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固相カラムペルフルオロオクタンスルホン酸（PFOS）、ペルフルオ
ロオクタン酸（PFOA）を始めとするペルフルオロアルキル
化合物及びポリフルオロアルキル化合物（PFAS）は、撥水
剤や防水材、界面活性剤など幅広い用途で使用されていま
す。一方で環境中に蓄積しやすく、飲料水等から人体に取
り込まれた際の健康被害が懸念されています。

2025年6月の食品、添加物等の規格基準の一部を改正す
る告示1)によってミネラルウォーター類の規格基準（成分規
格）にPFOAとPFOSが追加され、基準値が合算50 ng/Lと定
められました。本アプリケーションニュースでは、「清涼
飲料水等の規格基準の一部改正に係る試験法について2)」お
よび「食品中の有害物質等に関する分析法の妥当性確認ガ
イドラインについて3)」に準拠して、100倍濃縮したミネラ
ルウォーター中のPFOAとPFOSを高感度に分析した例をご
紹介します。

また、2026年4月から水質要検討項目4)に追加される7成
分、ペルフルオロブタン酸（PFBA）、ペルフルオロペンタ
ン酸（PFPeA）、ペルフルオロヘキサン酸（PFHxA）、ペ
ルフルオロへプタン酸（PFHpA）、ペルフルオロノナン酸
（PFNA）、ヘキサフルオロプロピレンオキシドダイマー酸
（HFPO-DA）、ペルフルオロブタンスルホン酸（PFBS）と
既に要検討項目であるペルフルオロヘキサンスルホン酸
（PFHxS）8成分も含んだ計10 成分をオートサンプラーの共
注入機能を用いて分析した例もご紹介します。保持時間が
早い PFBA や PFPeA などの成分は、消費者庁の試験法に準
拠した注入量5 µLを適用すると、溶媒効果によりカラム内
拡散が生じてピーク形状が崩れやすくなります。しかし、
オートサンプラーの共注入機能を用いることで、保持時間
が早い化合物のピーク形状が改善され、一斉分析が可能と
なります。

はじめに

前処理

 消費者庁の試験法に準拠した前処理と分析メソッドを用い、PFOAおよびPFOSを5 ng/Lから精度よく定量が可能です。
 オートサンプラーの共注入機能を用いることで、PFAS10成分について5 ng/Lから精度よく定量が可能です。

試験法に準拠したミネラルウォーター中の
PFOS及びPFOAの分析
田中 真穂、前島 希

高速液体クロマトグラフ質量分析計

「清涼飲料水等の規格基準の一部改正に係る試験法につい
て」を参考に、ミネラルウォーターを100倍濃縮して分析し
ました。図1に前処理のフローを示します。まず、ミネラル
ウォーター50 mLに混合内部標準液を添加し、ミネラルウ
ォーター中の内部標準物質濃度を10 ng/Lとしました。添加
試料には、内部標準液と混合標準液を加え、ミネラルウォ
ーター中の添加濃度を5 ng/Lとしました。その後、陰イオ
ン交換カラムShimsen Styra WAX（P/N: 380-00852-06）を
用いて固相抽出を行いました。固相カラムからの溶出液を
窒素ガスで乾固した後、メタノール0.5 mLで定容してバイ
アルに供して分析しました。

ミネラルウォーター 50 mL

Shimsen Styra WAX 150 mg/6 mL

0.1%アンモニア・メタノール溶液4 mL
メタノール4 mL
超純水4 mL

コンディショニング

ロード

洗浄

乾燥乾燥

乾燥溶出

乾燥濃縮

乾燥定容

乾燥分析

超純水 5 mL

窒素ガス通気・乾燥

0.1%アンモニア・メタノール溶液 3 mL
（順方向）
窒素パージ
（溶媒が除去できるまで）

メタノール0.5 mLを添加
（100倍濃縮）

LC-MS/MS

図 1 前処理フロー

分析条件
表1に分析条件を、表2にMRMトランジションを示します。

このLC条件は「清涼飲料水等の規格基準の一部改正に係る
試験法について」に準拠した条件です。システム由来の
PFAS汚染の影響を抑えるために、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ました。また、PFAS
のコンタミネーションを防ぐため、試料溶媒や移動相には
PFAS分析用の試薬を、バイアルにはPTFEフリーの製品（バ
イアル本体P/N: 227-34500-06、キャップP/N: 227-34500-
24）をそれぞれ使用しました。共注入機能を用いない分析
条件と共注入機能を用いて超純水5 µLずつ計10 µLをサンプ
ル注入の前後に注入した分析条件の2種類で分析を行いまし
た。

