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はじめに
近年、環境中のペルフルオロアルキルおよびポリフルオ

ロアルキル物質（PFAS）に対する関心が高まっています。
そのため、新たな処理技術を用いたPFASの除去効果の評価
や、汚染浄化プロジェクトのモニタリング、さらには新規
汚染物質の検出能力の向上などを目的として、PFASを迅速
かつ安価に測定したいというニーズが増加しています。
PFASに関連する多くの分析例では、優れた感度と選択性を
持つトリプル四重極質量分析計が使用されていますが、こ
れには高額なメンテナンス費用や広い設置スペースが必要
です。一方、コンパクトで手頃な価格のシングル四重極質
量分析計LCMS-2050は、既存のラボ環境にも容易に導入で
きるという利点があります 。また、規制された分析法
（例：米国環境保護庁 EPA Method 533, 537.1, 1633など）
への準拠が求められない多様なサンプルや、濃度がサブ
ppbレベルよりも高いと予想されるサンプルに対して、
PFASの測定が可能です。

表 1 分析条件

図 1 ディレイカラムを取り付けた分析システム分析方法
28 種 類 の PFAS 標 準 溶 液 の 調 製 に は 、 Wellington 

Laboratories社製の2種類の混合標準液（PFAC-MXJおよび
PFAC-MXH、濃度1～20 µg/mL）を用いました。これらの
混合標準液を、0.1 %の酢酸を含むメタノール：水＝50 : 50
の溶液で希釈し、検量線用標準溶液を調製しました。 過去
の研究において、酸性条件下ではPFASのピーク形状が良好
に保たれることが示されているため、検量線用標準溶液に
は酢酸を加えて酸性化しました。

分析条件を表1に示します。LCの分離カラムにはC18カラ
ムを用い、LCMS-2050のインターフェースパラメータを最
適化しました。PFAS分析では、移動相やシステム内に存在
するPFASがサンプル測定に干渉する可能性があるため、こ
れを防ぐ工夫が重要です。そこで、図1に示すように、ミキ
サーとオートサンプラーの間にディレイカラムを取り付け
て、Nexera LCとLCMS-2050のセットアップを行いました。

分析には、ESI（エレクトロスプレーイオン化）とAPCI
（大気圧化学イオン化）の特徴を兼ね備えたLCMS-2050の
標準イオン源である加熱型DUIS イオン源を用いました。
測定は、SIM（選択イオンモニタリング）およびスキャン
モードの同時分析を行いました。スキャン範囲はm/z 50–
750で設定し、スキャン分析と同時に定量を容易にするた
めに、各PFASに対してSIM条件も設定しました。

分析条件の最適化およびデータ取得には、化学式に基づ
いてm/zイオンを自動生成できるLabSolutions ソフトウェ
アを用いました。測定したすべてのPFASは、表2に示す化
学式に基づいた[M-H]-イオンを用いて測定しました。

 28種のPFASについて、簡単なワークフローでLC/MSによる定量が可能です。
 0.5 ng/mLの濃度において検出可能であり、PFASを高感度に分析できます。
 コンパクトなシングル四重極質量分析計LCMS -2050を用いて、迅速かつ正確な分離が可能です。
 SIMおよびスキャンモードの同時分析により、分解や変性が疑われる生成物のモニタリングが可能です。
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Temperature : 40 ˚C
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B: Methanol
Flow rate : 0.4 ml/min
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System : LCMS-2050 (DUIS Negative)
Nebulizing gas : 2 L/min
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Heating gas : 7 L/min
DL temp : 300 ˚C
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図 2 検量線最高濃度（20から200 ng/mL）における28種PFASのSIMクロマトグラム

結果と考察
コンパクトなシングル四重極質量分析計LCMS-2050を用

いて、代表的な28種類のPFASの分離および定量を行いまし
た。検量線の最高濃度におけるSIMクロマトグラムを図2に、
検量線の測定結果を表2に示します。定量下限（LOQ）は、
S/N>10を満たす線形範囲における最低濃度と定義し、
ng/mLレベルの低濃度域であることを確認しました。また、
定量の正確さは80~120%の範囲内であり、LOQにおける
ピーク面積値%RSD（LOQ %RSD）<12と良好な結果が得ら
れました。各PFASのLOQにおけるSIMクロマトグラムを図3
に示します。これらの結果から、最適化やデータ解析にお
いて操作性に優れたソフトウェアと、省スペース設計のLC-
MSシステムを組み合わせることで、PFASの定量分析が可能
であることを確認しました。

