
フェノール類は浄水処理過程で生成する消毒副生成物であ

り，フェノール，2- クロロフェノール，4- クロロフェノール，

2,4- ジクロロフェノール，2,6- ジクロロフェノール，2,4,6-

トリクロロフェノールの 6 成分が， 厚生労働省の水道水質基

準の対象となっています。これらフェノール類 6 成分の試験

法（告示法）としては，固相抽出 - 誘導体化 -GC/MS 法がさ

だめられています。

こ こ で は UHPLC/MS/MS に よ る 分 析 例 を ご 紹 介 し ま す。

LC/MS/MS では GC/MS とは異なり，誘導体化を必要としな

いため，分析負荷の軽減が期待されます 1), 2)。

T. Tsukamoto

試料の前処理は，告示法である固相抽出 - 誘導体化 -GC/

MS 法と同様に固相抽出を行いました（Fig. 2）。固相カラム

には N 含有スチレンジビニルベンゼン - メタクリレートポリ

マーを用いました。

Fig. 1 に分析対象 6 成分各 0.4 µg/L の標準溶液を測定した

結果を示しました。検水試料は固相抽出により 50 倍濃縮を

行いますので，検水中の濃度に換算すると 0.008 µg/L に相

当します。Table 1 に検水試料相当濃度 0.008 〜 1 µg/L の範

囲にて作成した検量線の直線性と 0.008 µg/L における再現

性を示しました。いずれの成分についても良好な直線性と再

現性が得られています。

■ UHPLC/MS/MS による分析
UHPLC/MS/MS Analysis

Fig. 2　前処理操作
Preparation Flow

Fig. 1　フェノール類標準溶液のマスクロマトグラム（MRM）
Mass Chromatograms (MRM) of Phenols

Table 1　検量線および再現性
Calibration Curves and Repeatability

注入試料濃度
(µg/L)

検水試料相当濃度
(µg/L) 寄与率R2 面積値再現性%RSD

（検量点最小濃度)
Phenol 0.4 – 50 0.008 – 1 0.99938 7.4
2-Chlorophenol 0.4 – 50 0.008 – 1 0.99967 4.5
4-Chlorophenol 0.4 – 50 0.008 – 1 0.99960 5.0
2,4-Dichlorophenol 0.4 – 50 0.008 – 1 0.99966 3.9
2,6-Dichlorophenol 0.4 – 50 0.008 – 1 0.99960 7.0
2,4,6-Trichlorophenol 0.4 – 50 0.008 – 1 0.99960 7.8 
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Phenol m/z 93.0 > 65.0
2-Chlorophenol m/z 127.0 > 35.1
4-Chlorophenol m/z 127.0 > 35.1
2,4-Dichlorophenol m/z 161.0 >125.0
2,6-Dichlorophenol m/z 161.0 > 35.1
2,4,6-Trichlorophenol m/z 194.9 >35.1

InertSep PLS-3
230 mg

試料 500 mL

洗浄

脱水

溶出

定容

分析

コンディショニング
メタノール 5 mL
精製水 5 mL

塩酸でpH 2に調整

精製水 5 mL

通気 10 min

メタノール 2 mL

水で10 mLに定容
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■水道水を用いた添加回収試験
Spike and Recovery Test in Drinking Water

この分析法を用いて，水道水についてフェノール類の添加回
収試験を行いました。Fig. 3 に , ブランク水道水を前処理した
試料およびフェノール類 6 成分を検水中の濃度に換算して各
0.08 µg/L を添加した試料のマスクロマトグラム（MRM）を示
しました。これらの添加濃度はフェノール類の基準値（6 成分

をフェノールの量に換算して，0.005 mg/L 以下）の約 1/10 に
相当します。今回分析した水道水試料については夾雑成分によ
る顕著な妨害は確認されませんでした（Fig. 3）。また，90 ～
110 % と良好な回収率が得られました（Table 2）。

Fig. 3　ブランク水道水試料（上）および標準品添加水道水試料（0.08 µg/L 相当）（下）のマスクロマトグラム（MRM）
Mass Chromatograms (MRM) of Drinking Water（Upper: Blank, Lower: 0.08 µg/L spiked）

Table 2　添加回収試験結果（n=5）
Result of Recovery Test (n=5)

回収率%
（0.08 µg/L相当）

回収率%
（0.4 µg/L相当）

Phenol 103.7 99.6
2-Chlorophenol 104.8 100.1
4-Chlorophenol 104.1 100.2
2,4-Dichlorophenol 104.6 100.4
2,6-Dichlorophenol 102.0 100.3
2,4,6-Trichlorophenol 105.6 99.3

Column	 : InertSustain C18 HP (100 mm L. × 2.1 mm I.D., 3 μm)
Mobile Phases	 : A	Water
	 : B	 Methanol 
Flow Rate	 : 0.5 mL/min
Time Program	 : B conc. 40 % (0 min) – 95 % (4.8 – 5.4 min) – 40 % (5.41 – 7.5 min)
Column Temperature	 : 40 °C
Injection Volume	 : 50 μL	
Probe Voltage	 : -3.5 kV (APCI-negative mode)
DL Temperature	 : 200 °C
Block Heater Temperature	 : 200 °C
Interface Temperature	 : 350 °C
Nebulizing Gas Flow	 : 3 L/min (Air)
Drying Gas Flow	 : 5 L/min (N2)
MRM Transition	 : Phenol: m/z 93.0 > 65.0, 2-Chlorophenol: m/z 127.0 > 35.1, 4-Chlorophenol: m/z 127.0 > 35.1, 
	   2,4-Dichlorophenol: m/z 161.0 > 125.0, 2,6-Dichlorophenol: m/z 161.0 > 35.1,
	   2,4,6-Trichlorophenol: m/z 194.9 > 35.1

Table 3　分析条件
Analytical Conditions
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