図2に共注入機能を使用した各500 ng/L（ミネラルウォー
ター中5 ng/L相当）におけるPFAS10成分のクロマトグラム
を示します。すべての化合物が13分以内に溶出しており、
良好な分離を示しています。共注入機能を使用することで
PFAS10成分すべてにおいて、基準値の1/10の濃度（ミネラ
ルウォーター中5 ng/L相当）から検出できました。

MRMクロマトグラム
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表 2 ターゲット化合物と内部標準試料のMRMトランジション

試験法に準拠した検量線と添加回収試験

化合物 極性 MRM
トランジション 化合物 極性 MRM

トランジション
PFBA ー 213.00>169.00 PFNA ー 462.95>418.95

PFPeA ー 263.00>219.00 HFPO-DA ー 285.00>169.00
PFHxA ー 312.95>269.00 PFBS ー 298.95>79.95
PFHpA ー 362.95>319.00 PFHxS ー 398.95>79.95
PFOA ー 412.95>369.00 PFOS ー 498.95>79.95

化合物 極性 MRM
トランジション 化合物 極性 MRM

トランジション
13C4-PFBA ー 217.00>172.00 13C6-PFNA ー 469.00>424.00

13C5-PFPeA ー 268.00>223.00 13C3-HFPO-DA ー 288.00>172.00
13C6-PFHxA ー 319.00>274.00 13C4-PFBS ー 303.00>79.95
13C7-PFHpA ー 370.00>325.00 13C6-PFHxS ー 404.95>79.95
13C8-PFOA ー 421.00>376.00 13C8-PFOS ー 506.95>79.95

試験法に準拠した分析条件で終濃度250-7500 ng/L（ミネ
ラルウォーター中2.5-75 ng/L相当）の範囲において内部標
準法で検量線を作成しました。標準品および内部標準物質
を超純水に添加したものを検量線用サンプルとしました。
PFOAとPFOSのいずれにおいても寄与率（R2）0.99以上の良
好な直線性が得られました。検量線を図3に示します。

また、PFOSとPFOAの全検量点で真度80-120%、および
20%以内の併行精度（濃度%RSD, n=3）を得ることができ、
良好な再現性が確認できました。

「清涼飲料水等の規格基準の一部改正に係る試験法につ
いて」を参考に、図1のフローでミネラルウォーター試料を
100倍濃縮して添加回収試験を行いました（5 ng/L, n=5）。
PFOAとPFOSについて、ミネラルウォーターに添加/未添加
（ブランク）の場合のMRMクロマトグラフを図4に示しま
す。PFOAとPFOSいずれも回収率80-120％、併行精度（濃
度%RSD）20%以内の良好な結果を得ることができました
（表3）。
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図 2 ミネラルウォーターにPFAS標準品を添加したサンプルのクロマトグラム（共注入機能使用）

PFBA PFPeA PFHxA PFBS HFPO-DA PFHpA PFOA PFHxS PFNA
PFOS

Spiked conc. 5 ng/L

標準品 未添加 添加
（5 ng/L）

PFOA

PFOS

図 4 添加回収試験のMRMクロマトグラム 

化合物 回収率
(%)

併行精度
(濃度%RSD) 化合物 回収率

(%)
併行精度

(濃度%RSD)

PFOA 97.2 1.4 PFOS 96.0 2.6

表 3 ミネラルウォーター中の添加回収試験結果
（ミネラルウォーター中5 ng/L相当, n=5）
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1.07e3Q 412.95>369.00 (-)
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表 1 LC-MS/MS分析条件
[HPLC conditions] Nexera X3

