
イオントラップGC/MS/MSを用いた

チョコレート中のかび臭物質の分析

FT-IR
PEMモジュール

偏光変調

有機薄膜

その場測定

はじめに

GC/MS 
Application 
Note

Key Words

GC/MSn

イオントラップ

食品

菓子

かび臭

オフフレーバー

GCMS10001

分析条件

食品を長期保存する場合には、食品の酸化などによる風味・

 

食味の変化以外に、食品に付着するオフフレーバー（本来

 

食品には含まれない不快な臭い）が問題になることがありま

 

す。中でも特殊な菌が生成する「かび臭物質」といわれる化

 

合物が製品クレームの対象になった例も過去に数件報告さ

れています。

通常、食品中のかび臭分析は水蒸気蒸留法を用いてヘプタ

 

ン等の無極性溶媒に捕集させて行いますが、有効なクリーン

 

アップ方法がないためサンプルによっては、分析が困難にな

 

ります。そこで、チョコレート抽出液中のカビ臭物質について

イオントラップGC/MSを用いて測定を行いました。

今回測定対象としたのは、

・

 

2,4,6－トリクロロアニソール(2,4,6-TCA)
・ ジェオスミン

の２化合物です。

GC   TRACE GC
Column              : HP-5MS 30m x 0.25mm ID x 

0.25umdf
Injection mode   : Splitless ,1min
Injection Temp.  : 240℃
Oven Temp.      : 40℃(4min)→12℃/min→260℃(5min)
Carrier gas        : Helium,  1.0ml/min constant flow
Injection volume : 1ul

MS Ion-trap
Ion Source Temp : 200℃
Ionization mode   : EI  
Mode                  : Full scan
Scan range        : 60-230

MS/MS condition
-----------------------------------------------------------------------
Compoumd Precursor      Product  Coliision

name                 ion            ion        energy
[m/z]          [m/z]          [V]

------------------------------------------------------------------------
2,4,6-TCA 195            150-200     1.0
Geosmin 112          70-120      0.8
------------------------------------------------------------------------

サンプル前処理

前処理方法 ：

 

水蒸気蒸留

(Dean＆Stark)

試料 ：

 

チョコレート50g
手順 ：

 

n-ヘキサンに捕集、

無水硫酸ナトリウム添加

最終溶液に各物質スパイ

 

ク（試料中濃度2.5ppbに
なるように）

Dean＆Stark蒸留装置

フルスキャンモードでの測定
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0.1ppm

2,4,6-トリクロロアニソール

ジェオスミン

実試料 0.01ppm（検液中濃度）
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実試料 検液中濃度0.01ppm （試料中濃度2.5ppb)
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2,4,6-トリクロロアニソール

ジェオスミン

<MS/MSスペクトル>
std_ms2_02#831-841RT:11.84-11.88AV:5 SB:3 11.78-11.81NL:3.13E3

F: + c SRM ms2 195.00@1.00 [ 150.00-200.00]

150 155 160 165 170 175 180 185 190 195 200
m/z

0

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

70

75

80

85

90

95

100

R
el

at
iv

e 
Ab

un
da

nc
e

167.0

195.0

160.1 189.3 193.2

2,4,6-トリクロロアニソール

std_ms2_02#1009-1012RT:12.91-12.93AV:4 SB:4 12.81-12.84NL:3.70E3
F: + c SRM ms2 112.00@0.80 [ 70.00-120.00]
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ジェオスミン

2,4,6-Trichloroanisole(1)
Y = -76.6679+95.6268*X   R^2 = 0.9999   W: Equal
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Geosmin
Y = -297.594+93.0646*X   R^2 = 1.0000   W: Equal
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ＭＳ/ＭＳモードでの検量線、および
定量結果

Specified Calculated

Filename Sample Name Area Amount Amount

std_ms2_01 std_1ppm 95516 1000.000 999.641

std_ms2_02 std_100ppb 9995 100.000 105.326

std_ms2_03 std_50ppb 4448 50.000 47.319

std_ms2_04 std_20ppb 1679 20.000 18.364

std_ms2_05 std_10ppb 817 10.000 9.350

sample1_ms2_01 sample1 blank N/A N/F

sample2_ms2_01 sample2 510 6.135

Specified Calculated

Filename Sample Name Area Amount Amount

std_ms2_01 std_1ppm 92788 1000.000 1000.222

std_ms2_02 std_100ppb 8840 100.000 98.185

std_ms2_03 std_50ppb 4199 50.000 48.317

std_ms2_04 std_20ppb 1669 20.000 21.133

std_ms2_05 std_10ppb 833 10.000 12.143

sample1_ms2_01 sample1 blank N/A N/F

sample2_ms2_01 sample2 876 12.613

まとめ

今回、チョコレート中のカビ臭物質について、フルスキャン

およびMS/MSモードでの測定を行いました。

2,4,6-トリクロロアニソールとジェオスミンは、MS/MS法にて測

 

定することで選択性を上げて測定することができました。

また、MS/MS法による検量線および定量についても良好な

結果が得られました。

ＭＳ/ＭＳモードでの測定
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