また、スキャンイベントを追加しても、PFASの分離や定
量への悪影響はなかったことから、分解生成物の検出や質
量情報の取得といった、質量分析計ならではの付加的な利
点も得られることが確認できました。

表 2 SIMモードによる28種PFASの検量線測定結果（n=4）

PFAS [M-H]- Linear Range (ng/mL) R2 Accuracy (%) LOQ%RSD (Area)
PFBA 212.98 2.0 - 80 0.998 85.5 - 108.6 7.5

PFPeA 262.98 1.0 - 40 0.999 88.0 - 109.3 2.1
PFHxA 312.97 0.5 - 20 0.999 90.2 - 107.6 6.6
PFHpA 362.97 0.5 - 20 0.999 84.0 - 115.1 6.9
PFOA 412.97 0.5 - 20 0.999 85.5 - 111.2 7.7
PFNA 462.96 0.5 - 20 0.999 87.8 - 111.1 3.4
PFDA 512.96 0.5 - 20 0.999 86.1 - 108.5 4.3

PFUdA 562.96 0.5 - 20 0.999 85.0 - 109.6 7.6
PFDoA 612.95 0.5 - 20 0.999 91.4 - 113.0 2.2
PFTrDA 662.95 0.5 - 20 0.999 86.3 - 111.7 8.4
PFTeDA 712.95 0.5 - 20 0.999 86.6 - 112.3 7.7
PFOSA 497.95 0.2 - 20 0.999 87.3 - 114.2 7.5

N-MeFOSAA 569.97 1.0 - 20 0.998 81.9 - 116.0 3.2
N-EtFOSAA 583.98 1.0 - 20 0.999 90.4 - 113.4 5.6

PFBS 298.94 0.5 - 20 0.999 89.0 - 112.6 6.0
PFPeS 348.94 0.2 - 20 0.999 85.7 - 109.1 8.1
PFHxS 398.94 0.2 - 20 0.999 84.6 - 109.3 6.5
PFHpS 448.93 0.1 - 20 0.999 82.0 - 113.1 5.7
PFOS 498.93 0.5 - 20 0.999 87.0 - 115.7 8.1
PFNS 548.93 0.2 - 20 0.999 85.5 - 111.2 4.7
PFDS 598.92 0.2 - 20 0.999 82.5 - 115.1 4.8

PFDoS 698.92 0.2 - 20 0.999 81.1 - 109.8 5.4
4:2 FTS 326.97 2.0 - 80 0.999 85.9 - 111.6 2.6
6:2 FTS 426.97 2.0 - 80 0.994 90.0 - 119.0 3.3
8:2 FTS 526.96 2.0 - 80 0.999 81.5 - 116.0 5.9
FPrPA 241.01 2.0 - 40 0.999 88.2 - 111.3 8.8
FPePA 341.00 1.0 - 200 0.999 83.3 - 112.4 8.9
FHpPA 441.00 1.0 - 200 0.999 86.5 - 114.5 4.8
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図 3 LOQにおける28種PFASのSIMクロマトグラム（LOQは表2を参照）（次ページに続く）
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まとめ

LCMS、Nexera、DUIS、LabSolutions、Shim-pack、およびShim-pack Veloxは、株式会社島津製作所またはその関係会社の日本およびその他の国における
商標です。

コンパクトなシングル四重極質量分析計LCMS-2050を用
いて、28種類の代表的なPFASを正確に分離・定量すること
ができました。これらの結果から、LCMS-2050は既存およ
び新規の処理技術によるPFAS除去評価など、幅広いアプリ
ケーションに適用可能です。コンパクトでありながら高性
能かつ費用対効果に優れたLCMS-2050は、PFAS分析に適し
た分析装置であると考えられます。
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図 3 （続き）LOQにおける28種PFASのSIMクロマトグラム（LOQは表2を参照）



 アンケート

関連製品 一部の製品は新しいモデルにアップデートされている場合があります。

 LCMS-2050
シングル四重極質量分析計

 Nexera™シリーズ
超高速液体クロマトグラフ

 LabSolutions™
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LC/MS、LC/MS/MS操作ソフトウェア
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