Column : Shim-pack GISS-HP C18
(150 mm x 2.1 mm I.D., 3 µm)*1

Delay column : Shim-pack Scepter C18-120
(50 mm x 2.1 mm I.D., 3 µm)*2

Mobile phase A : 0.01 mol/L Ammonium Acetate in Water 
Mobile phase B : Acetonitrile
Flow rate : 0.2 mL/min
Gradient program : B conc. 25% (0-1 min) → 100% (26-30 min) → 

25% (30.01-40 min)
Column temp. 40 ℃
Injection volume 5 µL
Autosampler Standard /

Co-injection of 5 µL of ultrapure water
before and after sample injection

[MS conditions] LCMS-8050RX
Ionization : ESI, Negative mode
Nebulizing gas : 3 L/min
Heating gas : 15 L/min
Drying gas : 5 L/min
DL temp. : 200 ℃
Interface temp. : 200 ℃
Heat block temp. : 300 ℃
Probe position : +2 mm

PFAS10成分の添加回収試験
共注入機能を使用した分析条件で終濃度250-7500 ng/L

（ミネラルウォーター中2.5-75 ng/L相当）の範囲において
内部標準法で検量線を作成しました。標準品および内部標
準物質を超純水に添加したものを検量線用サンプルとして
分析しました。全10成分において寄与率（R2）が0.99以上
と良好な直線性が得られました。

また、全10成分の全検量点で真度80-120%、および20%
以内の併行精度（濃度%RSD, n=3）を得ることができ、良
好な再現性が確認できました。

「清涼飲料水等の規格基準の一部改正に係る試験法につ
いて」を参考に、図1のフローでミネラルウォーター試料を
100倍濃縮して添加回収試験を行いました（5 ng/L, n=5）。
全10成分ついて、ミネラルウォーターに添加/未添加（ブラ
ンク）の場合のMRMクロマトグラフを図5に示します。共
注入機能ありの場合でも、10成分いずれも回収率80-120％、
併行精度（濃度%RSD）20%以内の良好な結果を得ることが
できました（表4）。

図 3 2.5から75 ng/L（添加濃度）における検量線

*1 P/N : 227-30084-03、*2 P/N :  227-31014-03

PFOA PFOS
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化合物 回収率
(%)

併行精度
(濃度%RSD) 化合物 回収率

(%)
併行精度

(濃度%RSD)

PFBA 96.9 7.0 PFNA 101.8 1.9

PFPeA 107.8 1.7 HFPO-DA 94.9 11.8

PFHxA 99.9 4.4 PFBS 89.9 10.6

PFHpA 100.5 1.1 PFHxS 102.5 3.3

PFOA 94.0 1.3 PFOS 100.2 2.2

表 4 ミネラルウォーター中の添加回収試験結果
（ミネラルウォーター中5 ng/L相当, n=5）

まとめ
消費者庁によりミネラルウォーター類における規格基準

（成分規格）に追加されたPFOA、PFOSをLC-MS/MSで一斉
分析しました。また共注入機能を用いることでPFOAと
PFOSに水質要検討項目を含んだPFAS10成分を、LC-MS/MS
で一斉分析しました。

通知法に準拠した方法により、PFOAとPFOS、あるいは
PFAS 10成分について、ミネラルウォーター中で5 ng/L相当
の濃度で十分な感度が得られました。また、検量線は添加
濃度2.5–75 ng/Lの範囲で良好な直線性を示しました。ミネ
ラ ル ウ ォ ー タ ー 試 料 に 対 す る 添 加 回 収 試 験 を 実 施 し
（n=5）、回収率80-120％、併行精度（濃度%RSD）20%以
内の良好な結果が得られました。通知法準拠の方法でPFOA
とPFOSと、PFAS10成分において精度・再現性の良い分析が
できることが確認できました。
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標準品 未添加 添加
（5 ng/L）

PFBA
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PFHpA

PFOA

PFNA
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PFBS

標準品 未添加 添加
（5 ng/L）

PFHxS

PFOS
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図 5 共注入機能ありの添加回収試験のMRMクロマトグラム 
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 Nexera™シリーズ
超高速液体クロマトグラフ

 LCMS-TQ RX シリー
ズ
トリプル四重極質量分析計

関連分野

 食品・飲料  食品汚染

 価格お問い合わせ  製品お問い合わせ  技術お問い合わせ  その他お問い合わせ
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