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前処理法は通知別添「器具及び容器包装に関する試験法 - 
第２章 材質試験法 アミン類試験法」1)に準じました。試料
には市販の食品用保存容器に付属のポリカーボネート製の
フタを用いました。

細切にした試料1.0 gを精密に量り、2%ぎ酸およびアセト
ニトリル混液（1：1）1 mLとジクロロメタン10 mL を入れ
た200 mLの三角フラスコに加え、試料を溶解しました。水
を1 mL加え、よくかき混ぜながらアセトン120 mLを滴下し、
ポリマーを析出させました。1時間以上放置した後、毎分
3000回転で10分間遠心分離を行いました。上澄液を回収後、
沈殿にさらにアセトン30 mLを加え洗浄し、毎分3000回転
で10分間遠心分離を行いました。その上澄液を先の回収済
み上澄液に合わせ、減圧濃縮器を用いて1 mL以下に濃縮し
ました。これに2%ぎ酸およびアセトニトリル混液（1：1）
を加え、正確に50 mLとしました。その1 mLを採り、孔径
0.5 µm以下のメンブランフィルターでろ過して試験溶液と
しました。前処理法のフローを図1に示します。

はじめに

HPLCとMS条件を表1、SIM条件を表2に示します。

食品用器具や容器包装には合成樹脂を始め多くの材質が
使われており、添加剤の種類も非常に豊富です。近年、人
体および環境への影響を考慮し、食品に直接接触する器具
や容器包装の分析に対して関心が高まっています。

熱可塑性プラスチックの一種であるポリカーボネートは
耐衝撃性にすぐれ、透明で耐熱性がある合成樹脂で、様々
な食品用器具に使用されています。食品衛生法上では、こ
のポリカーボネートの個別規格としてアミン類（トリエチ
ルアミンおよびトリブチルアミン）の材質試験が定められ
ています。令和7年6月より、規格基準告示の改正に合わせ
て、従来のGCを用いた分析より高感度かつ定量性の向上が
期待されるLC-MSを用いた試験法が通知されました。

本アプリケーションニュースでは、シングル四重極質量
分析計 LCMS -2050を用いてポリカーボネートを主成分と
する合成樹脂中のトリエチルアミン（TEA）およびトリブチ
ルアミン（TBA）の定量分析を行った事例を紹介します。

図 1 ポリカーボネートを主成分とする合成樹脂の前処理フロー

前処理

 ポリカーボネートを主成分とする合成樹脂中アミン類の材質試験法に準拠した方法です。
 LC/MSにより、高感度で再現性の良い定量が可能です。

シングル四重極質量分析計を用いた
ポリカーボネート中のアミン類の分析
南元 彩花、中森 真子

高速液体クロマトグラフ質量分析計

ポリカーボネート中のトリエチルアミンお
よびトリブチルアミン試験法の概要
本試験法は、ポリカーボネートを溶解して、その中に存

在するトリエチルアミンおよびトリブチルアミンを溶媒抽
出し、LC-MSを用いて測定します。材質試験では、試料中
のトリエチルアミンおよびトリブチルアミンの含量の合計
が規格基準である1 µg/g以下であることを確認します。

試料 1.0 g

溶解

遠心分離

分析条件

減圧濃縮

試験溶液 1 mL

2%ぎ酸およびアセトニトリル
混液（1：1）1 mL
ジクロロメタン 10 mL

水 1 mL
アセトン 120 mL

2%ぎ酸およびアセトニトリル
混液（1：1）50 mL

フィルターろ過

上澄液回収後
アセトン 30 mL添加
再度遠心分離

表 1 HPLCおよびMSの分析条件

System : Nexera  X3
Column : SeQuant ZIC-HILIC *1

(150 mm × 2.1 mm I.D., 3.5 µm, 100Å)
Temperature : 40 ℃
Injection volume : 2 µL
Mobile phase A : 12.5 mM ammonium formate + 0.1 % formic acid 

in Water
Mobile phase B : 0.1 % formic acid in methanol
Flow rate : 0.2 mL/min
Time program : B conc. 60 % (0 min)→0 % (10-15 min)→

60 % (15.1-25 min)
System : LCMS-2050
Ionization : ESI/APCI (DUIS ), positive mode
Mode : SIM
Interface voltage : + 5 kV
Nebulizing gas : 2 L/min
Drying gas : 3 L/min
Heating gas : 7 L/min
DL temp. : 200 ℃
Desolvation temp. : 200 ℃
Probe position : + 2 mm

*1 P/N：150442 (Merck)
表 2 SIM条件

Compound Polarity m/z
TEA + 102
TBA + 186
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検量線

図 2 検量線と最下点濃度（0.004 µg/mL）のクロマトグラム

図 3 TEAおよびTBAのマスクロマトグラム

検量線用標準溶液の調製方法は、通知別添「器具及び容
器包装に関する試験法 - 第２章 材質試験法 アミン類試験
法」に準じました。

0.004、0.01、0.02、0.04 µg/mLに調製した標準溶液を用
いて、検量線を作成しました。トリエチルアミンおよびト
リブチルアミンの検量線と最下点濃度（0.004 µg/mL）のク
ロマトグラムを図2に示します。また、真度と再現性を表3
に示します。いずれも寄与率 R2=0.998、真度95～105%以
内、面積%RSD 5％以下と良好な結果が得られました。
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添加回収試験
試料にトリエチルアミンおよびトリブチルアミンを0.2、

1.0 µg/g（溶液濃度0.004、0.02 µg/mL相当）になるように
添加後、前述の前処理をn=3で実施し、添加試料溶液を作
成しました。試験溶液（未添加試料溶液）と各添加試料溶
液で添加回収試験を行い、回収率と繰り返し再現性を確認
しました。結果を表4に示します。また、試験溶液と0.2 
µg/g 添加試料溶液（溶液濃度0.004 µg/mL）のマスクロマ
トグラムを図3に示します。

試験溶液のクロマトグラムより検出されたトリエチルア
ミンおよびトリブチルアミンは0.05 µg/g 未満であり、材質
中の含量の合計は基準値の1/20以下であることを確認しま
した。

いずれの化合物においても添加回収率 80～100%以内、
面積%RSD 10％以下となり、規格基準の1/5である0.2 µg/g
相当の添加試料溶液においても、良好な回収率と再現性を
得ました。

表 4 添加回収試験における回収率と再現性

Compound 添加濃度
(µg/g)

溶液濃度
（µg/mL）

回収率 *
(%)

再現性
(%RSD, n=3)

TEA
0.2 0.004 91.6 5.0
1.0 0.02 94.5 6.9

TBA 0.2 0.004 87.7 1.4
1.0 0.02 95.1 6.2

まとめ
シングル四重極質量分析計 LCMS-2050を用いたポリカー

ボネート中のトリエチルアミンおよびトリブチルアミンの
分析を行いました。その結果、検量線の直線性、回収率、
再現性において良好な結果を得ることができました。

ポリカーボネートを主成分とする合成樹脂中アミン類の
材質試験において、試料中のトリエチルアミンおよびトリ
ブチルアミンの各含量が規格基準の1/5程度の検出濃度で
あっても、LC-MSであれば高感度かつ再現性良く分析する
ことが可能です。
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表 3 検量点の真度と検量線最下点濃度の再現性

Compound 真度
(%)

再現性
(%RSD, n=3)

TEA 99-102 1.1
TBA 95-105 3.6

* (添加試料溶液のピーク面積値-試験溶液のピーク面積値)/0.004 µg/mL
のピーク面積値×100 にて算出
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