 
メンテナンス

マトリックス
注入セット 

(N = 20)

最初の QC および
キャリブレーション

1 回の
メンテナンスですか

2 回の
メンテナンスですか

はい はい

セプタムおよび
ライナの交換

ガードチップの
交換

いいえ

はい

QC/CCV/
ISTD の
チェック

やイオン源の汚染を未然に防ぎ、長期間にわ
たってシステム適合性やキャリブレーションの
完全性を維持するために実施します。

しかし、今回の実験では、不適合またはキャリ
ブレーションミスとなるまでマトリックスサンプ
ルを注入した後、メンテナンス作業により性能
が回復するテスト方法を用いました。図 9 に
テストスキームのフローチャートを示します。 
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テストでは 20 回のマトリックス注入ごとに性
能チェックを実施しました。チェックは、メソッ
ド 8270D の仕様に関連する次の 3 つの方法
で実施しました。

• QC: DFTPP チューニング比の補正、
ベンジジンおよびペンタクロロフェ
ノールのテーリングファクタが 2 未満、
4,4� -DDT の分解率が 20 % 未満

• CCV: キャリブレーションの中間点のドリ
フトがターゲット化合物の 10 % 以上で 
±20 % 以内

• ISTD: 内部標準のピーク面積のドリフト
が ± 50 % 以内であることを確認

実験を始めるために、表 1 の化合物および
表 2 のメソッド 8270D パラメータを用いてシ
ステムをキャリブレーションしました。マトリッ
クスサンプルは ESC Lab Sciences 社 (テネ
シー州、マウント・ジュリエット) から入手し、
ジクロロメタンで抽出して混合した複数の土
壌サンプルから成っています。化合物の抽出物
は、ラボで通常検出される最も影響の大きい
マトリックスサンプルの代表的なものです。図 
10 に抽出物を示します。抽出物は不透明で多
くのマトリックス残留物を含んでいることがわ
かります。

実験結果
QC 結果

実験中、合計 680 回のマトリックス注入を行
いました。サンプルを 20 回注入するたびに、
4,4� -DDT がほぼ完全に分解されるほどマト
リックス負荷が高くなりました。プロトコルテス
トの後、ライナとセプタムを交換してシステム
を再テストしました。ライナ交換の後、分解率
は 20 % 未満に低下しました (図 11)。 

図 10. ジクロロメタン 
土壌抽出物

ライナ交換後
マトリックス注入後
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図 11. ライナ交換後 (青) およびマトリックス注入後 (オレンジ) の DDT の分解と回復
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図 12 に、土壌抽出物を 20 回注入した後の
ライナを示します。ガラスウールに蓄積した土
壌残留物の層が明らかに見えます。ライナの
交換で分解率が 20 % 未満に低下したため、
この残留物は 4,4� -DDT の分解が原因である
と考えられました。ガラスウールパッキングに
より、微粒子汚染からシステムを保護すること
ができました。

QC サンプルには、4,4� -DDT だけではなく、
ペンタクロロフェノールとベンジジンも含まれ
ています。図 13 にライナ交換後に測定した
ペンタクロロフェノールとベンジジンのテーリ
ングファクタを示します。180 回から 240 回
のマトリックス注入で、ベンジジンのテーリン
グファクタは 1.0 から上限値 2 に近い 1.8 に
上昇しました。ライナ交換だけでは、テーリン
グファクタを低下させるには不十分でした。プ
ロトコルテストの後、Intuvo ガードチップを交
換し、システムを再テストしたところ、ベンジ
ジンのテーリングファクタは 1.2 に下がりまし
た。520 回の注入後、ベンジジンのテーリン
グファクタは 1.7 に上昇しました。この場合は、
ライナの交換によりテーリングファクタを 1 に
低減することができました。

CCV 結果

メソッド 8270D によると、キャリブレーション
は12 時間ごとに、キャリブレーション範囲の
中間点で標準溶液を注入して確認する必要
があります。曲線のキャリブレーションを確認
するには、計算した濃度が実際の濃度の ±
20 % 以内である必要があります。20 % を超
える化合物が ±20 % のキャリブレーション
チェックを満たさない場合、システムは不適合
と見なされ、是正措置が必要となります。今
回の実験では、77 種類のターゲット化合物
とサロゲート化合物について、是正措置の許
容値をより厳しい失敗率 10 % (すなわち、7 
化合物が CCV に失敗) としました。図 14 に 
CCV 結果を示します。マトリックスを 20 回注
入するたびに、キャリブレーションに失敗する
化合物の数が 10 % の許容値を超えます。ラ
イナの交換後、キャリブレーションに失敗する
化合物の数は 10 % 未満に下がりました。

図 12. 20 回のマトリックス注入後のガラスウール入りライナ
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図 13. ライナ交換後のペンタクロロフェノールおよびベンジジンのテーリングファクタ測定
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図 14 は、ベンジジンのテーリングファクタが
引き金になった (図 13) 、240 回のマトリック
ス注入後の Intuvo ガードチップの交換も示し
ています。図 14 に示すように、1 つの化合物、
ヘキサクロロシクロペンタジエンが Intuvo 
ガードチップの交換後でも CCV チェックに失
敗しました。パーセント誤差は –31.3 % から 
–26.7 % に下がりましたが、Intuvo ガード

