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1. はじめに 

  

フェノール類の標準検査法は「水質基準に関する省令

の規定に基づき厚生労働大臣が定める方法（平成 15

年厚生労働省告示第 261 号）の中の別表第 29「固相

抽出-誘導体化-ガスクロマトグラフ-質量分析法」と

して定められています。この検査法に厚生労働省告示

第 56 号として「固相抽出-液体クロマトグラフ-質量

分析法」が追加され、平成 27 年 4 月 1 日から適用と

なりました。誘導体化が必要なガスクロマトグラフ-

質量分析法に比べて「固相抽出-液体クロマトグラフ-

質量分析法」は誘導体化が不要であり、また、充填剤

から水分を除去するために必要な窒素パージ時間が

短いため、前処理に要する時間が短縮できます。なお、

基準値はフェノール換算で 0.005mg/L 以下となって

います。 

 

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

タノール及び超純水を用いるグラジエント分析です。

MS はイオン源に APCI を用い、Negative モードで測

定します。測定モードは SIM あるいは MRM を用い

ることができますが、ここでは微量高感度分析に適し

た MRMの結果について報告します。前処理は GL サイ

エンス社製 全自動固相抽出装置 AQUA Trace 

ASPE799 を用いて行いました。濃縮倍率は 50倍で、

前処理法の 1)-5)までを全自動固相抽出装置で行い、

10ml への定容は目盛り付き試験管を用いました。         

 

         前処理法 

1.固相カラム(InertSep PLS-3)にメタノール 5ml、超純水 

5ml を順次通水 

2.検水 500ml(pH2.0)を 10ml/min で固相カラムに通水 

3.超純水 5ml を固相カラムに通水 

4.窒素ガスを固相カラムに通気 10 分 

＜要旨＞  

平成 27年 4月から適用となったフェノール類の公定法

に従って水道水中のフェノール類(6 成分)の分析を行

いました。水道水への添加回収率は検査水濃度

0.08ng/ml 及び 0.4ng/ml で評価を行いました。それぞ

れ基準値の 1/10の 1/6、基準値の 1/2の 1/6に相当し

ます。添加回収率は両濃度とも良好でした。また、添

加回収率の再現性も良好でした。 

<要旨>  

平 成 24 年 4 月 に 改 正 さ れ た

て結果を報告しました。ここでは、 
カラム内及びグラジエントを変更した高速分析を用いた 

検討結果について報告します。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。また、併行精度も良好でした。 

 <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 LCMS-201208SM-001 として結果を報告しました。ここで

は、 

カラム内及びグラジエントを変更した高速分析を用いた 

検討結果について報告します。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



 

 

5.メタノール 2ml で溶出 

6.溶出液に超純水を加えて 10ml 定容し分析サンプル 

 とする 

 

 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。 

 

 

検量線の濃度範囲はブランク、0.04, 0.08, 0.2, 0.4, 

1ng/ml の 6 点で、r
2
はいずれも 0.995 以上と良好で

した。 

 

4. 水道水への添加回収 

Fig.3 に水道水に標準品を 0.08ng/ml 及び 0.4ng/ml

になるように添加し、前処理したサンプルの MRM ク

ロマトグラムを示しました。また、Table 2 に添加回

収率、併行精度(n=5)を示しました。 

 

 

 

5．まとめ 

Agilent6460 を用いたフェノール類の LCMSMS 分析

メソッドを作成しました。検査水濃度 0.08ng/ml 及

び 0.4ng/ml になるように標準品を添加した検水の

前処理を行い、添加回収率及び併行精度の評価を行い

ました。その結果、添加回収率及び併行精度は良好で

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。なお、SIM モードを用いた場合も

同様な添加回収率、再現性を得ることができました。 

 【LC-MS-201511SM-001】 
アジレントは、本文書に誤りが発見された場合、また、 

本文書の使用により付随的または間接的に生じる障害について 

一切免責とさせていただきます。 

また、本文書に記載の情報、説明、製品仕様等は予告なしに 

変更することがあります。 
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