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１．はじめに  

ハロ酢酸は平成 15 年 GC-MS を用いる試験法が告示さ

れ、誘導体化したハロ酢酸を GC-MS で測定する方法が

用いられてきましたが、平成 24 年 4 月 1 日に水質基

準に関するモノクロロ酢酸（MCAA）、ジクロロ酢酸

（DCAA）及びトリクロロ酢酸（TCAA）の検査方法の一

部改正が告示され、新たに LCMS 及び LCMSMS を用いる

試験法が採用されました。改正された告示法に準拠し

た LCMSMS 分析方法について 

紹介します。 

内径 4.6mm、長さ 150mm、粒子径 3 m のＯＤＳカラム

を用いて流速 0.2ml/min で分析することにより、前処

理を行わずにハロ酢酸と水道水マトリックス（例えば、

塩素イオン、硫酸イオン、硝酸イオン、アスコルビン

酸ナトリウム）とを分離・定量する方法です。 

 

２．装置及び測定条件 

 主な分析条件を Table 1 に示しました。移動相はメ

タノール及び 0.2%ギ酸水溶液を用いたグラジエント

分析です。MS はイオン源に ESI を用いた Negative

モードで測定します。 

 

  

 

<要旨>  

 

平成 24 年 4 月に改正された告示法に準拠したメソッドを 

作成し、水道水中のハロ酢酸分析について検討を行いました。 

その結果、基準値の 1/10 濃度でモノクロロ酢酸(MCAA)、 

ジクロロ酢酸(DCAA)及びトリクロロ酢酸(TCAA)を検出するこ

とができました。また,水道水への添加回収率も MCAA 97%, 

DCAA 101%及び TCAA 96%と良好でした。 



 

 

３. 結果および考察 

Fig.1 に標準品の MRM クロマトグラム、Fig.2 に 

検量線をそれぞれ示しました。 

 

 

 

ハロ酢酸の基準値はそれぞれ MCAA 0.02mg/L, DCAA 

0.04mg/L, TCAA 0.2mg/L です。Fig.1 は基準値の 1/10

のクロマトグラムです。また、検量線の濃度範囲は

0.002-0.2mg/Lで、r2はいずれも0.999と良好でした。 

 

４. 水道水への添加回収 

Fig.3に水道水に標準品を0.002mg/L添加したときの 

MRM クロマトグラムを示しました。添加回収率は 

MCAA 97%, DCAA 101%及び TCAA 96%と良好でした。 

 

５．まとめ 

Agilent 6460 トリプル四重極と ZORBAX カラム(内径

4.6mm、長さ 150mm、粒径 3.5 m)を組み合わせたハロ

酢酸の LCMSMS 分析メソッドを作成し、検量線の直線

性、添加回収率について評価しました。その結果、本

法は告示法に準拠した分析法として有効であること

がわかりました。 
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