チップの交換がパーセント誤差を 20 % 未満
に下げることはできませんした。マトリックス
に対するこの化合物の感度は、Intuvo ガード
チップの交換の頻度を決めるのための指標と
して使用できます。図 15 に、マトリックスのイ
ンジェクション回数に対してヘキサクロロシク
ロペンタジエンの CCV チェックをプロットし
たものを示します。

このデータから、マトリックスを 60 回注入し
て Intuvo ガードチップを 1 回交換するたび
に、予防保全のメンテナンスを実施するのが
適当であることがわかります。抽出物には多く
のマトリックス残留物が含まれることを考慮す
ると、この Intuvo ガードチップの交換回数が
ほとんどの土壌マトリックスに適していると考
えられます。

図 14. ライナ交換後 (青) およびマトリックス注入後 (オレンジ) の CCV 失敗回数
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影響の大きいマトリックスをロードしてシステ
ムの汚染のレベルを測定するために、マトリッ
クス注入を続けました。680 回以内の注入で 
10 % のスレッシュホールドに達しませんでし
たが、実験を終了しました。図 14 は、680 回
目の注入後、ライナの交換により CCV の失敗
が 10 回から　4 回 に下がったことを示して
います。Intuvo ガードチップの交換でさらに 4 
回から 3 回の CCV 失敗に減りました。カラム
を交換することでシステムが完全に回復しまし
た。カラム交換後にキャリブレーションに失敗
した化合物はベンジジンのみで、最初のキャ
リブレーション以上のレスポンスが得られまし
た (図 16)。このことから、CCV の失敗の原因
はカラムにあり、流路やイオン源ではないこと
が示されました。

ISTD 結果

メソッド 8270D では内部標準の面積のばらつ
きが 2 倍を超えないように規定されています。
超えた場合は、システムは分析に不適とされ、
是正措置が必要です。内部標準のレスポンス
の低下は通常、イオン源の汚染により生じま
す。図 17 に、ライナの交換後、680 回の注入
における内部標準の正規化後の面積を示しま
す。実験を通して内部標準の面積は規定範囲
内でした。

Agilent 7890A GC との比較

評価基準として、図 9 に示したプロトコルで 
3 つの同様のマトリックスを使用した実験を、
5977 MSD を接続した 7890A GC で実施し
ました。その結果を表 5 に示します。興味深
いことに、5977 MSD を接続した 7890A GC 
の挙動は、Intuvo 9000 GC と大きく異なるよ

図 16. 最初のキャリブレーション後、680 回のマトリックス注入後、カラム交換後のキャリブレーションチェック
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図 17. 680 回のマトリックス注入における正規化後の内部標準のピーク面積
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1,4-ジクロロベンゼン-d4 ナフタレン-d8

アセナフテン-d10 フェナントレン-d10

クリセン-d12 ペリレン-d12

表 5. Agilent 5977 MSD を接続した Agilent 7890A GC で測定した結果

カラム番号 
ライナおよびセプタムの 

交換回数 
注入口シールの 
交換回数 

カラムトリミング回数  
(それぞれ 30.5 cm) 

マトリックスの 
注入回数の合計 

1 12 2 6 240 

2 4 2 5 80 

3 6 3 4 120 

うでした。カラム番号 1 と 3 における失敗は、
ISTD レスポンスが 50 % 未満に下がり (イオ
ン源のクリーニングにより回復)、CCV チェッ
クの失敗率が 10 % 以上となった (注入口メ
ンテナンスまたはカラムトリミングでも回復せ

ず) ことによります。カラム 2 における失敗は 
CCV チェックの失敗率が 10 % 以上となった
ためです。
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Intuvo 9000 と 7890 GC で実施したメンテ
ナンスの他の違いは、7890 GC で行うカラム
トリミングと比べて、Intuvo 9000 GC で行う 
Intuvo ガードチップの交換はより迅速で正確
にできることです。さらに、7890 GC のカラム
トリミングでは、カラムの十分な部分を切除し
た後、リテンションタイムウィンドウの再調整
が必要です。この作業は Intuvo ガードチップ
の交換では必要ありません。図 18 に、7890 
GC のカラムを 30.5 cm トリミングした場合
と比較した Intuvo 9000 GC の Intuvo ガー
ドチップの交換後のリテンションタイムの変化
を示します。7890 GC のカラムのトリミング後
は明らかにリテンションタイムがシフトしまし
たが、Intuvo 9000 GC の Intuvo ガードチッ
プ交換では重ね表示によりほぼ同一であるこ
とがわかります。

結論

今回の実験では、SVOC の分析に対す
る Agilent Intuvo 9000 GC の適合性を実証
しました。Intuvo 9000 GC は、US EPA メ
ソッド 8270D で規定されている性能要件を
簡単に満たすことができます。Intuvo 9000 
GC は、相対リテンションタイムと相対レスポ
ンスに関する結果が Agilent 7890 GC と同
等でした。また、土壌抽出物を繰り返し注入し
た結果、実質的なマトリックスの課題に対する
耐久性とメンテナンスのしやすさという点にお
いて、Intuvo 9000 が 7890 GC システムより
優れていることがわかりました。Intuvo ガー
ドチップ交換は、メンテナンス時間の点におい
ても、カラムトリミングより良い方法で、リテン
ションタイムの調整の必要がありません。
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図 18. 7890 でのカラムトリミングと Intuvo 9000 でのガードチップの交換の比較 
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