
 

Agilent 6546 LC/Q-TOF を用いた 

短鎖塩素化パラフィン類の分析 

 

要旨 

本アプリケーションノートでは，四重極飛行時間型 LC/MS (LC/Q-TOF)を用いた短

鎖塩素化パラフィン類の分析法を紹介します。塩素化パラフィン類は直鎖アルカンが

複数の位置で塩素が置換されている化合物であり，難燃剤･プラスチック･ゴム･塗接

着剤･金属加工潤滑剤･冷却剤などの製造に使用されています。特に炭素数が 10 から

13の短鎖塩素化パラフィン(SCCPs)はその毒性･蓄積性から平成30年に化審法第一種

特定化合物に指定され，製造･使用は禁止されています。しかし，中鎖塩素化パラフィ

ン(MCCPs)は現在でも多く使用され，MCCPs 中の不純物として存在する SCCPs の環

境中での分析が不可欠です。SCCPs は低分解能質量分析計では鎖長の異なる同族体に

よる質量干渉があることから測定が困難とされています。そこで高分解能質量分析計

である LC/Q-TOF を用いて SCCPs の分析法を検討しました。その結果，イオン源に

Dual AJS を使用し，各化合物の脱プロトン化分子(M-H)-又は酢酸付加体(M+CH3COO)-

をモニターする事で他の同族体の質量干渉なく測定が可能となりました。 
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分析条件
システム 
1290 Infinity II high speed pump (G7120A) 

1290 Infinity II multisampler (G7167B) 

1290 Infinity II multicolumn thermostat (G7116B)  

6546 LC/Q-TOF (G6546A) 

MassHunter Data Acquisition B.10.1  

LC/MS条件 
今回の分析は高分解能LC/Q-TOF法を使用しました。条

件は表1及び2に示した通りです。 

結果 
SCCPsのクロマトグラム 

 今回測定に使用したSCCPsは塩素化率が55.5%で塩素
が4から9個置換した炭化水素主成分です。これら同族体の

分離を検討した結果，カラムはC18が最も良好なピーク形

状を示しました。また，図1に示した通り，穏やかなグラ

ジエント条件でも各同族体ピークの分離は改善せずブロー

ドなピーク形状を示したため，以降の検討では(1)のグラ

ジエント条件を採用しました。 
表１. 分析条件 

 

表2 SCCPsの抽出イオン 

 
混合標準液 

SCCPsはDr.Ehrenstorfer製塩素化パラフィン  C10-C13 

55.5 % (100 ppm)及び産業総合研究所で値付けした塩素化

パラフィン C10-C13を使用しましたを。標準液はアセトニ

トリルで適宜希釈し測定に使用しました。 

 

 

図1 SCCPsのEIC  

1:40 %B---(5 min)---100 %B 2:40 %B---(30 min)---100 %B 

 

SCCPsのマススペクトル 
SCCPsのマススペクトルはAPCI及びDual AJS (ESI)で測

定し，図2に示しました。同族体が分離しないことから同

族体由来のイオンが多く観察され，両イオン化法共に脱プ

ロトン化分子(M-H)-及び酢酸付加イオン(M+CH3COO)-が主

イオンでした。しかし，APCI ではC12の8塩化物で示した

通り酸素付加イオン(M+O2)-も観察され複雑なマススペク

トルと。更に，強度も Dual AJSが約10倍高いことからイ

オン化法はDual AJSを選択しました。 

図2 SCCPsのマススペクトル 
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SCCPsは炭素数10から13と置換塩素数４から9だけでも

同族体が24種存在します。更に，塩素由来の同位体イオン

も多く質量差=0.026 Daで干渉するモニターイオンは表3の

通り7通りのイオン組み合わせが存在します。 

 
表3 SCCPsのモニターイオンの干渉 

 

 そこでSCCPs標準液のマススペクトルで質量干渉につい

て確認しました。図3に干渉イオンの質量差が0.026 Daで

ある炭素数13，7塩素化物のモニターイオン付近の拡大マ

ススペクトルを示しましたが，半値幅分解能が約60,000で

近傍イオンとの分離が可能でした。 

図3 C13H21Cl7のモニターイオン付近のマススペクトル 

 

SCCPsの感度及び直線性 

SCCPsの同族体存在比率が既知の標準液(10 ppm)を用い

て各SCCPsの感度及び直線性の確認を行いました。図4に

SCCPsの検出限界付近の抽出イオンクロマトグラム(EIC)を

示しました。EICのモニターイオンには塩素数が４から6の

SCCPsは酢酸付加イオン，塩素数が7から9のSCCPsは脱プ

ロトン化分子で表2に示した最大強度の同位体イオンを選

択しました。 

 各SCCPsの濃度及びS/Nは図5に示しましたが，感度は

塩素数が大きいほど高く炭素数10，4塩素化物は総濃度10 

ppmでは検出されませんでした。表4はSCCPsのクロマト

グラム(図4)から算出した検出限界及び直線性を示しまし

た。検出限界は0.07～31.57 ppbと500倍程度感度差があり

ました。直線性は全てのSCCPsで決定係数が0.996以上で

した。 

 

 

 
 

 

 

 

図4 SCCPsのEIC 

 

表4 SCCPsの感度及び直線性 

 

まとめ 
短鎖塩素化パラフィン類(SCCPs)の分析に高分解能測定が

可能なLC/Q-TOFを使用する事で選択的に同族体の個別分析

が可能でした。各SCCPsの感度は置換塩素数に大きく依存

し，塩素数が多いほど感度が高く炭素数13の塩素化パラフ

ィンで4塩素と9塩素で約500倍の感度差がありました。直線

性は炭素数11,12,13の4塩素化物を除いて100倍程度の濃度

範囲で良好な直線性が認められました。値付けされた標準

品が必要ですが，高分解能質量分析計を使用することで短

鎖塩素化パラフィンの分析が可能と考えられます。 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
ホームページ 

www.agilent.com/chem/jp 

カストマコンタクトセンタ 

0120-477-111 

email_japan@agilent.com 

本製品は一般的な実験用途での使用を想定しており、 

医薬品医療機器等法に基づく登録を行っておりません。 

本文書に記載の情報、説明、製品仕様等は予告なしに 

変更されることがあります。  
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