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環境水中に含有されるPFASの
オンラインSPE-LC-MS/MS手法構築に向けた検討

P-42
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目的

オンライン固相抽出装置（SPLーW100)を活用

結論

前処理方法

*従来法 環水大水発第2005281号, 環水大土発第2005282号

結果

本法における PFAS類の回収率 (n=3)

PFASの回収率に問題なし
PFOS・PFOA・PFHxSの回収率 93～122%

日本国の目標定量下限値を達成 PFOS+PFOA 0.3 ng/L

第3回環境化学物質合同大会＠JMSアステールプラザ （2024年7月2-5日）
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PFAS分析 グリーンケミストリー化効率化

Attempt on online SPE-LC-MS/MS method development for PFAS in environmental waters

環境水

500 µL

コンディショニング メタノール 250 µL

メタノール水 (1/9) 
450 µL

通液

4 µL/s 2 mM 酢酸アンモニウム
in メタノール水 (95/5)
95 µL

希釈

2mM
酢酸アンモニウム水
250 µL

注入

HLB 3 mg

オンライン
固相抽出

溶出

LC-MS/MS

分析時間と溶媒使用量の比較 ～30検体処理することを想定した場合～
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条件

500 µL１０００ mL試料量
5.2倍1000倍濃縮倍率

全自動固相抽出装置送液ポンプ(5台)通液方法
12分12分分析時間

（分
）

測定

前処理

（ｍ
L
）

（B)前処理＋測定時間（A)溶媒使用量本法は

（A)小スケールのため
溶媒使用量 削減

（B)前処理と測定が
同時進行のため時短

条件
500 µL１０００ mL試料量
3 mg225 mg固相充填量

0.095 mL5 mL溶出量
0.345 mL1 mL定容量
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日本国で要監視・要調査
項目とされている
PFOS・PFOA・PFHxS
の回収率に問題なし

試験方法

本法における PFOS・PFOA・
PFHxSの定量下限値 (n=7)

PFOS・PFOA定量下限
値の合算値は0.3 ng/L
環境省による目標定量
下限値を達成

PFHxSPFOAPFOS
河川水河川水河川水試料

111(mL)試料量
0.10.50.1(pg/mL)試料濃度
0.50.50.5(mL)注入量

ND<0.05ND(pg/mL)
操作ブランク
濃度 (n=3)

0.070.50ND(pg/mL)
河川水無添加
濃度 (n=7)

0.070.500.09(pg/mL)結果1～７平均
0.010.010.02(pg/mL)標準偏差
7.691.6916.3(%)CV
0.040.040.1(pg/mL)検出下限値
0.100.100.2(pg/mL)定量下限値

添加回収試験(n=3)
算出方法

定量下限値(n=7)
算出方法

LC-MS/MSへ直接注入した場合の
面積値（0.2 ng/mL x 10 µL注入）

オンライン固相抽出装置を用いて
LC-MS/MSへ注入した場合の面積値

（0.004 ng/mL x 500 µL注入）

オンライン固相抽出装置を用いて
検量線を作製し、各試験試料を定量

（0.1 – 0.5 pg/mL x 500 µL注入）

チャレンジ

課
題

本法を多成分に適用すると
短鎖（C4～C５）
長鎖（C１０～C１８）

の回収率が不十分
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１０%メタノール 2０%メタノール 3０%メタノール

試料へメタノールを添加 長鎖の回収率が
改善傾向あり
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（検討２) 固相吸着材の比較（検討１) 各種パーツや装置配管等への吸着抑制
逆相系

長鎖の保持が強い
イオン交換系

短鎖の保持が強い

約 1/3
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HLB+WAX固相を用いることで
補完できる可能性あり

前処理→データ取得まで一連の流れが 全自動
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